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Résumé

La mise en oeuvre des constructions en terre est basée sur le principe de compactage de matrices argilo-
sableuses optimisées en fonction de la teneur en eau et de la granulométrie du mélange. Malgré les
possibilités constructives de ce matériau, il n’en reste pas moins que la science de celui-ci est grandement
empirique. Ces travaux ont pour objectif de comprendre les processus intrinséques de ce matériau et
surtout sa cohésion, concept important mais difficilement mesurable pour qui veut parler de la tenue
d’un mur.

Cette évolution de cohésion interne a été étudiée sur un matériau modéle constitué de sable d’Hostun
et de kaolinite. Les éprouvettes ont été fabriquées pour des ratios pondéraux kaolinite / sable de 5, 10, 15
et 25%, a teneur eau W légérement supérieures aux « limites de plasticité » sur matériau total (10 < W
< 20 %) puis séchées jusqu’a équilibre avec ’atmosphére ambiante (W résiduelle < 2%). Les évolutions
de cohésion et d’angle de frottement interne (parameétres de Mohr-Coulomb) ont été mesurées par essais
de cisaillement & la presse triaxiale associés & des essais en compression simple et cisaillement direct. La
résistance mécanique i la rupture augmente avec le pourcentage d’argile mais il semble exister un seuil
entre 15 et 25 % massique de kaolinite au dela duquel les comportements macroscopiques se modifient.

A ces macro-observations sont ajoutées des analyses d’images 2D-3D permettant de visualiser et de
« cartographier » la répartition de chaque phase : sable / argile / macropores. De plus, ces observa-
tions permettent de comprendre les arrangements particulaires de la matrice argileuse (anisotropie de
matrice) démontrant ainsi qu’il existe des mécanismes permettant ’organisation de la kaolinite autour
des macropores et la formation de « pontsy argileux entre les grains de quartz.

L’ensemble de ces mécanismes génére, & leur échelle, une force de cohésion qu’il est possible d’estimer
théoriquement par une re-décomposition de ’ensemble des forces, de la mécanique aux forces électrochi-

miques.

Mots clés : cohésion, milieu modéle insaturé, essais mécaniques, traitement d’images, forces electro-

chimiques et capillaires



Identification and characterization of earth material internal cohesion
mechanisms : application to conservation purposes

Abstract

The successful conservation of our earthen cultural heritage is a complex problem which has many different
aspects. The most straightforward is probably the preservation of the cohesion of this material. However,
the knowledge of earth material for earth building is quite empiric. Considering the hierarchical structure
of most earthen materials, with several different length scales, and the variety of conditions to which they
are exposed, it is unlikely that a simple answer can be given to the question : what is cohesion ?

To answer this question, a model material has been made by mixing sand of Hostun and kaolinite for
different mass% of clay minerals (5, 10, 15 and 25 mass%). Two principal approaches were used to study
this material : soils mechanics tests adapted to unsatured materials (simple shear, unconfined compressive
test and triaxial test) and image analysis on thin sections or global samples by SEM (2D - false 3D) and
tomography (3D). These multi-scale approaches showed a maximum of Mohr-Coulomb cohesion, a best
distribution of critalographic phases for 15 mass% of kaolinite. The Mohr-Coulomb cohesion is the sum of
different forces that can not be measured independantly. The last approach is a semi-quantitative model
which estimates this cohesion by a detailled description of all forces (mechanical, capillary and Van der
Waals forces).

Keywords : cohesion, earth materials, soils mechanics test, image analyse, multi-scale approaches
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“Tu savais que les cloches au fond de la mer
n’étaient qu’une légende ;

mais tu n’es parvenu a les entendre

que lorsque tu as compris que le vent,

les mouettes, le claguement des feuilles de palmiers,

tout cela faisait partie du tintement des cloches”

M anuel du Guerrier de la Lumiére






‘Mektoub’

J ‘ai dormi dans les cases indigénes, toutes les cases, car tu penses bien, 6 mieuz-aimée, que chaque
région et chaque peuplade posséde un modéle particulier ;

Cases des Pahouins noyées dans l’impénétrable forét, rectangles & parois en écorces déroulées; des
Dowualas, entiérement -murs et toits- en feuilles de palmier-raphia; des Yaoundés, aur murs de pisé
appliqué sur une membrure en bois ;

Cases des Bamouns, hauts édifices carrés, en terre, avec le cone énorme du toit d’herbe, des Foulbés
-la vrai paillote du village négre classique - hutte ronde a toit pointu, entourée d’un enclos de hautes nattes
tendues sur des perches ;

Cases des Moundangs, curieux petits chdteaur forts o terrasses, surmontés des coupoles des greniers
a mil avec leur large orifice circulaire qui est la porte; des Mousgoums - oh! l’étrange vision que cette
plaine immense du Logone semée, parmi les boqueteauz de palmiers-roniers, de ces prodigieuz pains de
sucre d’argile cannelée!

Cases des Kotokos, puissants bdtisseurs et grands pétrisseurs de glaise ; maisons 4 étages, vieuzr burgs
d’aspects moyendgeur aux ruelles étroites, palais aux piéces innombrables avec leurs couloirs obscurs, leurs
terrasses, leurs galeries, leurs chambres hautes, leurs toits plats, leurs rustiques escaliers, leurs murs a
créneauz et -tu excuseras, 6 mieuz-aimée, ce détail qui humilie le Versailles du grand roi - des commodités

aux premiers !

Théodore Monod

Méharées - 'appel du désert - 1937



Avant-Propos

En retragant I’histoire des constructions en terre, les vestiges retrouvés nous permettent de mettre
en avant les berceaux des civilisations, leur avancée technologique, et leur intérét de batisseur pour ce
matériau. Avec la sédentarisation des peuples, le besoin de construire “en dur” soit sur des supports
initialement recouverts de peaux ou de branchages, soit par le développement de multiples techniques
(brique de terre crue, pisé...) s’est accru. Les archéologues retrouvent ainsi en Afrique, dans la vallée
du Nil, sur les sites de Merimdé et du Fayoum (V¢ millénaire av. J-C.) des habitats de clayonnage en
roseaux enduits d’argile. Au Proche-Orient, le site néolithique de Jéricho (8000 ans av. J.-C.) révéle des
habitations aux murs de briques crues. Ces premiéres demeures évolueront pour donner naissance a des
civilisations importantes : ’'empire Chimu (XI® au XV® siécle) en Amérique du sud dont la capitale, Chan-
Chan, est entiérement construite en briques séchées et s’étendant sur une vingtaine de kilométres carrés;
les grottes de Mogao (Chine) sur la route de la soie, témoins d’un millénaire de civilisation bouddhiste,
époque des Wei du Nord (386-534) a la dynastie mongole des Yuan (1276-1368) ; ou encore les sites et
villes du Maghreb (Ville historique de Meknés au Maroc - V€ au VIII® siécle - vallée du M’Zab en Algérie
- XI€ siécle a nos jours). En tout, cela représente 96 monuments partiellement ou totalement construits
en terre sur 563 biens inscrits sur la liste du patrimoine mondiale de 'UNESCO? et ce sans compter les
sites répertoriés mais non affiliés & cette organisme.

Actuellement, et ce malgré des chiffres certainement en deca de la réalité, 30% de la population
mondiale vit dans des habitations en terre. Ce chiffre passe & plus de 50% si I’on considére seulement les
pays en voie de développement et, dans un souci d’économie aussi bien pour ces pays que pour les pays
industrialisés, la mise en oeuvre de constructions en adobe (orientée vers des Blocs de Terre Comprimée?)
ou pisé croit de maniére réguliére.

Devant la nécessité de créer une science de la construction en terre, comme il existe une science
du béton, il a été décidé par trois organismes, le Centre international de la construction en Terre de
I’'Ecole d’Architecture de Grenoble (CRATerre-EAG), le Getty Conservation Institute (GCI) et le Centre
International d’Etudes sur la Conservation et la Restauration des Biens Culturels (ICCROM), de fédérer
leurs travaux autour d’un projet cadre, le projet TERRA. Ce projet s’appuie sur des bases établies? et
en continuité d’anciens projets tel le projet Gaia (Alva et al. 1990). Son but est de promouvoir, par la
recherche, par la formation, par enseignement et enfin par la gestion de I'information et des publications,
le matériau terre. L’organigramme (figure 1) résume les aspects du projet TERRA . Il a été ainsi décidé

de développer deux axes de recherche liés aux lacunes scientifiques du domaine d’application :

1. la compréhension de la « perte » de cohésion du matériau terre (axe animé par le GCI) ;

2. l'identification et la caractérisation des mécanismes de cohésion interne du matériau terre dans ses

conditions naturelles de conservation. Ces deux points sont 'objet d’investigation de cette thése.

Ces problématiques concernent évidemment le monde des conservateurs. De nombreux monuments ont
déja été restaurés et ce par des moyens modernes ou anciens. Par procédé moderne, il faut entendre “avec
des interventions chimiques”. A l'inverse les procédés anciens font appel & des techniques traditionnelles
privilégiant I'utilisation de matériaux naturels et proches du site a restaurer.

Des techniques modernes, il faut citer Hartzler (1996) qui montre que ’emploi de résine acrylique sur
les enduits et mortiers de terre notamment du site de Mesa Verde (Colorado, USA) (figure 2) a permis

d’améliorer sa conservation. Des travaux plus récents sur les murs de séparation en pisé de ’armée

2Données 2003 - en 2004, 34 nouveaux biens dont la cité d’Arg-e-bam en Iran, détruite par le séisme du 26 déc. 2003.

3désormais désignés par BTC.

4notamment PAT96 : cours panaméricain sur la conservation et la gestion du patrimoine architectural en terre-Trujillo-
Pérou.
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F1G. 1 — Organigramme du projet TERRA

F1G. 2 — Photographie d’un des sites de Mesa Verde
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Fic. 3 — Photographie de I’armée de Terracotta

e

FiG. 4 — Exemple de liaisons obtenues avec une résine de type E-330 appliquée sur des blocs de terre de
Mesa Verde d’aprés Hartzler (1996)

de Terracotta du 1®Tempereur de Chine (Utz 2004) (figure 3) apportent de nouvelles preuves quant a
I'utilisation de produits chimiques. Les fonctions de ces derniers sont de deux ordres :

1. permettre de créer des liaisons entre les grains (figure 4) ;

2. rendre hydrofuge le matériau.

Néanmoins, ces techniques faisant appel & la chimie sont irréversibles et, dans ’état actuel des connais-
sances, il est difficile de prévoir le comportement & longs termes de tels produits. Au contraire, les tech-
niques de conservation plus classiques sont souvent plus “douces” et redonnent aux populations locales, en
faisant appel & leur savoir-faire, I’envie de préserver leur patrimoine et, par la-méme leur culture. Ainsi,
et avec le soutien de projets divers, des monuments ont pu étre restaurés, illustrant alors la culture d’un
pays. Il ne sera cité ici que deux exemples (figure 5) : les palais royaux d’Abomey (Bénin) et la mosquée
de Larabanga (Ghana). Le projet pour la restauration du premier a permis la création de deux ouvrages
(Projet-Prema-Benin-I 1996; Projet-Prema-Benin-II 1996) désormais manuel de référence dans I’analyse,

la documentation, I’intervention, le suivi et ’entretien des monuments en terre. Enfin, le deuxiéme pour
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(a)

F1a. 5 — Détail de bas-reliefs du palais d’Abomey (a) avant et aprés restauration et de la mosquée de
Larabanga (b) pendant sa réfection

I’exemplarité des “soins” permanents que les villageois apportent & leur construction et donc, & leur culture
(CRATerre 2004).

Un probléme reste cependant en suspens. Le regard porté par les conservateurs est la plupart du temps
d’ordre macroscopique & mésocopique. Il est intéressant de constater que sur I’ensemble des monuments
répertoriés, il n’existe que trés peu d’ouvrages qui s’intéressent un tant soit peu au matériau lui-méme
(granulométrie, minéralogie, conditions environnementales...). Dans ’espoir de changer ce regard, ce
travail essaiera d’apporter des éléments de caractérisations microscopiques de la cohésion du matériau

terre afin que les personnes en charge de leur conservation comprennent leur matériau.
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Iy

Construire en terre, c’est mettre en oeuvre un matériau “vulgaire” a la différence de la pierre ou du bois
considérés comme nobles. Pourtant, construire en terre offre des possibilités inimaginables tant d’un
point de vue des diversités d’applications, que des traditions culturelles reproduites. De plus utiliser la
terre comme matériau, c’est aussi savoir reconnaitre le sol dont la pédogénése aura produit le meilleur
“ciment”. Il est communément admis que le liant, la colle de ce matériau, est 'argile qu’il contient.
Cependant la diversité des sols, amplifiée par la diversité de ces argiles, ne permet pas toujours une
utilisation brute des terres. Le savoir-faire des artisans est, et était, primordial quant & la pérennité des

ouvrages.

Apres un retour sur les méthodes constructives anciennes et modernes, explorant ainsi les diversités de
lutilisation de ce matériau, et un rappel des travaux précédents, la re-définition du matériau terre

comme milieu poreuz et de ses interactions avec l’eau seront abordés.
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Chapitre 1

La terre - un matériau de construction

Il a été montré en avant-propos que 1’utilisation de la terre comme matériau de construction remonte
au néolithique et 4 la sédentarisation des peuples. En fonction des cultures et traditions de chaque peuple,
les procédés explorés sont riches et variés et traduisent l'identité de ses batisseurs. De cette diversité, on
dénombre douze modes d’utilisation dont sept majeurs (figure 1.1, Houben et Guillaud (1995)). Nous ne
citerons que deux exemples qui sont les plus représentatifs des constructions actuelles : les techniques
constructives en pisé et en adobe.

Pour la premiére technique, le procédé de mise en forme consiste en un remplissage et damage de
couches de terre disposées dans un coffrage. Le matériau de base est trés variable. Il peut se distribuer
en terme granulométrique d’une fraction trés fine & une distribution trés étalée, allant jusqu’aux graviers
et donc d’une cohésion trés variable elle aussi. En fonction du taux de mécanisation du chantier et de la
complexité de batiment & construire, le rendement peut varier de 5 & 35 heures / homme pour produire
un métre cube de pisé (tableau 1.1).

Pour les adobes (terre moulée et séchée sans apport énergétique), la terre doit étre argileuse ou trés
silteuse, et fortement cohésive lors de sa mise en forme. A partir du matériau original, il est possible
d’ajouter soit des stabilisants, soit des fibres végétales ; la qualité de ces briques de terre crue dépendant
essentiellement de la qualité du malaxage. En terme de rendement, et de la méme maniére que précé-
demment, la production s’étale de 20000 & 500 blocs par jour pour 4 & 6 ouvriers. Il est évident ici que
cela ne tient pas compte de la construction d’un batiment. Cette technique est certainement celle dont la
mécanisation et l'industrialisation sont les plus importantes. De cette technique ancestrale a découlé de
nouveaux produits déclinés sous ’appellation des BTC. Les compressions appliquées permettent d’aug-

menter la densité apparente des blocs ainsi moulés (de 1,0 g/ cm3 pour la technique adobe classique 3

| | Manuel ou mécanisé | Trés mécanisé |

Investissement (en euros) 300 & 9200 jusqu’a 30500
Nombre de personnes par chantier dont 6 5
Préparation 2 1
Transport 2 1
Construction 2 3
Rendement, (h/h/m?3)

Trés bonnes conditions 8-10 5
Bonnes conditions 15-20 9-10
Mauvaises conditions 25 15

Trés mauvaises conditions 35 30

TAB. 1.1 — Exemple de rendement sur un petit chantier en fonction du taux de mécanisation des construc-
tions en pisé d’aprés Houben et al. (1995)
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F1G. 1.1 — Schéma des différents procédés constructifs a partir du matériau terre (Houben et al. 1995)
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Blocs parasismiques Blocs 4 emboitement (assemblage sans mortier)

FiG. 1.2 — Exemple de BTC d’aprés Houben et al. (1995)

2,0g/ cm? pour les meilleures presses) et par le fait d’augmenter leur résistance mécanique. Les systémes
se déclinent sous toutes les formes : de la presse manuelle transportable sur le terrain (pression de mou-
lage statique de 10 & 20 bars, poids de la presse ~ 50kg, rendement 300 & 800 blocs/jour) aux unités
industrielles motorisées (rendement jusqu’a 50000 blocs par jour, pression statique ou dynamique allant
jusqu’a 400 bars). Ces nouvelles méthodes ont permis de mettre au point des briques de différentes formes
(ameélioration notamment des contacts inter-blocs) jusqu’a du bloc para-sismique (figure 1.2).

Il est important aussi de rappeler que 'utilisation de stabilisants joue un réle essentiel dans I’améliora-
tion des propriétés cohésives du matériau terre par changement des propriétés initiales de la composante
terre-eau-air. Ces stabilisants, en fonction de leur origine plus ou moins ancienne (fibres végétales par
exemple ou chaux plus récemment), ou moderne (résines chimiques), permettent de mettre en avant six
types de mécanismes : densifier, armer, enchainer, lier, imperméabiliser, hydrofuger.

Ainsi, au fil des expériences acquises, il est désormais possible de construire en terre sans pourtant
réellement comprendre les mécanismes intrinséques qui régissent sa cohésion. De nombreux ouvrages,
notamment publiés par le CDE! ou par les organismes de conservation (exemple dans le cadre du projet
TERRA) tendent & développer une littérature technique permettant de normaliser les procédures de
caractérisation des matériaux bruts, d’instruire a la réalisation de chaine industrielle de BTC. Cependant
ces manuels font appel soit & des adaptations de normes pré-existantes (AFNOR/ASTM? la plupart du
temps), soit aux compétences et aux savoir-faire des batisseurs. De ces constats d’empirisme, quelques
travaux ont permis d’explorer fondamentalement le matériau terre, objet du chapitre suivant.

LCentre pour le Développement de 1I'Entreprise (Accord de Cotonou ACP (pays Afrique, Caraibes, Pacifique) - UE
(Union Européenne)
2 Association Frangaise de NORmalisation / American Society for Testing and Materials
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Chapitre 2

Un matériau peu ou prou étudié

Ce chapitre n’a pas la prétention d’étre un “état de l'art” des travaux fondamentaux qui ont eu cours
sur le matériau terre. Le distinguo entre science fondamentale et science appliquée n’est pas toujours
évident. Néanmoins, la liste non-exhaustive des ouvrages cités ci-dessous illustrera les précédents travaux
et montrera que la science de ce matériau est une science “jeune”, souvent appliquée.

Les études précédentes sur le matériau terre portent essentiellement sur les comportements macrosco-
piques de ce dernier. 11 est possible de classer ces travaux en trois domaines correspondant 4 trois niveaux
d’analyses :

1. étude de sites répertoriés;

2. caractérisation de nouveaux matériaux en terre & but pratique par une analyse souvent mécanique

de leur comportement ;

3. utilisation du matériau terre comme support au développement d’autres méthodes.

Dans le premier domaine, rares sont les références oit une recherche fondamentale ait été effectuée. Cela
dénote notamment du regard des conservateurs parfois trop extérieur aux mécanismes internes gouvernant
pourtant leur objet d’étude. Il est intéressant de noter que sur la quantité de sites restaurés (ou en phase
de l'étre), le nombre de publications comportant ne serait-ce quune granulométrie et une étude physico-
chimique du matériau est trés faible. La plupart des travaux sont en fait regroupés dans “ Adobe 90
Preprints ” de la 6t International Conference on the Conservation of Earthen Architecture ” dont
Coffman et al. (1990), Dassler (1990) et Ordaz et al. (1990). Quelques travaux supplémentaires ont
permis de mieux comprendre, sur certains sites, le comportement du matériau terre par une étude physico-
chimique fine. La plupart de ces publications sont ’oeuvre des recherches faites par la GCI'. Enfin, le
seul ouvrage référencé s’adressant au monde de la conservation mais rappelant les propriétés intrinséques
du matériau terre est celui de J. Warren (1999).

La seconde et troisiéme approches du matériau terre comme matériau de construction concernent un
domaine plus expérimental ou il est question, & terme, d’une application concréte de ces recherches. Le
matériau est ici abordé en tant qu’échantillon pluri-centimétrique. Il fait I’objet d’une étude approfondie
en ce qui concerne ses relations entre comportement sous sollicitation mécanique, ou autres, et composition
minéralogique. A l'inverse du premier domaine d’étude, les travaux sont ici issus d’organismes souvent
extérieurs A la conservation (laboratoire de géomatériaux, de génie civil et du batiment...) et dont les
préoccupations sont d’améliorer et de comprendre le matériau terre afin d’en modifier sa durabilité, ses
propriétés.

Sur les procédés de fabrication de nouveaux matériaux, les recherches sont multiples. De ces der-
niéres découlent directement les fabrication des B.T.C. par différents moyens allant jusqu’a 1’élaboration

Lcf. page 9 http://www.getty.edu/conservation/
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d’éprouvettes de terre par compression statique & double poussée permettant ainsi d’homogénéiser les
densités a linterieur d’un méme bloc (Olivier 1994; Olivier et Mesbah 1986), et les applications qui s’en
suivent (P’Kla 2002).

1l convient de s’arréter sur quelques ouvrages qui ont servis de base de reflexion quant aux recherches
effectuées ici.

Les travaux d’Olivier (1994), par une approche exhaustive des essais mécaniques, des matériaux uti-
lisés, et des moyens analytiques et de caractérisation de ces matériaux, mettent en avant les possibilités
“d’obtenir d’excellentes caractéristiques mécaniques pour une grande gamme de sols meubles (...) mais
demande, pour étre applicable dans le cadre d’un contréle de qualité, une formation spécifique des inter-
venants pour acquérir le savoir-faire nécessaire”. Il peut sembler réducteur de résumer ces travaux a cette
simple citation, mais cela montre 'importance de cette “science du matériau terre” & étre applicable. En
effet les matériaux utilisés pour ces études sont déji employés en tant que matériaux de construction et
sont d’ailleurs traités en tant que tels par une recherche d’optimisation de comportement mécanique :
compression plus efficace, traitement et apport de stabilisant dans la confection des éprouvettes,. .. Cette
optimisation se base sur une compréhension fine du milieu : mesure de succion, réalisation d’essais mé-
caniques (compression simple et triaxe...) et passe par une modélisation aux éléments finis d’ensembles
architecturaux (Programme VOUTE, Programme CESAR).

L’approche de Laurent (1986) a montré, en paralléle avec le développement de sondes & chocs ther-
miques en mesure “in-situ” (objectif de ses travaux), que la conductivité thermique du matériau terre
(brut ou avec addition de pailles) était directement en adéquation avec :

— son taux de compactage par augmentation de la densité et donc du nombre de contacts entre grains;

— sa teneur en eau résiduelle (fonction de 'atmosphére dans lequel échantillon est & 1’équilibre).
Cependant, ces caractéristiques ont été établies sur des échantillons naturels (treize au total) et, malgré
leur diversité, sont forcément réducteurs quant & une analyse statistique globale.

De maniére indirecte, I’étude de colloides minéraux (assemblage argile / limon / sable) notamment
par Sunderland-Saremkalali (1984, 1987, 1988, 1989) et Attou (1996) en relation avec des thématiques
“matériaux terre”, a permis de mieux comprendre les interactions liant argileux et grains (mise en évidence

des propriétés physico-chimiques) en fonction des teneurs en eau associées.



Chapitre 3

La terre - un milieu poreux granulaire

3.1 Rappels sur le milieu granulaire insaturé

Quelle que soit I’approche d’un milieu granulaire, celle-ci sera toujours contrainte par 1’échelle d’ob-
servation : micro - méso - macro. A chaque dimension se pose un probléme particulier :

— micro - isotropie locale, contacts inter-grains, pores intrinséques;

— meso - anisotropie et/ou isotropie, dimension et forme du volume poral (méso et macro pores),

définition du squelette solide de I’échantillon ;

— macro - anisotropie et/ou isotropie, comportement globale sous contrainte mécanique.

Dans le cas d’un milieu insaturé s’ajoute, en plus, la présence de deux phases (liquide/vapeur et air)
apportant une complexité quant aux échanges de fluides. Dans le cas particulier des échantillons du ma-
tériau terre, la littérature montre qu’il reste trés peu d’eau (inférieur & 2% massique) et il est raisonnable
de dire que cette eau est “piégée” dans les argiles.

La figure 3.1 illustre cette représentativité. Il est important aussi de noter cette variation d’isotropie.
En effet, a I’échelle d’un échantillon, ’arrangement des grains, des argiles, de la porosité est aléatoire. Mais,
en “zoomant” légérement (& 1’échelle des colloides minéraux), il apparait que les particules d’argiles vont
s’organiser localement allant jusqu’a une anisotropie parfaite. Cette anisotropie est d’autant plus marquée
qu’elle conditionne : la porosité de la phase argileuse (de n=55% pour 100% d’anisotropie & n<40% pour
100% d’isotropie (Dudoignon et al. 2004)), la propagation de la microfissuration, les échanges de fluides. . .

3.2 Rappels des interactions eau / terre

Le matériau terre est défini comme un milieu polyphasique insaturé, dont la cohésion est assurée
essentiellement par les argiles qui le compose. Ce matériau terre, une fois mis en forme, est en équilibre
avec le milieu ambiant (T° et HR%). De cet équilibre, et en fonction des particules (plus ou moins affines
avec ’eau) qui composent son squelette solide, il reste quelques pourcentages massiques d’eau. Cependant,
ces quelques pourcents sont essentiels au maintien des échantillons. En simplifiant au maximum ce milieu,
et en le décomposant en deux espéces chimiques (quartz et argiles), les forces d’interactions particulaires
en présence sont diverses.

Ces deux espéces peuvent étre considérées comme des objets & surfaces électriquement chargées,
entourés de molécules d’eau.

Pour le quartz, les surfaces sont couvertes de groupement hydroxyles -OH, dont la charge se modifie
en fonction du pH de la solution aqueuse (négative & pH élevé et inversement positive & pH faible), selon
la réaction suivante (Van Damme 2002a; Dixon et Weed 1989) :
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egu.
capliiiaire

Kaolinite

Macro-pore (air)
Argile et eau Quartz

F1G. 3.1 — Schéma d’un milieu poral insaturé et des interactions eau-argile (cas d’une kaolinite)

—-OHy < —OH + -0~

Les forces de cohésion, permettant un lien physico-chimique de type Van der Waals sont donc relative-
ment faibles. Les interactions seront donc essentiellement de type capillaires (équation de Young-Laplace)

que ’on peut exprimer sous la forme :

AP = 29K

avec y=force liée a la tension de surface et K = % (R% —+ RLZ) ou Ry = rayon de courbure mazimum
et Rg, minimum.

A cette force prédominante qui en fait concerne essentiellement les grains millimétriques, il a été
montré que deux autres forces peuvent jouer un roéle important : les contacts frictionnels “secs” de type
Coulombiens et les contacts “lubrifiés” (Bocquet et al. 1998; Van Damme 2002b) ; respectivement dans le
vieillissement des contacts (micro-aspérités et condensation capillaire) et dés lors dans 'endommagement
des assemblages granulaires ; dans les forces normales séparant deux particules qui tendent & se rapprocher
chassant leur fluide interstitiel.

1l devient donc évident que la tenue d’une construction ne peut s’exprimer que par la présence d’autres
espéces physico-chimiquement différentes : les argiles.

De maniére générale chaque phylosilicate, et ce quel que soit le type de feuillet (1/1, 2/1 ou 2/1/1),
présente deux types de surfaces chargées : les plans (00l) et les plans (hk0). De par la structure en
empilement de couches tétraédriques et octaédriques, les plans (hk0) présentent des ruptures dans ses
couches au bord de chaque cristalite. Cette perte de charge est compensée par des ions H' ou OH
(respectivement & pH basique et & pH acide). Les couches tétraédriques forment ainsi des groupements
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F1G. 3.2 — Influence du pH sur la compensation de charges des faces (hk0) d’aprés Bouchet et Al. (2000)

- H+ H'I-

silanol Si-OH, comportement remarquable aussi par le caractére amphotére des ions de bordures des
couches octaédriques (figure 3.2, Bouchet et al. (2000)). De plus, il existe des charges permanentes néga-
tives liées aux substitutions cationiques dans les couches tétraédriques et octaédriques. Elles s’établissent
sur les faces (00l). De nombreux modéles ont permis de comprendre les interactions cristalites / milieu
diélectrique constant contenant des ions en suspension (modéle de Gouy-Chapman, modéle de Stern).
Sans en donner une liste exhaustive, il est important de noter qu’il existe des forces répulsives (force
osmotique, potentiel de Stern...) et d’autres, au contraire, attractives (forces de van der Waals, force de
corrélation. ..), toutes de nature physico-chimique.

Ce trait de caractére des argiles a été étudié et compris par Van Olphen depuis 1963. Il a été montré
qu’il est ainsi possible de créer des associations en fonction de leur nature et du procédé de fabrication
des assemblages (cf. figure 3.3), méme si ces études ne pouvaient se coupler & des observations.

Les études récentes montrent qu’il est possible de décomposer ces forces par des simulations numé-
riques. Néanmoins la complexité des interactions rend les temps de calculs trés longs et s’oppose donc &
des modélisations multi-paramétrées. D’autant que les simplifications, qui vont en découler, éloignent le
milieu numérique du milieu naturel. Pour exemple, ’équipe de Gary Sposito' de 1’'Université de Berke-
ley par simulation moléculaire dynamique montre notamment les interactions eau-argile & 1’échelle d’une
cristallite, cette derniére étant numériquement “baignée” dans un milieu infini. De méme, les simulations
de Monte-Carlo N,V,T (Pellenq et al. 1997; Van Damme et al. 1998; Van Damme 2002a) considérent
pour linstant deux phyllosilicates I’'un en face de ’autre et simplifiés en “murs” chargés infinis.

Cependant, méme si ces forces sont toujours présentes, il est difficile de les évaluer dans un milieu
naturel. D’autant que la présence de matiére organique pourra jouer elle aussi un réle important dans
ces liaisons.

Un retour sur ’estimation de ces forces sera effectué au dernier chapitre de ces travaux.

Thttp://esd.1bl.gov/sposito
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Fi1c. 3.3 — Schéma des types d’assemblages argileux d’aprés Van Olphen

(a-Défloculé,dispersé ; b-floculé bord-face, dispersé ; c-floculé bord-bord, dispersé; d-défloculé, agrégé ; e-lfoculé bord-face,

agrégeé ; f-floculé bord-bord, agrégé)



Conclusion - Partie 1

Cette partie a permis de mettre en avant deux points essentiels :

1. construire en terre est possible. Par l’emploi de techniques constructives modernes, le matériaux
terre n’a rien & envier aux matériaux plus classiques (ou plus nobles comme la pierre et le bois)

tant d’un point vue des possibilités constructives que de leur pérenité;

2. les travaux sur cette science sont peu nombreux et ont la volonté de vouloir étre applicables direc-
tement. La connaissance fondamentale du matériau terre en tant que matériau de construction est
a rechercher & travers des sciences non spécifiques de ce domaine (sciences du sol, mécaniques des

roches. . .).

De plus, il apparait que 'expression de la cohésion au niveau micro-structurale ne semble pas aisée au
vu de la liste des forces en présence. La mesure de la cohésion par des moyens analytiques transverses

semble obligatoire mais ceux-ci seront forcément réducteurs de la cohésion inter-particulaire.
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Deuxiéme partie

Etudes Expérimentales
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Dans cette étude, et au vu des rappels de la premiére partie, lidentification et la caractérisation de la
cohésion interne du matériau terre (ce qui sous-entend au niveau microscopique) passe tout de méme
par une caractérisation d’échantillons macroscopiques afin d’en comprendre les mécanismes
intrinséques. Il a donc fallu choisir le matériau de base et en aborder ’étude sous divers aspects : de la

caractérisation mécanique (échelle macroscopique) a l’approche microscopique.

Ce chapitre sera donc abordé par une justification des choiz stratégiques concernant le traitement du
sujet, pour s’orienter vers les essais mécaniques réalisés et enfin leur couplage vers le traitement

d’image.
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Chapitre 4

Choix stratégiques

Chronologiquement au déroulement de ces recherches, la définition de la cohésion interne du matériau
terre, les moyens de Uidentifier et de la caractériser, ont conduit aux choix qui gouverneraient les études
3 mener. Ces études se sont déroulées en partenariat avec différents laboratoires : le CSTB! de Grenoble,
le laboratoire Hydrasa de Poitiers et le laboratoire GEMPPM? de 'INSA de Lyon dans le cadre d’un
stage de DPEA-terre®

4.1 Deéfinition de la cohésion

La science du matériau terre comme matériau de construction est pauvre. Méme si la cohésion est
empiriquement attibuée a l’argile qu’il contient, il est difficile d’en exprimer une grandeur physique.

D’un point de vue du vocabulaire, I’lhomonymie d’un terme aussi simple qu’argile ou cohésion pose
déja un probléme majeur et d’autant plus si les protagonistes ne sont pas issus d’une méme Ecole. Suivant
ces derniéres, le sens du mot cohésion et les moyens de la caractériser sont différents.

En mécanique des sols, la cohésion est souvent attribuée a une grandeur physique mesurée via des
essais mécaniques & la presse triaxiale, ou de maniére détournée en compression simple, ou cisaillement
direct, sur échantillons méso & macroscopiques. Le moyen le plus simple d’y accéder est de se référer aux

critéres de Mohr-Coulomb exprimant ainsi la cohésion sous la forme :
T=C+otanyp

avec 7 = Contrainte de cisaillement

o = Contrainte normale

p = Anglede frottement

C = Cohésion

Cependant, ce critére est défini sur des échantillons saturés ou secs (rejoignant ainsi la mécanique
des roches). Dans le cas d’un matériau insaturé, les controles de succion notamment, et de maniére plus
générale des interactions phases vapeurs / phases liquides, deviennent problématiques vu le peu d’eau
présente dans nos matériaux une fois qu’ils sont en équilibre avec ’atmosphére ambiant (de 1’ordre de 2%
massique, (Laurent 1986; Olivier 1994; Houben et Guillaud 1995)).

ICentre Scientifique et Technique du Batiment

2Groupes d’Etudes de Métalurgie Physique et de Physique des Matériaux
3Diplome Pour les Ecoles d’Architecture - stage effectué¢ par Laetitia Fontaine
4désigniant les phylosilicates et une classe granulométrique
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D’un point de vue physico-chimique, la cohésion sera considérée comme une (ou des) force(s) (cf.
paragraphe 4.1). Ces interactions sont modélisées aux niveaux particulaires et la cohésion sera I’expression
de la somme des forces attractives moins la somme des forces répulsives.

Entre ces deux points de vue, le couplage n’est pas forcément évident. A la lecture des travaux récents,
notamment Coussy et Fleureau (2002), essayent d’apporter un élément de réponse & la compréhension
des mécanismes intrinséques d’un matériau insaturé. Ils mettent ’accent dans leur introduction aux
difficultés rencontrées quant a I’expression des deux phases fluides (air et eau). L’approche mécanistique
se trouve confrontée & l'impossibilité d’exprimer un tenseur des contraintes régissant définitivement le

comportement de ces matériaux. Ainsi I’équation & la rupture de Mohr-Coulomb devient :
r=C + Oeq tan ¢

avec 7 = Contrainte de cisaillement, o, = contrainte équivalente (fonction de la succion), cp' = angle
de frottement effectif et C' = cohésion effective et dont Pexpression de Oeq devient :

1. selon Bishop

Oeq = (0 — ug) + X (g — Uy)

avec ug = pression interstitielle dans l’air, uy = pression interstitielle dans U'eau et x = coefficient

de Bishop (x =0 sol sec, x =1 sol saturé en eau);

y Sr_Srr
Oeg = (00— 1, —|—/ (7)ds
o= o)+ [ (=g

avec Sy = degré de saturation, Sryr = degré de saturation résiduelle et s = succion.

2. selon Fredlund

Cependant les paramétres introduits dans ces équations tenant compte de la non-saturation des échan-
tillons, sont difficilement mesurables en continu lors d’essais mécaniques. Ce qui est applicable pour
un échantillon donné ne l’est pas lorsqu’un paramétre méme simple est modifié (teneur en argile, type
d’argile, granulométrie, degré de saturation...).

De ces constats, nous avons cherché & mettre au point une méthode de caractérisation simple. Pour

cela, il a été tout d’abord décidé de travailler sur un milieu modéle simple en partie maitrisable.

4.2 Milieu modéle

Le choix d’un milieu modéle s’est d’abord posé en terme de problémes d’échantillonage. Choisir de

travailler sur un matériau terre naturel, “en place”, contraignait les recherches sur plusieurs points :

1. quel site choisir et comment échantillonner, sachant que les prélévements sur des monuments classés

sont difficiles ?

2. en quoi le prélévement sur telle partie d’un site est représentative de ’ensemble de ce site? les

conclusions éventuelles seront-elles applicables aux autres monuments ?

3. comment caractériser physico-chimiquement ces échantillons sans tomber dans une batterie de
tests ?

D’un point de vue fondamental, au vu des travaux précédents (revoir paragraphe 2 page 31), et en ayant
comme objectif d’atteindre des conclusions généralistes sur la cohésion, la réalisation d’un milieu modéle
s’impose. Ce dernier doit cependant satisfaire plusieurs critéres dont celui d’étre au moins représentatif
des milieux naturels existants (teneur en argile, granulométrie).

Les teneurs en argile seront donc distribuées de 5 & 25% massique de I’échantillon total (respectivement

teneur minimum observée notamment sur le site de Chan-Chan au Pérou & teneur rencontrée pour des
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F1G. 4.1 — Schéma des assemblages particulaires d’aprés Collins et al (1974)

enduits), le reste des matériaux étant seulement constitué de sable. A ces teneurs en argile, la premiére
question est aussi de savoir comment ’arrangement des grains entre eux va influer sur les résultats futurs,
et si le squelette solide sera une argile & inclusions sableuses ou un sable collé par un liant argileux (cf.
figure 4.1 d’aprés Collins et McGown (1974)).

4.3 Choix des matériaux

4.3.1 Propriétés individuelles

L’argile retenue est une kaolinite (type China-clay) utilisée pour du couchage papier, & savoir bien cris-
talisée et de grande pureté. Ce choix a été conditionné par les propriétés physico-chimiques relativement
simples de cette argile :

1. les charges des surfaces (00!) peuvent étre considérées comme nulles ;
2. les problémes de gonflement / retrait lors de la mise en forme d’échantillons sont faibles;

ce qui permet d’envisager une reproductibilité tant sur la fabrication des échantillons que sur les essais
futurs.

La granulométrie de cette kaolinite (cf. figure 4.2) a été réalisée par granulométrie laser sur Mastersizer
2000 avec “Tank Hydro2” permettant de travailler sur de grands volumes de prélévement. La distribution
granulométrique est unimodale et s’étale de 0,4 & 20 um. La caractérisation chimique s’est faite par
Diffraction de Rayon X (KajCobalt = 1,789 A, pas du goniométre = 0,04° 26, temps de comptage
= 6s par pas) sur poudre désorientée. Elle montre quelques pollutions par des micas (sans doute de la
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F1G. 4.2 — Granulométrie de la kaolinite

muscovite) et du quartz (cf. figure 4.3). Le test de Hincley (1963) sur les réflexions (020), (110), (111),
domaine d’investigation de 22,5° & 26° 26-CoKa, et mesurant I’ensemble des défauts cristallins surtout
de translation et de rotation, nous donne un résultat de 1,06 soit, par comparaison aux données de la
littérature, une trés bonne cristalinité (Liétard 1977; Plancon et Tchoubar 1977; Plangon et al. 1989).

De la méme maniére, le sable choisi est celui d’Hostun. Ce choix s’argumente pour plusieurs raisons :
1. le sable d’Hostun fait partie des sables décrits et devenus référence (Flavigny et al. 1990) ;

2. les procédures de classement granulométrique se font par hydroclassement permettant d’éviter de
trop détériorer les surfaces de grains;

3. sa commercialisation se fait soit par sable référence, soit par classe granulométrique permettant

ainsi de recomposer n’importe quelle granulométrie.

Sur ce dernier point, la société “Silice et kaolin”-SIKA du groupe Sifraco commercialise huit classes
granulométriques s’étendant de 0,04 & 5 mm et désignées sous les appellations SH22 & SH37. De ces
classes, il a été possible de recomposer n’importe quel sable et nottament le CEN196-1 (sable normé)
utilisé dans le cadre des recherches sur la perte de cohésion du matériau terre. Cette granulométrie est
détaillée dans la figure 4.4. Ce sable est relativement pur (cf. figure 4.5 DRX - Kaj Cobalt = 1,789 A, pas
du goniométre = 0,02° 26, temps de comptage = 15s par pas ) et les grains de quartz sont sub-arrondis
& anguleux, pour les fractions les plus grossiéres, et tendent exclusivement vers le pole anguleux dans les
fractions les plus fines (cf. figure 4.6).

A ces deux composants, une autre kaolinite a été utilisée par Fontaine (2004) et référencée sous
Pappellation MK1, fournie par Denain-Anzin Minéraux. Ces deux espéces peuvent étre considérées comme
équivalentes, au vu des tests comparatifs effectués (granulométrie, diagramme de DRX). Les mesures de
surface spécifique par méthode B.E.T. sur Micromeritics ASAP 2010 vont aussi dans ce sens (13,2 m2.g'1

pour la MK1 contre 13,4 m2.g"! pour la “China clay”).

5revoir 1 page 9 - collaboration projet TERRA
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E79-1570 (C) - Kaolinite - Al2(Si205)(OH)4 - Y: 50.00 % - d x by: 1. - WL: 1.78901 - Triclinic - l/lc PDF 1.-S-Q 73.6 % -

FiG. 4.3 — Diagramme DRX de la kaolinite
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(SH.. : distribution granulométrique du sable d’Hostun - recomposé : distribution du sable par mélange de SH.. et

distribuée selon celle du CEN196-1)
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mSABLE HOSTON - File: HOSTON.RAW - Type: 2Th/Th unlocked - Start: 5.000 ° - End: 80.000 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 15. s - Temp.: Unknown - Time Started: 0 s - 2-Theta: 5.000 ° - Theta: 0.000 ° - Chi: 0.00 ° - Phi: 0

Operations: Aberrant 3 | Import

2-Theta - Scale

[m]46-1045 (*) - Quartz, syn - Si0O2 - Y: 85.42 % - d x by: 1. - WL: 1.78901 - Hexagonal - I/lc PDF 3.4 -
E\19-O932 (I) - Microcline, intermediate - KAISi308 - Y: 0.40 % - d x by: 1. - WL: 1.78901 - Triclinic -
[#los5-0586 (*) - Calcite, syn - CaCO3 - Y: 0.52 % - d x by: 1. - WL: 1.78901 - Rhombohedral - lilc PDF 2. -

Fic. 4.5 — Diagramme DRX du sable d’Hostun
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F1G. 4.6 — Photographie des différentes classes granulométriques du sable d’Hostun

(sous loupe binoculaire en lumiére émise)
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Fi1G. 4.7 — Distribution granulométrique des mélanges
(granulomeétrie réalisée sur fraction infra 400um par granulométrie laser - le sable se distribue en fait de 30um & 3mm )

4.3.2 Propriétés de mélange

Les dosages en kaolinite sont de 5, 10, 15 et 25 % massique. La convention adoptée pour le reste
de ce mémoire dans la désignation des mélanges est Host... .ka-... pour Hostun, dosage en argile, type
d’argile (ici, ka pour kaolinite) et n°® de I’échantillon. Pour chaque dosage, il a été d’abord réalisé des
limites d’Atterberg selon la norme NFP94-0512T1 (1993) permettant ainsi de déterminer une teneur
en eau de fabrication des échantillons comprises entre la limite de plasticité, et la limite de liquidité.
Cependant, cette norme préconise de travailler sur des échantillons infra-400um ce qui surestime les
quantités d’eau nécessaire. Il a donc été choisi d’établir seulement des limites de liquidité sur échantillon
total (norme NFP94-0512T1 (1993) modifié) car les limites de plasticité sont indéterminables selon ces
procédures (réalisation de “boudin” de 2mm de diamétre avec une granulométrie de sable allant jusqu’a
3mm). Ainsi, il sera choisi de modeler les mélanges avec une quantité d’eau légérement inférieure a ces
limites de liquidité. Le contrdle de la granulométrie par granulométre laser montre que les distributions
de la taille des grains de la kaolinite et du sable ne se recoupent pas, et que d’un échantillon & 5% a 25%,
les proportions des constituants évoluent (figure 4.7). Sachant que la somme des points contenus sous
chaque courbe-enveloppe est égale & 100%, en calculant le rapport de la somme des points infra-25um
sur la somme de la fraction supra-25um, il est ainsi possible de mettre en évidence un critére de mélange
a respecter : 0,16; 0,37; 0,55 et 1,28 +0,02 respectivement pour 5, 10, 15 et 25% massique d’argile.

Le détail de la fabrication des échantillons est donné en annexe A page 163. Les conditions de séchage
se font sans controle réel de la température ni de 'humidité. Cependant, cette zone de stockage s’auto-
régule avec des températures variant de 18 & 21°C et une humidité relative de 55 & 65 %HR. Le temps
d’équilibre entre ’échantillon et I’atmosphére est de l'ordre de 15 jours. Il n’y a pas de retrait majeur sur
ce type d’échantillon. Le maximum constaté en relatif est de 0,05mm sur les échantillons Host25ka.

Le tableau 4.1 récapitule ces différentes données.

Les échantillons, une fois démoulés, sont conservés dans cette méme piéce. La photographie 4.8 donne
un apercu de ’aspect extérieur de ces échantillons. Il devient ainsi évident, sur un critére purement visuel,
que la “cohésion” de ces derniers réalisés a partir des limites d’Atteberg non modifiées est trés faible. De
méme, leur mise en forme, de par 'aspect trés granulaire lié au manque d’eau, reste trés difficile.

Les porosités totales mesurées sur échantillon humide sont données par la relation suivante et définie

(Vi = (32))

Wot

d’aprés le paragraphe 3.1 :

n =
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Teneur en eau de fabrication : 3,5%mass  Teneur en eau de fabrication ; 13,9%mass
LL initiale : 31 %mass

F1G. 4.8 — Photographie d’échantillons (exemple sur Host15ka)

(a~avec une teneur en eau de fabrication 4 LL non modifié¢; b-avec LL modifié)

ol Vior = volume total moyen des échantillons par dosage en argile; m = poids moyen des échantillons

et v, = masse volumique réelle du squellette solide = 2,65 g.cm'3

sachant que 'yﬂr = Vs = Volume des
solides et Vipy — Vs = Vy = Volume des vides.

Ce calcul nous donne des valeurs moyenne de porosité de 37,7%; 34,2%; 31,9% et 36,2% +0,5%
respectivement pour 5, 10, 15 et 25% massique d’argile.

L’acquisition d’image, en Microscopie Electronique & Balayage (MEB) en Electron Secondaire (ES)
sur blocs métalisés a ’or, montre de maniére qualitative la fermeture de la macroporosité ainsi que le
masquage de plus en plus marqué des grains de quartz par un enrobage de l'argile (figure 4.9). Les données
quantitatives ainsi que les types d’acquisition seront détaillés au paragraphe 6 page 75.

A ce premier protocole s’ajoutent les travaux de Fontaine (2004), afin d’enrayer les problémes de
surfacage, contribuant ainsi & une meilleure reproductibilité des essais mécaniques. Il est détaillé en
annexe B page 165. Les échantillons ainsi fabriqués seront désignés sous l'appellation Host... .ka-.. .-LF,
selon la nomenclature explicitée ci-dessus. Les différentes caractérisations (porosité, densité apparente. . .)
sont résumées avec les données du premier protocole (tableau 4.1). A titre comparatif, le graphique 4.10
met en avant les divergences des deux mélanges, méme si leur comportement sont identiques : porosité
minimale & 15% massique de kaolinite et densité apparente entre 10 et 15% massique de kaolinite proche.

Enfin, ce protocole a permis de comparer nos milieux modéles en fonction des humidités relatives
(%HR) de stockage et mis ainsi en avant qu’il n’existait pas de réponses linéaires quant a I’observation
des teneur en eau des échantillons en fonction de HR% en accord avec la littérature (et notamment Attou

(1996)) (figure 4.11).
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FIG. 4.9 — Photos MEB-ES sur bloc des différents échantillons
(a-Host05ka ; b-Host10ka ; c-Host15ka ; d-Host25ka)

teneur en eal Densité Forosité [%] Limite de liquidité Teneur en eau de
résiduelle [%] |apparente humide total mercure | {norme modifiee) [%]| fabrication [%-mass]
Host05ka 018 165 3T 297 =45 10,0
Host10ka 027 1.81 342 288 136 130
Host15ka 0,29 1,79 319 287 16,0 155
Host2&ka 027 1,70 362 288 207 200
Host0Ska-LF-30 0,08 1,85
Host05ka-LF-55 010 182 302 258 1.0
Host0Ska-LF-90 022 1,88
Host10ka-LF-30 014 183
Host10ka-LF-55 016 1.89 274 258 11,0
Host10ka-LF-30 038 1,84 s
Host15ka-LF-30] 014 194 non realisées
Host15ka-LF-55 022 1,91 2649 250 13.0
Host15ka-LF-80 044 193
Host25ka-LF-30 0,28 1,88
Host25ka-LF-55 0324 186 285 245 14.0
Host25ka-LF-30 068 1,81

TAB. 4.1 — Données moyennes des mélanges avant et aprés mise en forme
(les désignations Host...ka-LF-30, 55, 90 correspondent aux mesures effectuées sur les échantillons & ’équilibre dans une
atmosphére & 21°C et respectivement 30%HR, 55%HR et 90%HR)
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Chapitre 5

Essals mécaniques

De la définition de la cohésion ont été réalisés trois types d’essais mécaniques afin de mettre en

évidence différents caractéres.

5.1 Rappels de mécanique

De maniére générale la réalisation d’un essai mécanique méme s’il se fait dans des conditions de milieux
non-saturés, s’exprime dans un langage qu’il faut redéfinir. L’expression du tenseur des contraintes cité
au paragraphe 4.1 montre 'importance de définir un volume élémentaire représentatif (VER) satisfaisant
ici plusieurs conditions :

— décrire correctement le squelette solide (argile et sable) en tenant compte des anisotropies locales ;

— mettre en avant les éventuelles fissurations (micro, méso et macro fissurations) ;

— décrire les comportements locaux de ’échantillon soumis & une sollicitation mécanique.

Cette sollicitation soumet le VER & un champ de contrainte que 'on peut décrire par un tenseur. Ce
dernier est dit sphérique lorsque le VER est en équilibre “mécanique” avec le milieu, et déviatorique lorque
le VER subit une déformation. L’écriture du tenseur des contraintes peut-étre une matrice symétrique
d’ordre 2 & 9 variables indépendantes. Cela est illutré par la figure 5.1 et permet d’écrire la matrice

suivante dans un cas général :

Oz Tay Taz Tey = Tyz op 0 O

et qui devient 0 oo O

|
N
8

Tye Oy Tyz | QUEC Ty,

Towe Tzy Oz Toy = Tyz 0 0 o3

dans le cas d’un tenseur principal avec 03 = 02 = o3 pour un tenseur sphérique. En milieu insaturé,
les contraintes sont “transformeées” en contraintes effectives ¢/ = o — u ou u est égal & la pression inter-
stitielle (tenseur sphérique).

La réponse d’un échantillon & ces contraintes s’exprimera dans un diagramme classique Contrainte =

f (Deformation) et Volume = f (Deformation)par plusieurs phases (figure 5.2) :

1. Une phase de contraction liée & ’amortissement soit des pressions de confinement, soit aux problémes
expérimentaux (notamment 3 la mise en place des capteurs sur des états de surface “non polies”) ;

2. Une phase linéaire élastique ot la réponse de 1’échantillon & la sollicitation mécanique est considérée
comme réversible. Cette phase, plus ou moins marquée, est souvent plutot décrite comme une phase

de pseudo-élasticité ;

3. Une phase de propagation de microfissurations localisées, endommageant durablement 1’échantillon

et marquée notamment par un palier en terme de déformation volumique;

55
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X X

FiG. 5.1 — Schéma du tenseur des contraintes sur un VER
(a - cas général ; b - avec décalage par rapport a un référenciel (x,y,z), 1,2,3 : axe des contraintes principales, 7 = 0)

a b
T &

1 .

FiG. 5.2 — Schéma d’une réponse possible d’un échantillon soumis a une sollicitation mécanique

(a - ContrainteT = f (Deformatione); b - Volumee, = f (Deformatione); les n° représentent les phases)

4. Un seuil de rupture, ou la propagation de microfissuration se localise le plus souvent dans un plan
de cisaillement ;

5. Une phase post-seuil, ou les déformations volumiques sont dilatantes, les contacts (et par de méme
la réponse) est de type frictionnelle avec possibilité de durcissement ou non.

Aux petites déformations le matériau subit un endommagement. Ce dernier est directement conditionné
par le squelette solide et le caractére fragile / ductile du matériau. Cet endommagement peut-étre quantifié
par la réalisation de cycle de charge / décharge au cours d’un essai mécanique.

5.2 Essais i la boite de cisaillement

5.2.1 Principe

La réalisation des essais en cisaillement direct permet, en créant un plan de cisaillement préférentiel,

de se rendre compte de la propagation de la micro / macro fissuration dans les échantillons consolidés, et
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A
T

Courbe enveloppe ----- Dilatance

——— (Cohéston = = ----: Frottement

F1G. 5.3 — Shéma des phases lors de la réalisation d’un essai de cisaillement sur un diagramme 7={(¢)
(7 : Contrainte tangentielle - £ : déformation)

de comprendre le comportement frictionnelle sur échantillons non-consolidés. Le fait de solliciter ainsi un
plan de rupture met en évidence trois comportements, plus ou moins marqués temporellement au cours
de la déformation :

— aux faibles déformations, la cohésion de ’ensemble structural est mobilisée et s’oppose a la contrainte

horizontale exercée ;

— & Pensemble des déformations, et plus particuliérement juste aprés la rupture, la dilatance se ma-

nifeste et provoque une dilatation verticale liée aux interactions des grains “inertes”, ici le sable;

— et enfin, aux grandes déformations, les frottements interparticulaires, manifestation d’une résistance

résiduelle de ’échantillon.
Cette décomposition en trois phénomeénes est illustrée par la figure 5.3.

La réalisation des essais a été conduite selon la norme NFP94-071-1-2 (1994) dont le détail est donné
en annexe C page 167. Ces essais ne concernent que des dosages & 0, 15 et 25 % massique de kaolinite
pour les échantillons non-consolidés et & 15 et 25 % massique pour les échantillons consolidés. Ce test de
caractérisation de la propagation de micro-fissuration ne met pas en avant un terme de cohésion physico-
chimique (méme si il est défini comme tel dans le paragraphe précédent). En effet, le moyen d’accéder
au terme de cohésion est de travailler sur des échantillons non consolidés (donc non représentatifs de
notre milieu modéle consolidé) avec variation de la force axiale sachant par ailleurs, que le tenseur des
contraintes résultant est par définition non homogéne dans I’échantillon (propagation inhomogéne des
forces a travers le milieu granulaire, effet de bord, absence de pression de confinement...). De plus une
campagne d’essais compléte hormis les contraintes de calibration et d’échantillonage inhérentes & toutes
expérimentations, ne se justifie que dans la mesure ot elle apporte un élément moteur dans I’avancée des
travaux. Ce qui n’est pas le cas ici. Enfin, en plus de mettre en avant la propagation de microfissuration,
cet essai permet de comprendre 'incidence de la kaolinite sur le frottement grain & grain.
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FiG. 5.4 — Graphique contrainte tangentielle = f ( déplacement )

(essai 1, essai 2, essai 3, essai 4 respectivement pour des pressions verticales de 18,16 ; 37,78 ; 57,39 et 77,00 kPa - sable +

..%masskaol = sable plus dosage en kaolinite sur échantillon non consolidé)

5.2.2 Reésultats

Les résultats décrits par la figure 5.4 montrent :

1. une rupture franche des échantillons consolidés soulignant leur caractére fragile (sans plasticité)

suivie seulement d’une phase de frottement plus résistante pour I’échantillon & 15 % massique de

kaolinite dans la bande de cisaillement ;

. des essais équivalents & 15 et 25 % massique de kaolinite sur échantillons non consolidés marqués

par une phase de cohésion faible dans les petites déformations; une phase linéaire de frottement

dont la pente augmente avec la pression verticale (allure de type logarithmique) ;

. une cohésion importante des échantillons uniquement sableux, avec une résistance mécanique im-

portante dans les petites déformations, suivie d’une phase d’amortissement progressive, mais faible,

tendant rapidement vers la linéarité.

Ces essais démontrent le caractére “lubrifiant” de la kaolinite. Sur les échantillons non consolidés son

role n’est pas prépondérant entre 15 et 25 % massique mais modifie considérablement I’arrangement

du squellette en comparaison avec le sable seul. Sur les échantillons consolidés, I’apport supplémentaire

d’argile va diminuer les frottements dans la bande de cisaillement en augmentant 1égérement la résistance

a la rupture.

5.3 Essais en compression simple

Deux types d’essais en compression simple ont été

réalisés :

sur échantillons cubiques (50 mm de

coté) avec jauge d’extensiométrie et sur échantillons cylindriques (@ 50 mm élancement 2) avec sondes

accoustiques.
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Argile
non impregnée

Argile imprégnée

F1G. 5.5 — Schéma de Vinterface jauge / échantillon
(Qz : Quartz)

5.3.1 Essai en compression simple sur échantillons cubiques

Ces essais ont été réalisés avec et sans jauge de déformation. Les caractéristiques de I’essai sont données
en annexe D page 169.

Le dispositif avec jauge est trés criticable de par la mise en place méme. En effet, il est difficile de
controler 'influence de la colle sur le matériau granulaire notamment par des problémes d’imprégnation
de ’échantillon. Ce procédé créé forcément une zone de résistance différente en fonction de la pénétration
de la résine (illustré par la figure 5.5). De plus, sur ce type d’échantillon & rupture fragile, la fracturation
conséquente de la contrainte imposée désolidarise la jauge de ’échantillon. Cela suppose que les défor-
mations mesurées post-rupture seront faussées. En pratique les essais devraient montrer, en accord avec
la courbe de force = f (deplacement axial), pour les déformations verticales €, une légére déformation
positive (dilatance), suivie d’'une déformation négative (contractance) importante et inversement pour la
déformation horizontale e (cf. figure 5.6). La figure 5.7 montre tout d’abord la variabilité des courbes
contrainte / déformation d’un échantillon & l’autre et ce, pour un méme dosage en argile. De plus, ces
rhéogrammes sont extrémement bruités et les représentations données par cette figure sont la résultante
d’un traitement en moyenne glissante par intervalle de 6 & 9 points. La figure 5.8 en est un exemple. Ces
problémes ont plusieurs origines :

— le capteur force en place sur la presse triaxiale a une étendue de mesure de 50 kN avec une précision

a 0,1% pleine échelle. Il n’est utilisé ici qu’a 4% maximum ;

— les matériaux sont fortement hétérogénes, 'un par rapport & 'autre, mais aussi au sein du méme
échantillon (visible notamment par des ruptures de pente lors des phases de cisaillement ; revoir
figure 5.8 au déplacement axial = 0,8 mm).

Au vu des résultats et des critiques apportées sur le dispositif avec jauge, les conclusions qui en découlent
sont donc extrémement disparates, voire inexploitables (cf. figure 5.9). Ces graphiques sont, de maniére
générale, marqués par le seuil de rupture des échantillons. Il se caractérise par un changement de pente
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A rupture
|
Courbe
force=f{deplacement)
=
=
W
=
)
i)
ge;

1- &y max
Z2- gv point dinflexion
J- &y min

1- eh min
2- gh point dinflexion
3- h max

déplacement axal

FIG. 5.6 — Schéma théorique de €, et e, en fonction du déplacement axial
(les points reportés correspondent aux points de caractérisation des courbes)
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Fi1G. 5.7 — Récapitulatif des rhéogrammes de compression simple
(les axes des abcisses et des ordonnées sont différents d’un graphique i ’autre)
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FiG. 5.8 — Exemple de traitement en moyenne glissante sur Host10ka-5
(intervalle 9)

aprés le maximum de contrainte axiale. De la figure 5.9, seuls les graphiques e et h sont réellement
exploitables.
Cependant, quelques comportements mécaniques transparaissent :
— le maximum de contrainte est obtenu pour les échantillons & 25% massique d’argile;
— sur les courbes les plus représentatives, la déformation pseudo-élastique présente une pente impor-
tante. Elle caractérise ainsi un comportement & rupture fragile;
— les déformations verticales sont plus importantes que les déformations horizontales. Elles sont, de
plus, maximum pour hostl5ka. Ces déformations sont ainsi la preuve de la faible ductilité des
échantillons et de la possibilité pour host15ka & mieux absorber les contraintes.

5.3.2 Essai en compression simple sur échantillons cylindriques

Le protocole de ces essais, conduit dans le cadre du stage de validation du DPEA de Fontaine (2004),
est donné en annexe D page 169. Il a été montré au chapitre précédent qu’un nouveau protocole de
fabrication avait été mis en place. Ce choix découle directement des premiers essais qui mettaient, eux
aussi, en avant le caractére de non-reproductibilité.

En effet, au vu de la figure 5.10, la réalisation d’un systéme d’anti-frettage a permis d’obtenir des
“réponses” de meilleures qualités. En ne s’intéressant qu’au pic de contrainte maximum (rupture de
Péchantillon), et ce en fonction des humidités relatives et du pourcentage d’argile (figure 5.11), deux
caractéres transparaissent :

— il apparait un comportement en cloche ot le maximum de contrainte est obtenu pour 15% massique

de kaolinite ;

— les contraintes enregistrées sont sensiblement identiques pour 30 et 55%HR mais s’écroulent &

90%HR.
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F1G. 5.9 — Résultats des essais avec jauge de déformation (représentation en Contrainte axiale = f (dé-
formation))
(en bleu Contrainte axiale vs déformation horizontale - en vert Contrainte axiale vs déformation verticale)
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F1G. 5.10 — Comparaison de la réponse des échantillons (contrainte = f (déformation) ) & 15% massique
d’argile avec et sans systéme d’anti-frettage
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F1G. 5.12 — Valeur de déformations plastiques en fonction des teneurs en argiles et des pourcentages des
humidités relatives de stockage d’aprés Fontaine (2004)

L’observation de la déformation plastique (jusqu’au seuil de rupture) montre que cette derniére augmente
avec la teneur en argile et qu’il n’existe pas de différence absolue en fonction de 'humidité relative de
stockage (figure 5.12). Il semble donc que ’augmentation des teneurs en argile coincide avec une réponse
de plus en plus ductile de I’échantillon d’autant que les essais de cisaillement direct allaient dans ce sens.
En terme d’endommagement, les cycles de chargement / déchargement (par étude de la pente de la courbe
contrainte=f(déformation) & la décharge) caratérisent les déformations irréversibles :
— la pente est constante, les propriétés élastiques sont constantes;
— la pente diminue, les propriétés “cohésives” du matériaux se dégradent par formation de défauts
(micro-fissurations. . .) et inversement si la pente augmente.
Il a été montré (Fontaine 2004) que, sur les échantillons la pente augmentait contrairement 3 ’hypothése
d’une propagation de micro-fissurations et de dégradation du matériau. Le milieu modéle tend & étre de
plus en plus rigide au cours de la déformation. Les hypothéses envisagées sont :
— un ré-arrangement particulaire d’autant plus facilité que la présence d’argile aide au “fluage” des
grains;
— une micro-fissuration effective mais tardive;
— la compression aux petites déformations est absobée sans rupture de type fragile malgré un milieu
modéle granulaire.
Les mesures d’émissions acoustiques se sont déroulées sur du matériel commercialisé par ’Euro Physical
Acoustic’. Cela comprend :
— un logiciel d’acquisition Mistras 2001 ;
— de capteurs résonants 80 prévus pour une mesure dans un gamme de 100kHz & 1IMHz avec un pic
de résonnance & 300kHz (surface de contact avec I’échantillon : ¢=10mm);
— d’un préamplificateurs PAC1220A de 40dB (Physical Acoustics Corporation).
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Fic. 5.13 — Visualisation de l'effet Kaiser sur un graphique Contrainte-Nombre de coups enregistrés en
fonction du temps

Les ondes sont numérisées en temps réel avec mesures du nombre de coups, de la durée (us), de amplitude
(dB), du temps de montée (us), de I’énergie absolue (aJ) et enfin, de la fréquence moyenne (kHz).
L’enregistrement des ces ondes permet notamment d’avoir des informations sur 1’état d’endommagement
du matériau par visualisation de l'effet Kaiser (1950). Cet effet se traduit par une activité acoustique
pratiquement nulle pendant un cycle de décharge. La reprise de ’activité acoustique n’intervient que
lorsque 'on atteint 1’état de contrainte du cycle de charge précédent. Ce saut d’émissions est ’effet
Kaiser (cf. figure - figure 5.13).

Ces enregistrements, décrits par (Fontaine 2004), concluent sur :

— une faible émission acoustique aux faibles déformations montrant ainsi le peu de micro-fissurations
se propageant & ce stade;

— un effet KAISER manifeste. A chaque décharge, il n’y a pas d’émissions acoustiques. Celles-ci ne
reprennent que lorsque la contrainte subit par ’échantillon est rattrapée par le cycle de charge
suivant ;

— une augmentation progressive des émissions acoustiques corrélée avec la propagation de micro-
fissurations et ce jusqu’a la rupture;

— un saut important des émissions acoustiques post-rupture lié au frottement dans le plan de cisaille-
ment.

Ils convient ici de dire que ces travaux ouvrent une piste intéressante qu’il faudra exploiter dans le futur
afin de concilier essais mécaniques et analyse de la microstructure des échantillons.
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F1a. 5.14 — Schéma du dispositif d’interface embase / échantillon

5.4 Essails triaxiaux - Descriptions des rhéogrammes initiaux

La définition de la cohésion au sens de Mohr-Coulomb s’exprime par la réalisation d’essais triaxiaux
pour un milieu modéle donné, et donc & ’expression des cercles de Mohr liés aux variations des pressions
de confinement. Le détail du dispositif expérimental est donné en annexe E page 173.

Dans ce dispositif, il a été choisi de diminuer les frottements aux interfaces échantillon / embase
de la presse, par 'ajout d’un disque de plexiglas enduit de graisse silicone et recouvert d’une feuille
d’aluminium (cf. figure 5.14). Cette précaution est prise afin de diminuer les inégalités de surface des
échantillons diminuant ainsi les temps de chargement initiaux (mise en contact presse / échantillon), et
permettant une répartition uniforme des charges (Texereau 2003)

De ces essais, il est possible d’envisager & partir des rhéogrammes bruts (du type ¢ = f (¢)) l'apport
d’autres informations en dehors des critéres Mohr-Coulombs usuels qui définissent la rupture. Ces nou-
velles approches permettent de mettre en avant et de singulariser la cohésion aux petites déformations,
en supposant qu’un distinguo peut-étre fait entre cohésion et angle de frottement.

Directement & partir des capteurs, les données enregistrées sont :

— h : déplacement axial (mm)

— v : volume radial de la cellule (mm3)

— o1 : contrainte axiale (kPa)

— 03 = 09 : contrainte radiale (kPa)

De ces données brutes, il est extrait la déformation g; = @*100 (%) avec | = hauteur initiale echantillon
et la contrainte déviatorique ¢ = o1 — o3 (kPa). Le volume radial est donné par le Capteur Volume Pres-
sion (CPV) et enregistre indirectement les déformations de 1’échantillon. Ce CPV applique la pression
de confinement voulue et corrige son volume en fonction de la déformation (contraction de ’échantillon
= injection d’eau et inversement). Le volume enregistré par le CPV est rapporté & ’échantillon (cal-
cul de la déformation volumique &; = £=22) ””) %100 (%) avec v = Avolume CPV, v, = volume piston et
V = volume initial chantillon. Le volume du piston est calculé en fonction de la section initiale du piston,
en tenant compte de son enfoncement progressif au cours de I’essai. A ces pressions de confinement ’eau
est considérée comme incompressible (pour 500 kPa de pression de confinement, la compressibilité de ’eau



68 Chapitre 5. Essais mécaniques

X Coordonnees S0TORpes
v Maodule tangent selil de Sl
initial Et [kFa] St microfissuration . y@lumqug
% argile | 63 [KPa) [el % vs q kPal] m'”'mﬂ}?' il
g 0 - - - -
s 125 600 525 0,8, 500 14,-076
o 250 850 500 0,6 600 14;-065
oL 500 800 1200 09800 4:.-1.3
z 0 - - - -
£ 125 550 590 1.1, 580 15,-08
o) 250 750 910 0,8 600 16:-08
it 500 1110 1270 0.8 ;800 3;-1
= 0 220 250 0.7, 250 -
& 125 440 590 11,480 16.-08
I 250 600 1000 1,600 17.-08
a0 500 850 1480 ¥l 33:-09

TaB. 5.1 — Tableau de données extraites des rhéogrammes q=f(g;) et £,=1f(g;)

( - valeurs non renseignées ; vs = versus )

3 sur un volume initial d’environ 1240 cm's). Cependant,

provoque une diminution du volume de 0,2 cm”
cette mesure de déformation est indirecte et ne permet pas un calcul de coefficient de Poisson v correct.
Les figures 5.15 et 5.16 sont les résultats obtenus pour les échantillons & 10, 15 et 25 % massique de
kaolinite, les échantillons & 5% n’étant pas réalisables (probléme de confection et de reproductibilité dans
les essais). Il faut noter que l'inversion de la pente des déformations volumiques est en adéquation avec la
rupture de ’échantillon. Les données récapitulatives des rhéogrammes sont données dans le tableau 5.1.
Pour tous les échantillons, il apparait qu’avec l’augmentation des pressions de confinement :
— la rupture soit moins franche ;
— la phase linéaire post-rupture tende de plus en plus rapidement & un comportement du type ¢ = k
indépendamment, des variations de la déformation axiale et volumique;
— la variation du volume soit atténuée.
Ces données, ainsi que les rthéogrammes, montrent qu’avec 'augmentation de la teneur en argile, étaient
corrélées :
— de maniére générale une diminution du module tangent;
— une augmentation de la valeur maximum de rupture (désignée par q max) et ce, en paralléle avec
Paugmentation de la pression de confinement (figures 5.15) ;
— un début de propagation de la micro-fissuration s’établissant, de maniére générale, plus tardivement
et pour des valeurs plus faibles de contraintes déviatoriques & 25 % massique de kaolinite;
— une diminution de la contraction de ’échantillon sous effet des contraintes de confinement (o3, o2)
et se manifestant plus tardivement avec la déformation axiale ; (figure 5.16).
De ces simples résultats, il apparait donc qu’avec 'augmentation de la teneur en argile :
— le milieu modéle devienne de plus en plus “ductile” tout en augmentant sa résistance au cisaillement ;
— le squelette solide soit moins déformé aux petites déformations (pré-rupture) et aux grandes défor-
mations (post-rupture) ;

— la prédominance post-rupture des frottements.
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Contrainte deviatorique g [kPa]

Deformation axiale €, [%]

F1G. 5.15 — Rhéogrammes q=1f(¢;)

(en orange, en bleu, en rose et en vert respectivement o3=0, 125, 250 et 500 kPa)
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Déformation volumique €, [%]

Deformation axiale € [%]

F1G. 5.16 — Rhéogrammes &,=1{(¢;)

(en bleu, en rose et en vert respectivement o3=125, 250 et 500 kPa)
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A partir des rhéogrammes, les comportements 4 la rupture ont été étudiés par la représentation des cercles
de Mohr-Coulomb (cf figure 5.17). Les équations des droites de Mohr-Coulomb (7 = C + otanp avec

C = Cohesionen kPa et ¢ = Angle de frottement en °) nous donnent :

host1l0ka : 7 = 130 + o tan 26

hostlbka : 7 = 162 + o tan 25

host25ka : 7 = 109 + o tan 32

en prenant en compte les valeurs & 0 kPa de pression de confinement pour 25% massique d’argile. Au
vu d’une interprétation hasardeuse de ce genre de déformations sur ce type de matériau, les critéres de
Mohr-Coulomb pour ce méme dosage sans les valeurs a4 0 kPa de confinement nous donnent host25ka :
T =129 + ¢ tan 30.

IT apparait tout de méme que le terme de cohésion soit maximum pour le dosage & 15% massique de
kaolinite ; inversement pour l'angle de frottement (cf. figure 5.18 ). De maniére théorique, il est admis
qu’un matériau strictement sableux, et dont les grains ont un seul diamétre, aura une cohésion nulle
et un angle de frottement autour de 33°; inversement pour un matériau strictement argileux, l’angle
de frottement est nulle et la cohésion fonction du matériau (Schlosser et al. 1971; Bardet 1997). Dans
notre cas, 'augmentation de la teneur en argile ne coincide pas avec ces propriétés et ce, malgré une
augmentation de la résistance au cisaillement (q max). Cependant il faut noter qu’il existe une erreur de
10% sur ces expérimentations. De fait dans quelle mesure ce comportement “a seuil” est valide ?

Enfin, ces critéres ne sont qu’une caractérisation de la rupture, et le paramétre de cohésion n’est
que la manifestation d’un ensemble de phénomeénes (forces physico-chimiques, capillaires, interactions des
grains entre eux. ..) impossibles & dissocier ici. Aux petites déformations, il est intéressant de savoir quelle
est la part de la cohésion, & quel moment elle intervient. Mécaniquement, il est possible de penser que
dans un premier temps la cohésion prédomine, et qu’au cours de la déformation (et de la propagation
de micro-fissures) le frottement deviendra prépondérant. Cette analyse sera faite & partir des courbes
d’iso-déformation (chapitre 7 page 111).
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F1G. 5.17 — Cercles et droites de Mohr-Coulomb
(Cercles en orange, en bleu, en rose et en vert respectivement g3=0, 125, 250 et 500 kPa; en noir, droite de Mohr-Coulomb,
en vert, droite de Lambé ; les droites ont été tracées en tenant compte des cercles pour 0 kPa de pression de confinement)
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F1c. 5.18 — Cohésion et angle de frottement en fonction du pourcentage d’argile
les barres d’erreur associées sont de 10%
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Chapitre 6

Images - acquisitions, traitements et

analyses

Les définitions de la cohésion apportées par le chapitre précédent sont d’ordre macroscopique et ne per-
mettent d’envisager une caractérisation d’une cohésion microscopique. Dans une optique de couplage de
ces échelles, les observations des phénomeénes microscopiques (micro-fissuration, porosité, caractérisation
du squelette solide) ont été réalisées par des outils qualitatifs et quantitatifs.

Les observations (et les moyens qui les accompagnent) ont été faites soit en deux dimensions, sur
des lames minces, soit en trois dimensions, sur des blocs (vue 2D) ou bien sur échantillon total par
tomographie rayon X ; sachant que celles-ci sont réalisées sur des échantillons références (non perturbés
par les essais mécaniques) ou sur des échantillons destructurés.

6.1 Acquisition des images et rappels

L’acquisition d’images s’est faite essentiellement en Microscopie Electronique 4 Balayage (MEB) en
électrons rétrodiffusés (RD) ou électrons secondaires (ES) ; respectivement pour les échantillons observés
en lame mince et pour les échantillons sur bloc. Les métallisations des échantillons se sont faites soit au
carbone, soit & l'or.

Les acquisitions au MEB en ES permettent d’avoir une trés bonne résolution mais s’appuient sur
lexcitation des atomes des constituants de I’échantillon. De ce fait, chaque espéce cristallographique
n’est pas différenciée chimiquement des autres, mais est individualisée topographiquement.

A TVinverse, I'utilisation du MEB en RD s’appuie sur les numéros atomiques de chaque constituant
(de blanc pour les plus élévés a noir), mais ne permettent pas des résolutions élevées.

L’illustration 6.1 sur lame mince montre ainsi clairement que, pour une méme image, le type d’acqui-
sition conditionne les informations qu’il est possible d’avoir.

De plus, pour nos échantillons, les phases minéralogiques sont le quartz, la kaolinite, la résine et le
verre de la lame. Les contrastes de phase sont donc relativement distincts pour que les images acquises
sur lame mince en MEB-RD soient triphasées, blanc pour le quartz, gris pour la kaolinite, et noir pour
la porosité (résine et verre) (revoir figure 6.1)

Enfin, par convention, il sera appelé micropore - microporosité, les pores de la matrice argileuse en
opposition avec la macroporosité facilement visible (en MEB) et dont la limite inférieure est aux alentours
de 1 pm. De méme, dans les descriptions des images, extérieur désignera “en contact et/ou & l'interface
de la macroporosité”.

75
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Fi1G. 6.1 — Comparaison sur lame mince des acquisitions MEB-ES et MEB-RD
P-pore ; K-kaolinite ; Qz-quartz

6.2 Reéalisation des lames minces

Pour les observations 2D sur lames minces, les protocoles de fabrication de ces derniéres devaient
satisfaire quelques conditions. En effet, la volonté de réaliser des analyses quantitatives suppose que la
réalisation des différentes phases de litholamellage doit étre la moins perturbante pour ’échantillon. De
ces considérations, il a été choisi la confection de lames minces par imprégnation au coeur d’une résine
pour ensuite travailler directement sur cet “échantillon” (mélange argilo-sableux et résine).

L’imprégnation au coeur d’échantillons de gros volume contenant des argiles pose différents problémes :

— la résine employée doit pouvoir pénétrer les plus petits pores, y compris ceux de la matrice argileuse;

— D’eau contenue dans I’échantillon méme en trés faible quantité ne doit pas empécher la polymérisation

de la résine;

— la résine doit pouvoir étre polymérisée au temps voulu;

— la polymérisation ne doit pas agir sur la structure du squelette.

Ces problémes sont donc grandement conditionnées par le choix de la résine (Prét 2003) et les protocoles
d’imprégnation.

La résine employée est le Méthyl MéthAcrylate (MMA) polymérisant en PolyMéthyl MéthAcrylate
(PPMA). Les propriétés du monomére en font un trés bon candidat quant & l'imprégnation de maté-
riaux faiblement perméables : angle de contact faible avec les silicates, viscosité inférieure & I'eau (0,584
mPa.s), moment dipolaire proche de celui de I’eau. Le monomére utilisé est celui commercialisé par Sigma-
Aldrich sous la référence M55909 Méthyl MéthAcrylate,99% stabilisé avec 10-100 ppm de monomethyl
ether hydroquinone. L’initiateur de réaction est un thermo-initiateur (déclenchement de la réaction de
polymérisation par chauffage de ’échantillon) et référencé sous ’appellation benzoyle de peroxide (réf.
513474 Benzoyl peroxide,75 wt.%). Les formules de ces deux molécules sont détaillées en figure 6.2. Les
propriétés du MMA contribuent en partie & “chasser” I’eau par substitution eau / résine (le MMA étant
plus “mouillant”) et permettent donc en théorie d’éviter un passage en étuve pour évaporer ’eau résiduelle.

Le protocole (figure 6.3) retenu consiste en un dosage du MMA / benzoyle de peroxide dans un rapport
respectif de 100 ml pour 0,05g. L’échantillon est préalablement emprisonné dans une gangue d’araldite
2020 (résine Epoxy) dont les extrémités supérieures sont délimitées par deux poreux (béton cellulaire
ici). Le critére retenu pour ces deux matériaux est leur stabilité dans le MMA et pour ’araldite, sa non-
intrusion dans I’échantillon. Ce dispositif est placé dans un récipient pouvant étre fermé hermétiquement
et dont le volume mort est rempli de sable. Cet ajout de sable a deux origines une économique, éviter
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FiG. 6.3 — Détail du dispositif d’imprégnation

le gaspillage de résine autre chimique, la polymérisation du MMA en PMMA provoque une contraction
macroscopique selon la direction d’allongement des chaines de polyméres de 1’ordre de 20%. Ce retrait
peut-étre ainsi diminué en empéchant la formation de trop longues chaines. Le “cassage” du vide prélimi-
naire se fait par injection du mélange MMA + thermo-initiateur. Le remplissage du récipient est stoppé
lorsque ce mélange est au niveau supérieur de I’échantillon, afin de provoquer une remontée par capillarité
du monomére et empécher ainsi le piégeage d’eau et d’air. Il est donc nécessaire d’ajuster le niveau au fur
et & mesure, et de prévoir ’étanchéité du récipient (évaporation du MMA). Ce processus dure environ 15
jours.

Le déclenchement de la polymérisation se fait par le biais d’un bain-marie du systéme “échantillon”. La
température de ce dernier conditionne la vitesse de polymérisation et régule la température de I’échantillon
(réaction de polymeérisation exothermique). Ici, les échantillons ont été soumis & une température de 60°C
et le niveau de résine dans le récipient dépasse & ce moment celui de ’échantillon. Ce qui compense ainsi
les contractions éventuelles.

Le “bloc” ainsi réalisé est découpé selon la section voulue et le litholamellage est effectué par polissage /
traitement ultrasonique / encolage (araldite) sur verres successifs jusqu’a obtenir la lame mince souhaitée.
Le choix d’un traitement ultrasonique léger permet d’éliminer les résidus de polissage (carbure de silicium

notamment).
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FiG. 6.4 — Exemple de pollutions sur deux images réalisées au MEB(G x35)
a-échantillon host15ka-Référence ; b-échantillon hostl5ka-cisaillé triaxe
K-kaolinite ; P-macropore ; Qz-quartz ; Qz P-"Trou” dans un quartz-probléme d’arrachement

1-pollution par Qz abimé 2-sphérulite de carbure de silicium 3-"pousiére” de carbure

Du soin apporté & la réalisation de ces lames minces dépendra la qualité des images réalisables. La

figure 6.4 illustre ces différentes pollutions.

6.3 Observations qualitatives

Les premiéres observations sont effectuées sur blocs en MEB-ES. Cette caractérisation permet, méme
sans étre quantitative, d’appréhender le matériau. Ces blocs sont simplement préparés par prélévement
sur échantillon et collage sur un support.

Sur ces fragments “macroscopiques” (figure 6.5), la premiére évidence est de constater ’'enrobage pro-
gressif des grains de quartz par ’argile. Cet enrobage devient suffisamment conséquent pour que les grains
de quartz de ’échantillon & 25 % massique de kaolinite “disparaissent” dans I’argile. De maniére générale,
sur chaque échantillon observé, certaines structures sont communes. En prenant comme exemple un échan-
tillon & 10 % massique de kaolinite, il apparait que les quartz visibles sur les échantillons macroscopiques
de la figure 6.5 sont en fait des quartz enrobés d’argile (désignée désormais par “entit&”) et dont le pla-
cage en surface extérieure est relativement lisse (figure 6.6-b). En conséquence, les macropores sont donc
entourés par l'argile et il n’existe donc a-priori pas de contact angulaire (puisque plaqués d’argiles) ni de
magcropores avec une interface quartz (figure 6.6-c). A cela s’ajoute des figures de “ménisques” simples ou

triples reliant les différentes entités quartz / enrobage d’argile (figure 6.6-d et figure 6.8). Cette structure
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Fi1G. 6.5 — Photographies “macroscopiques” d’échantillons en MEB-ES
a, b, ¢ et d respectivement pour des dosages & 5, 10, 15 et 25 % massique de kaolinite

les grossissements ne sont pas tous identiques
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F1G. 6.6 — Exemple sur host10ka de structures communes & I’ensemble des échantillons
(a-vue d’ensemble; b-détail d’un enrobage de quartz ; c-structure d’un pore ; d-structure d’un point d’ancrage)
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Fi1G. 6.7 — Image MEB-ES de la kaolinite

est la plus remarquable sur ces matériaux. La macroporosité est ainsi séparée par des ponts argileux peu
développés notamment sur host05ka (figure 6.8-a), mais qui peuvent aussi étre suffisamment conséquents
pour atteindre dans leur partie la plus fine ~30um (figure 6.8-e). Pour rappel, la d( 5 de la granulométrie
de la kaolinite a été mesurée & 3um (revoir figure 4.2 et figure 6.7). De fagon qualitative, la quantité de
ponts argileux (ainsi que leur dimension maximum constatée) est la plus importante pour host15ka. De
méme, la quantité de plaquettes de kaolinite dans le pont, mais aussi au sein des entités, conditionne
leur répartition les unes par rapport aux autres d’une position alignée face-face & désordonnée, ou d’une
anisotropie & une isotropie (figure 6.8-e et figure 6.9).

En prenant un cas simple d’arrangement de grains de sable seuls, et en considérant que le degré de
saturation en eau S passe de 1 (état saturé) a 0 (état sec), la loi de Laplace nous démontre qu’avec le
degré de saturation décroissant, la différence de pression du gaz P, et du liquide P, créé une interface

courbe mise en équation sous la forme

Pc=—‘Il=Pg—Pl=}%c

ou P, désigne la pression capillaire, ¥ le potentiel capillaire ou succion, ¢ la contrainte normale &
Iinterface et R, le rayon de courbure du ménisque avec R, = %, d étant le diamétre du pore considéré
comme cylindrique’.

Le protocole de fabrication du milieu modéle a montré que la quantité d’eau nécessaire 4 la fabrication
était proche de la limite de liquidité. Les grains de quartz étant considérés comme non poreux, ’ensemble
de leau se trouve dans la matrice argileuse et suffit & saturer la kaolinite. Par analogie, cette “boue”
peut-étre considérée comme le liquide de notre exemple simpliste du dessus, & partir du moment ou il est
fait abstraction des interactions physico-chimiques des argiles entre elles. Dans ce cas, les figures montrées
sont les vestiges des pressions capillaires engendrées lors du séchage de I’échantillon. De plus, les argiles
sont initialement désordonnées dans la boue (Dudoignon et al. 2004). Or, les particules d’argiles au sein
des ponts argileux et aux interfaces extérieures sont réorientées. Cela suppose que les énergies engendrées
(somme des énergies de pression capillaire, de tension superficielle, de contraction volumique . ..) pendant
la phase de séchage provoque cette réorientation, la position de moindre effort des kaolinites étant de
disposer leur plan cristalographique (00!) -plan d’extension du cristal- perpendiculairement & ces énergies.

Enfin, il est possible d’envisager que c’est lors de la premiére phase de mise en équilibre du milieu

modéle avec I’atmosphére que ces ponts se mettent en place. En effet, la courbe masse de ’échantillon

11e détail des différentes forces de cohésion est exprimé au dernier chapitre de ces travaux.
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S8

Fic. 6.8 — Exemples de structure de type ménisque
a-host05ka ; b, ¢, d-host10ka ; e-host15ka ; f-host25ka
a-détail d’un ensemble de macropores & bord arrondi et séparés par des ménisques
b-pontage argileux entre deux macro-entités et piégeant une micro-entité
c-d-ponts argileux avec agrandissement
e-structure interne d’un pont argileux

f-détail d’une interface extérieure
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F1G. 6.9 — Détail d’un pont argileux (figure 6.8-¢)

image obtenue par assemblage de trois images en MEB-ES-grossissement x1700

les lignes d’organisations anisotropiques évidentes sont surlignées en bleu
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F1G. 6.10 — Exemple de courbe masse =f (temps) sur host25ka

en fonction du temps montre deux processus de séchage (figure 6.10). Dans un premier temps, ’eau
la plus mobile s’évacue et est & l'origine du processus de formation des figures de pores de la matrice
(ponts argileux notamment). Dans un deuxiéme temps, les processus hygroscopiques rentrent en jeu (au
changement de pente) et correspondent & la mise en équilibre avec ’atmosphére de la phase eau / argile.

Ces organisations en pont argileux ont été aussi observées en lame mince (figure 6.11).

Toujours de facon qualitative, les lames minces ont permis de mettre en évidence différents types de
macropores. Sur la figure 6.12, il est facile de constater que cette macroporosité est de différentes tailles,
mais aussi que la forme des pores n’est pas toujours sphérique comme le laissait supposer les visualisa-
tions (et les déductions) sur blocs. De plus, sur I'image désignée par host15ka de cette méme figure, la
présence de lignes de porosité démontre que le procesus de fabrication des échantillons a piégé des bulles
d’air. En effet, cette lame mince a été élaborée perpendiculairement & la table & choc soit perpendicu-
lairement au sens de compaction du matériau (revoir annexe A). Ce phénoméne de compaction se fait
par évacuation de l’air emprisonné. La disposition en ligne montre clairement ce chemin d’évacuation.
Les réorganisations des plaquettes de kaolinite sont montrées sur la figure 6.13. De maniére indirecte
sur les deux images désignées par host15ka, ces réorganisations sont soulignées par les microfissurations
présentes dans la matrice argileuse. Ces derniéres résultent en partie des contractions du MMA pendant
sa polymérisation. Ces contractions s’établissent dans les zones de plus faibles résistances donc parallé-
lement aux réorganisations des plaquettes d’argiles. Enfin, I'image host25ka de la figure 6.13 illustre une
interface matrice argileuse / quartz révélant que cet arrangement y est aussi présent.

Enfin, sur la totalité des figures 6.11, 6.12 et 6.13, les “enrobages” des grains de quartz par la matrice
argileuse se remarque.

L’ensemble des phénoménes observés va bien sur conditionner la réponse des échantillons, notamment
aux sollicitations mécaniques. La propagation des fissurations par exemple en sera forcément dépendante,
et les observations fines et quantitatives des échantillons en décriront les processus.



6.3. Observations qualitatives

85

host10ka | " host25ka-Gx270

FiG. 6.11 — Exemples de ponts argileux observés en lame mince

Toerara T — host1'5|<

F1G. 6.12 — Types de porosité observés en lame mince
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Fi1G. 6.13 — Réorganisation de la matrice argileuse observée en lame mince
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Fic. 6.14 — Exemple de matrice obtenue sur une image 8-bits

6.4 Analyses d’images

L’analyse d’images est par définition une mesure quantitative. Cependant, elle ne peut se soustraire
a un (ou des) traitement(s) préalable(s) des images, afin d’optimiser les quantifications. Sur les exemples
précédents, il a été souligné notamment la présence de pollutions issues du litholamellage. Ces traitement
essaieront de “gommer” ces imperfections.

De plus, dans un souci d’automatisation, il convient que ceux-ci soient applicables & ’ensemble d’une
série d’images afin que les mesures quantitatives ne soient pas fonction d’ajustement individuel de ces

images.

6.4.1 Analyse 2D

Le logiciel utilisé pour cette analyse 2D est celui commercialisé par National Instruments : IMAQTM
Vision Builder V6.0. Pour chaque image, deux étapes se subdivisant elles-mémes sont réalisées. Les
premiers traitements de I'image se font sur une image en 256 NdG (donc codée sur 8-bits) avant de passer
A une binarisation de I'image (codée sur 1-bit), servant de base aux quantifications.

Une image est composée de pixels ot chaque pixel prend une valeur comprise entre 0 et 255 (image
8-bits), ou 0 ou 1 (image 1-bit). Par exemple, une image de 42*39 pixels codées sur 8-bits a une surface
1638 pixels?, et chaque pixel se dispose dans une matrice de 42 colonnes et 39 lignes dont la figure 6.14

montre la matrice.
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Choix des traitements et vocabulaire

Le premier élément d’analyse en traitement d’images acquises en MEB-ES est I’observation de I’histo-
gramme? des niveaux de gris (NdG). Sur nos échantillons, celui-ci doit montrer trois pics d’intensité, de
distribution gaussienne, correspondant aux trois phases cristalographiques. Chaque intensité représente
le nombre de pixels appartenant 4 une classe donnée (de 0 & 255). La somme de ces pixels est égale a
l’aire de 'image. Par déduction il est facile, si ces pics sont bien individualisés, de connaitre le nombre
de pixels appartenant & une phase et de quantifier la surface couverte par cette méme phase. Cependant,
cette distribution peut-étre faussée par :

— une acquisition mal contrastée entrainant un étalement restreint de la distribution des NdG;

— les diverses pollutions (quartz abimés par le litholamellage, résidus des produits d’abrasion...).
Cela entraine alors des pics d’intensité surévalués, des épaulements des différentes gaussiennes et, en
conséquence, des analyses d’images compliquées, voire des images inexploitables. En exemple, la figure
6.15 met en évidence les différents histogrammes d’images avec pollutions par comparaison & une image
“propre”.

Le ré-étalement de I’histogramme peut se faire par une correction du contraste et de la luminosité
de I'image en appliquant une LUT (LookUp Table) ; le principe étant de travailler directement sur I’his-
togramme en appliquant une fonction sur chaque intensité de NdG. Cette fonction peut étre linéaire ou
non, continue ou discontinue. Elle est définie entre les bornes [0, max], maz étant équivalent & 255 pour
les images codées en 8-bits, comme celles acquises ici en NdG. La fonction retenue est une fonction dyna-
mique permettant une redistribution de la méme quantité de pixels sur les 256 NdG et désignée sous le
nom d”’Equalize Function” (figure 6.16-b). A cette fonction, ou en amont de celle-ci, une transformation
morphologique (fonction Auto-médian) permet d’extraire la valeur minimum de chaque pixel entre deux
images obtenues par une succession d’ouverture et de fermeture. Cela tend & faire disparaitre les petits
détails, sans perdre les informations de surface. Cette fonction est définie par

Automedian (I) = min (OFO (I)),(FOF (I))

ou I désigne l'image source, O Pouverture et F' la fermeture (figure 6.16-c-c’).

Cependant il convient de revenir sur quelques aspects du traitement d’images.

Une transformation morphologique est définie comme une transformation en tout ou rien d’une image
originale, par le biais d’un élément structurant (Coster et Chermant 1989). Cet élément structurant
(généralement une matrice 3*3 binaire) permet, par sa forme, au sens mathématique du terme, de mettre
en avant tel élément de 'image originale en donnant une nouvelle image. A partir de cet élément, les
transformations morphologiques sont appliquées, découlant soit d’une érosion, soit d’une dilation, soit
d’une combinaison des deux (pour une ouverture, une dilatation puis une érosion ; inversement pour une
fermeture). Le concept d’érosion permet de réduire la luminosité d’un pixel entouré par des pixels voisins
d’intensité plus faible. Inversement pour la dilatation qui est ’augmentation des pixels de faible intensité
(figure 6.16-d-e). De ces définitions, la transformation morphologique par I’ Auto-médian” peut s’écrire :

Automedian (I) = min (DEEDDE (I)) ,(EDDEED (I))

ot D est 'opération de dilatation et E, I’opération d’érosion.

Les images ainsi traitées sont ensuite binarisées (passage d’une image 8-bits & une image 1-bit) par
seuillage par borne. Ce type de seuillage permet de segmenter 'histogramme de NdG en deux régions.
Les pixels compris dans l'intervalle du seuil prennent ainsi la valeur 1 (blanche) et les autres la valeur 0

2Distribution de 0 & 255 par canal d’acquisition, un seul pour une image en NdG, trois (Rouge, Vert, Bleu classiquement)
pour une image couleur, des intensités des pixels de 'image.
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Fic. 6.15 — Exemple d’histogrammes de NdG obtenus sur lame mince
P, K, Qz respectivement Pore, Kaolinite, Quartz
a- exemple d’une image bien contrastée avec pics bien individualisés
b-b’- image mal contrastée avec histogramme associé
c- détail d’un quartz abimé avec résidu d’abrasion, ’histogramme fait clairement apparaitre deux pics appartenant aux
domaines de K et P

d- détail d’un quartz abimé
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FiG. 6.16 — Exemple d’application utilisée sur les images MEB-RD
a-image originale et histogramme NdG associé
b-image aprés application de la fonction “equalize” et histogramme
c-image aprés filtre auto-médian
d-image aprés dilatation
e-image aprés érosion

¢’-d’-e’-opérations mathématiques de soustraction d’images mettant en évidence les pixels affectées par la transformations
morphologiques c¢’=a-c; d’=a-d; e’=a-e
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| Identifiant image | Nb de particules | Total pixels | Pourcentage macropores

6.17-b 41 2153 8,2
6.17-c 5 1999 7,6
6.17-d 117 5541 21,0
6.17¢ 5 2027 77

TAB. 6.1 — Récapitulatif des données de quantification de la figure 6.17

(noire). L’exemple de la figure 6.17 reprend I'image de la figure 6.16-a. Il propose de critiquer 'influence
aussi bien des traitements, que du seuillage par la quantification du nombre de pixels appartenant aux
macropores.

Tout d’abord, le choix des bornes de seuillage est arbitraire. Si les bornes de seuillage pour 'image
originale passent de [0,57] & [0, 60], le nombre de particules (ensemble continu de pixels) comptabilisées
passe de 41 & 57 pour un total de pixels repectivement de 2153 & 2315 (aire de I'image = 26373 pixels).
Cela permet de dire que le pourcentage de macropores de cette image est soit de 8,2%, soit de 8,8%.
De plus, sur chaque image seuillée, les contours des macropores identifiés par les traits orange montrent
qu’une partie des pixels identifiés comme appartenant a ceux-ci sont en-dehors de ces limites (pollutions
et quartz abimés). Ces pixels vont donc contribuer & augmenter erreur sur la mesure. Cela peut sembler
dérisoire sur cet exemple mais sur la totalité d’un échantillon, celle-ci peut s’avérer importante.

Au vu des résultats du tableau 6.1 et de la figure 6.17, il semble que le seuillage avec seulement un
traitement par Auto-médian (sans LUT) suffise. Cependant, en se replacant dans le contexte du seuillage
arbitraire, il est d’autant plus facile, quand cela est nécessaire, de ré-étaler ’histogramme afin de mieux
cerner ces bornes. D’autant qu’a ces différents traitements, il est appliqué en complément un filtrage
de particules (sur image binaire), qui permet d’enlever ces derniéres respectivement comprises entre une
limite inférieure et supérieure, soit en fonction de leur taille en pixel, de leur aire, de leur position dans
I'image. . .

Enfin, chaque opération de transformation détaillée ci-dessus est réalisable sur les images binaires et
ce, notamment pour “remplir”’ les objets identifiés par des pixels de méme nature (ainsi pris en compte
dans la quantification).

La quantification, & proprement parlée, se porte sur différents aspects : comptage de particules, rapport
surface image / surface particules, orientation des particules éventuellement détaillées au paragraphe

suivant.

Mesures quantitatives

Les mesures quantitatives ont d’abord porté sur le pourcentage de chaque phase sur les échantillons
références. Ces traitements se font sur des images prises & différents grossissements afin d’anticiper les
éventuels effets de surface représentative. Les graphiques de la figure 6.18 permettent de visualiser le
pourcentage de chaque constituant (quartz, kaolinite, macropores) pour ces échantillons. Il faut noter
qu’il existe certaines différences au sein d’'un méme dosage en argile dues en partie au grossissement
choisi.

Les valeurs moyennes nous donnent respectivement pour 10, 15 et 25% d’argile :

— pour le quartz 46%, 45% et 43%

— pour la kaolinite 25%, 41% et 48%

— et par différence, pour les macropores 29%, 13% et 9%.

Le pourcentage de quartz est peu différent d’un dosage massique d’argile & 'autre. Il apparait tout de
méme que le pourcentage d’argile (par rapport au quartz) est désormais de 35, 48 et 53 % surfacique

de kaolinite respectivement pour les dosages massiques & 10, 15 et 25% (calcul rapporté sur une base
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FiG. 6.17 — Exemple de seuillage de la macroporosité suivant les traitements appliqués
a-image originale avec Qz-quartz, K-kaolinite et P-pore
b-seuillage par borne de I'image originale
c-seuillage par borne de I'image originale avec filtre Auto-médian
d-seuillage par borne de I"image originale avec filtre Equalize
e-image originale aprés filtre Equalize + Auto-médian
e’-seuillage par borne de e

les chiffres entre crochets indiquent les valeurs des bornes du seuillage
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F1G. 6.18 — Quantification de chaque phase sur lame mince de référence pour 10, 15 et 25% massique
d’argile
en abcisse, le pourcentage cumulé rapporté & 100% de chaque phase
en ordonnée, le numéro de chaque image analysée

la derniére valeur pour chaque pourcentage d’argile est la valeur moyenne de I’ensemble des images quantifiées
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100). Sans donner de valeurs précises du rapport volumique quartz / argile, ce dernier aura la méme
tendance. L’augmentation de la teneur massique en argile est compensée par le rapport phase argileuse
/ macropores (multiplié par 6). Ces derniers tendent & disparaitre avec I’augmentation du pourcentage
d’argile au profit de la kaolinite. En considérant la phase argileuse comme une phase microporeuse, le
pourcentage, cette fois-ci de I’argile par rapport aux macropores est de 46, 76 et 84% (ramené sur une base
100). A titre d’exemple, en prenant comme valeur de porosité 45% pour la matrice argileuse, cela suppose
une microporosité de 21, 34 et 38% (calculé & partir du rapport argile / macropores). Il y a donc une
fermeture de la porosité manifeste. La réorientation des plaquettes de kaolinite sera d’autant plus difficile.
En effet, les pressions permettant notamment la fabrication des ponts argileux ne pourront s’exercer sur
de grandes distances. Le coeur de la matrice argileuse (& 25% massique) sera donc désordonné contribuant
ainsi & une augmentation de la porosité au sein de cette matrice.

La deuxiéme approche quantitative a pour objectif ’analyse de la distribution des micro-fissurations
dans les échantillons. Ces micro-fissurations sont le résultat des compressions exercées pendant les es-
sais mécaniques. Cette analyse porte donc sur les lames réalisées dans les échantillons cisaillés & la presse
triaxiale. Elle montre qu’il n’existe pas de chemin préférentiel quant & sa propagation. Les comptes-rendus
des essais triaxiaux décrivent un aspect pulvérulent des échantillons avec rarement une localisation de
bande de cisaillement. La figure 6.19 illustre de fagon qualitative les différentes types de micro-fissurations
visibles. Il est évident que sur I’ensemble d’un échantillon les chemins empruntés par ces fissures sont iso-
tropes. Comme exemple, nous choisirons host15ka cisaillé & 250kPa, celui étant représentatif de ’ensemble
des mesures effectuées. Ces données sont acquises par mesure du rectangle inscrit dans la fissure. L’angle
est calculé entre la plus grande dimension de ce rectangle et 1’horizontal de 'image. Cette angle est
compris entre 0 et 180°. L’exemple choisi est constitué de 9 images extraites de la lame mince et se
répartissant de haut en bas de ’échantillon. Chaque image fait 2500um de haut. La micro-fissuration est
seuillée par borne. Les objet les plus petits (en rapport aire de I’objet sur aire de 'image) sont supprimés
ainsi que les plus gros (souvent représentatif de la macro-porosité et non pas de la micro-fissuration).
Le graphique de la figure 6.20 représente par classe de 20°, le pourcentage de particules appartenant &
cette classe et ce pour chaque image de host15ka. Il montre qu’il n’existe effectivement pas d’orientation
particuliére au sein de ’échantillon et ce pour chaque image. La localisation en bande de cisaillement par
exemple aurait du faire apparaitre sur le graphique un maximum d’orientation pour une classe donnée.
Une constante & 'ensemble des échantillons est peut-étre & souligner si nous nous intéressons seulement
aux deux classes comprises entre 0 et 20° et entre 160 et 180°. Elles regroupent 4 elles-deux environ 25%
des orientations de micro-fissurations. Néanmoins, ces orientations sont dans le sens de la contrainte de
cisaillement, le protocole des essais triaxiaux favorisant ce type de rupture (figure 6.19 a-b).

Enfin, de maniére triviale, il faut noter que la propagation de la micro-fissuration est en fait gouvernée
par les zones de faiblesse de I’échantillon :

— les macropores quant ceux-ci sont prédominants;

— les inclusions dans la matrice argileuse soit de petits grains de quartz soit de petits pores.

Au vu de la distribution aléatoire de ces éléments, il devient évident que la rupture de ’échantillon ne
peut se faire de facon localisée. Il est possible d’obtenir des bandes de cisaillement (revoir Fontaine 2004),
mais celles-ci affecteront de toute fagon une grande partie du matériau. Le systéme d’anti-frettage associé
4 une pression de confinement maximum de 500kPa pour les essais triaxiaux n’a permis d’obtenir un

comportement de ce type vu I’hétérogénéité du milieu modéle.

6.4.2 Analyse 3D

La possibilité de pouvoir accéder & une visualisation 3D des échantillons permet de mieux comprendre
la structure du squelette solide, notamment des enrobages argileux et de la porosité.
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Fi1c. 6.19 — Exemple de micro-fissurations observées
a-photomontage sur host10ka cisaillée & une pression de confinement de 250kPa
b-photomontage sur host15ka cisaillée & une pression de confinement de 0kPa
pour ces deux photomontages, la lame mince est dans le sens de la contrainte
c-image sur host15ka cisaillée & une pression de confinement de 125kPa - détail d’une propagation entre deux quartz
d-image sur host25ka cisaillée a une pression de confinement de 250kPa
e-image sur host25ka cisaillée & une pression de confinement de 500kPa

les fissurations sont soulignées en bleu
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F1G. 6.20 — Données quantitatives pour host15ka cisaillé & 250kPa
en pourcentage dans chaque rectangle, le nombre d’objets appartenant a cette classe de 20° de 0 a4 180°

sur I’axe des ordonnées le numéro de I'image correspondant ; sur I’axe des abscisses, le pourcentage cumulé

Choix de la ligne ESRF? et préparations

La ligne retenue est la BM05 dont le responsable est Eric Ziegler. Les travaux ont été conduits sous
la direction de Joanna Hoszowska et de Petra Pernot (rattachée a la ligne ID19). La BMO5 est une ligne
optique dont la vocation premiére n’est pas la microtomographie rayon X haute résolution.

Le principe de la mesure microtomographique est d’utiliser un faisceau suffisamment énergétique pour
qu’il puisse : traverser ’échantillon sans étre trop atténué et enregistrer via une caméra placée derriére
Péchantillon la résultante de ce faisceau (figure 6.21). Les différentes taches / traits visibles sont des
artefacts auxquels il conviendra de revenir plus tard. L’échantillon est alors observé sur 360° par pas
successifs. Le faisceau initial est un faisceau rayon X et I’image obtenue aprés reconstruction est une
image de type MEB-RD.

Le faisceau a été adapté a cette utilisation avec une énergie de 17keV, pour un champ d’observation
de 2,87mm, et pour un temps de pause d’une seconde. La résolution ainsi obtenue est de 1,4 ym par
pixel.

Les échantillons ont donc un diamétre inférieur & la taille du champ pour une hauteur d’environ 3
mm. Cela exclut d’avoir des échantillons forcément représentatifs (¢max sable = 3mm), mais les mesures
ne sont ici que qualitatives. Trois dosages en argile (10, 15 et 25% massique) ont été testés et ce pour des
milieux modéles non déformés. Chaque échantillon est simplement préparé par prélévement sur bloc puis
installé dans le dispositif expérimental.

Des différentes images obtenues, telle que la figure 6.21, les volumes sont reconstruits afin de pou-
voir visualiser ’échantillon dans le plan (x,y). Chaque volume est en fait re-décomposé en sous-volume
permettant un traitement numérique moins lourd. Ceux-ci sont qualifiés par leur dimension x, y et z

en pixel. La dimension z représente le nombre de “Slice” ou tranche du sous-volume. En moyenne, ces

3European Synchrotron Radiation Facility
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Caméra

I

FiG. 6.21 — Exemple d’image enregistrée par la caméra sur la ligne BM05
a-rappel du dispositif

b-image enregistrée Qz-Quartz



98 Chapitre 6. Images - acquisitions, traitements et analyses

F1G. 6.22 — Exemple d’une tranche repris & partir de I'image reconstruite de la figure 6.21 (©ESRF-BMO05)
Qz-quartz P-pore K-kaolinite R-Anneau

sous-volumes font 1850 pz en x pour 1800 pz en y, le nombre de tranches pour un volume complet est
de 1242; ce qui représente environ 4,5Go de données reconstruites par échantillon. Sur la figure 6.22 |
chaque phase cristalographique est aussi facilement identifiable qu’en MEB-RD mais il apparait, en plus,
des artefacts (désignés par R). Ceux-ci proviennent de pollutions diverses disposées entre le faisceau initial
et la caméra (les points de la figure 6.21). Ces traces sont fixes par rapport & ’échantillon et lors de la
reconstruction, chaque point devient un cercle. Cela n’a pas une incidence majeure pour une visualisation
des plans (x,y). En revanche, & partir du moment ou des traitements d’images doivent étre appliqués, les
problémes évoqués au paragraphe 6.4.1 resurgissent.

La volonté de vouloir montrer une éventuelle connectivité de la porosité, ainsi que sa répartition
dans P’espace, a donc complétement guidé le choix de ces traitements en essayant de faire disparaitre au
maximum ces anneaux.

En annexe F page 175, ’ensemble des sous-volumes est représenté par photomontages.
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F1G. 6.23 — Exemple de traitement sur sous-volume
1- image originale; 2- 1 aprés ouverture et fermeture; 3- (1 - 2); 4- (1 - 3)

Inter-connectivité de la porosité

De fagon identique aux traitements d’image 2D appliqués sur les lames minces, chaque sous-volume
subit tout d’abord une transformation morphologique sur les 256 NdG. Ils sont ensuite binarisés par un
seuillage par borne afin de mettre en évidence la phase désirée.

Il n’y a, & priori, pas de difficultés supplémentaires & I’analyse 2D sauf que :

— chaque tranche n’a pas forcément le méme histogramme de niveaux de gris. De fait, le seuillage par

borne établi sur une tranche n’est pas toujours représentatif de ’ensemble du sous-volume;

— les images sont relativement bruitées;

— la taille des données a traiter (4,5Go / ech) oblige Iutilisation de moyens informatiques trés puissants
(non disponible & ce jour). Les sous-volumes sont recoupés dans le plan (x,z) et (y,z) -désormais
désignés par “recadrage x*y*z” en pixels. Ils permettent ainsi au logiciel de pouvoir traiter ces
données*.

L’ensemble des traitements a été réalisé a partir du logiciel ImageJ (logiciel de domaine public) développé
au National Institut of Health sur le modéle de NTH Image (Macintosh) et Scion Corporation®. ’avantage
de ce logiciel, en plus d’étre multi-plateforme, est d’étre entiérement paramétrable et programmable, et,
de par sa licence, riche des travaux déja réalisés.

La plupart de ces traitements (figure 6.23) se font par ouverture et fermeture successive (figure 6.23-2).
L’image résultante est soustraite a I'image originale créant ainsi un filtre (figure 6.23-3). Ce dernier est
apposé & Iimage originale, de nouveau, par soustraction. Ces opérations mathématiques sont réalisées

pour chaque tranche.

4mémoire de type RAM allouée = 1Go

5http ://rsd.info.nih.gov/ij/
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Squelette del'objet

F1G. 6.24 — Définition de la squeletisation d’aprés Coster et al. (1989)

Afin de mettre en évidence I'inter-connectivité du milieu poral par la reconstruction de volume 3D, il
a été choisi de :

— seuiller par borne la macro-porosité;

— de squeletiser 'image obtenue.
Le squelette peut étre défini selon les critéres de Coster et Chermant (1989). Ils le considérent comme
“ensemble des centres des boules maximales contenues dans” 1’objet squeletisé (figure 6.24). Ainsi, le
rendu devient plus lisible et chaque volume “macro-poral” sera transformé en surface continue. A partir
de l'image de la figure 6.23-4, il apparait clairement sur la figure 6.25 que ces images sont bruitées
et que le seuillage par borne n’est pas suffisant pour obtenir une information propre (figure 6.25-b),
d’ou la nécessité d’une fermeture et d’une ouverture (figure 6.25-c). A partir de cette derniére image, la
squeletisation est possible et la figure 6.25-d montre la transformation apportée. Les planches suivantes
(figure 6.26 et 6.27) détaillent ces résultats aprés reconstruction 3D. Elles montrent que la macroporosité
est effectivement connecté sur cet exemple. Cependant, il apparait que sur 25% massique de kaolinite,
il peut exister des macropores emprisonnés dans l'argile (figure 6.28). Ceux-ci vont donc grandement
influencer les chemins de contraintes mais aussi les mesures effectuées par porosimétrie mercure (détaillées

au paragraphe 8.1 page 117).
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Fi1G. 6.25 — Exemple de squeletisation
a- image originale extraite de la figure 6.23 b-seuillage par borne c-aprés traitement (une fermeture et une ouverture)
c-squelette de ’image ¢
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F1G. 6.26 — Interconnectivité de la macro-porosité sur ’échantillon & 15% de kaolinite
élément de volume réalisé a partir des deux derniers sous-volumes - dimension de recradage 228*214*605 - soit une
épaisseur de 847um

visualisation sur 360° par pas de 30°
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F1G. 6.27 — Détail de la figure 6.26 - comparaison entre les squelettes et la macro-porosité totale
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F1G. 6.28 — Exemple de macropore emprisonné sur host25ka,
figure du haut - montage du slice 1 au 330 par pas de 40 slices - recadrage 328*247*330 soit 462 um de développement
selon I’axe des z

figure du bas - reconstruction 3D du méme macropore



Conclusion - Partie 2

Au vu de la premiére partie, il a fallu définir un milieu modéle pouvant satisfaire au maximum la
définition du sujet de thése : le matériau terre dans ses conditions naturelles de conservation. Le choix
s’est donc porté sur un mélange argilo-sableux maitrisé et représentatif des teneurs en argile des sites
archéologiques étudiés. Ce milieu modéle a été ainsi mis en forme afin de pouvoir étudier ses propriétés
de cohésion, premiérement par des essais mécaniques et deuxiémement par du traitement d’images.

Les essais mécaniques ont rapidement montré qu’il existait un seuil (pour 15% massique de kaolinite)
ol ’ensemble des données collectées étaient optimum : une meilleure cohésion et un angle de frottement
associé minimum, un endommagement plus faible, une déformation plastique plus marquée. .. Ces résul-
tats se rapportent pourtant & des observations macroscopiques de ’échantillon. La cohésion (au sens de
Mohr-Coulomb) ainsi mesurée ne représente pas I’ensemble des phénoménes intrinséques aux échantillons.
Méme si les études plus fines des rhéogrammes initiaux ou ’association des essais mécaniques avec des
capteurs (jauge de déformation, récepteurs acoustiques) permettent d’appréhender plus finement ce qui
se passe au coeur de I’échantillon, il est difficile de quantifier ces forces microscopiques de cohésion.

Le traitement d’image sur échantillons de référence ou sur échantillons déformés a, quant a lui, permis
de comprendre plus finement comment étaient organisés ces milieux modéles. Il est apparu notamment
que les grains de sable étaient continuellement enrobés par la matrice kaolinitique. Cette derniére est
aussi remarquable par sa ré-organisation, aussi bien au sein de la matrice que dans la “construction”
des ponts argileux. Quantitativement, les pourcentages massiques initiaux sont loin de représenter les
volumes occupés par l’argile. Les propagations de micro-fissurations sont aussi clairement évidentes et
leur chemin parcouru est a la fois désordonné (pas de direction privilégiée) tout en choisissant pourtant
une propagation & travers le réseau poral quand il est suffisant ou & travers la matrice argileuse en
“recherchant” les zones locales de fragilité, notamment les inclusions de petits quartz.

Enfin, les visualisations en 3D ont montré qu’il existait une inter-connectivité de la macroporosité au
moins & petite échelle. Cela semble moins évident sur host25ka méme s’il existe des “tubes” de pores, ceux-
ci sont souvent fermés par la matrice argileuse créant ainsi des zones de faiblesse d’autant plus grande.
En effet, le milieu va tendre vers des inhomogénéités locales plus marquées, le fragilisant d’autant.
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Troisiéme partie

Interprétation et expression de la

cohésion
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Les deux aspects macroscopique et microscopique de l’identification de la cohésion ne montrent pas
réellement de liens entre eux. De maniére triviale il est forcément impossible par exemple, de dissocier
les résistances a4 la compression de l'assemblage du squelette solide. I est aussi difficile de réaliser un
lien entre ces deux données. Le but de cette derniére partie est de montrer soit, par un retour sur les
travauz précédents soit, par la réalisation d’essais de couplage soit, par le calcul théorique de la cohésion
qu’il existe une dynamique d’ensemble qui gouverne nos milieuxr modéles et que cette dynamique
peut-étre rapportée a la cohésion.
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Chapitre 7

Retour sur les rhéogrammes

Au chapitre 5 page 55, il a été décrit les rhéogrammes initiaux des essais triaxiaux. Ce chapitre exploite

de nouveau ceux-ci en mettant en avant le paramétre de cohésion.

7.1 Cohésion et Frottement en Iso-déformation

L’iso-déformation se calcule & partir d’un rhéogramme q=f(g;). Pour une déformation axiale donnée,
les valeurs de la contrainte déviatorique sont reportées et C et ¢ sont recalculés. La figure 7.1 illustre
ce principe et montre qu’s partir de la rupture et au-dela, la contrainte déviatorique retenue est q max.
Sur nos échantillons, ces calculs ont été effectués pour une déformation axiale comprise entre 0,5% et 4%,
par incrément de 0,5%. Une derniére mesure intervient sur la déformation totale (au dela de toutes les
ruptures) correspondant aux critéres de rupture de Mohr-Coulomb (cf. figure 7.2). Ces variations de la
cohésion et de ’angle de frottement montrent que :

— langle de frottement, au cours de la déformation, augmente progressivement pour atteindre un
palier avec une variation minimum pour hostl5ka ( A,= 21°, 14° et 22° respectivement pour
host10ka, host15ka et host25ka) ;

— la cohésion est rapidement mobilisée (g; < 1,5 %) et passe par une valeur maximum (194, 217

et 135 kPa) avec une variation Ag

ini

= Cy5 — Cryee maximum pour hostlska (160 kPa) et une
variation Ac;,, = Cpnas — Ciorminimum pour host25ka (26 kPa).
Cette analyse est complétée par une représentation des droites de Mohr-Coulomb pour chaque déformation
(figure 7.3). Cette derniére fait apparaitre plus nettement la mobilisation tardive de ’angle de frottement
pour 15% massique de kaolinite (redressement de la pente de la droite “retardée”).
Cela conforte 1’idée d’une meilleure compensation des contraintes pour host15ka. Le frottement inter-
venant plus tardivement, la cohésion prime dans un premier temps. La propagation des micro-fissurations

est donc elle aussi retardée.

7.2 Surface de fissuration et surface de rupture

Le modéle microstructural développé par (Hoxha et Homand 2000; Hoxha et Homand 2002) postule
I’existence dans I’espace des contraintes principales de deux surfaces : la surface initiale de fissuration
et celle de rupture. La surface de fissuration délimite le domaine élastique et évolue & chaque fois que
Pétat de contrainte la dépasse (analogue  la surface de charge en plasticité). La surface de rupture est

la position finale de la surface de fissuration.
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1 2 3

el

F1G. 7.1 — Schéma du principe de calcul de iso-déformation & partir d’un rhéogramme q=f(g;)

surface de fissuration surface de rupture Kfc

Al | Bl A2 | B2
host10ka 2,55 420 1,54 425 1,63
host15ka, 2,51 514 1,563 510 1,65
host25ka, 2,87 555 2,08 450 1,70

TAB. 7.1 — Paramétres A1, B1, A2 et B2 des droites de fissuration et de rupture

les calculs ne tiennent pas compte des valeurs obtenues pour une pression de confinement = 0kPa

Le diagramme (03,01) permet de déterminer la surface de fissuration et la surface de la rupture,

caractérisées par les droites respectivement :

0l = Alo3 + Bletol = A203 + B2

la surface de fissuration initiale évoluant vers la surface de rupture (figure 7.4).
Les paramétres A1, B1, A2 et B2 sont résumés dans le tableau 7.1.
Le paramétre Kfc ajouté dans le tableau résulte de la formule :

Ce paramétre Kfc est donc un facteur caractérisant le taux d’association des résistances. Il montre
le changement de la résistance de frottement pour un changement de résistance de cohésion. Plus ce
paramétre est élevé, plus le changement de la résistance de frottement entraine le changement de la

résistance de cohésion.



7.2. Surface de fissuration et surface de rupture 113

250 -
200
%
5 a4 = i, )
R —
- "_L’j &
Sl o|192 u 5
¥ i = ;
E § 15 75 167 - w3
host10ka : :
&

L5} ]

w :

50 - § P

g

i g

2

0 I | | |
BE%  10% 5% 20% 5%  30%  35%  40% tot
250

cohésion [kPa)

host15ka

o r t + !
0.5% 1.0% 1.5% 2.0% 2.5% 30% 35% 40% ol
180 — 5
%5 f#:"ﬁ—h-t o]
] I = =
¥ F-"_--___"‘"EE_"“—-...___._. [+
52 L
100+ g
a :
. s
E mn- ]
4 2 .8
B a £ > E
host25ka ‘= a
i 5
£11 : 5 e E y
©1 4 3 ¢
e b |
i : 2
zu 4
1] b
0.5% 1.0% 1.5% 20% 5% 10% 3.5% 4,0% bt
o déformation
==~ phi

Deformation axiale €, [%]

Fi1G. 7.2 — Représentation des variations de C' et ¢ au cours de la déformation
en bleu, cohésion - en vert, angle de frottement



114 Chapitre 7. Retour sur les rhéogrammes

700

600

500

400

300

100

FO0

600

500

400

300

200 -

100

Contrainte cisaillante T [kPa]

0 100 200 300 400 500 a00 700 B00
700 -

GO0

500

400

300

200

100

0 100 200 300 400 500 600 700 500

[—0.5% —1,0%  1,5% — 2,0% —2,5% —3,0% — 3,5% —40% —tot|

Contrainte principale G [kPa]

F1G. 7.3 — Droite de Mohr-Coulomb pour chaque déformation
(la légende indique le pourcentage de déformation axiale utilisé pour le recalcul de C et @)



7.2. Surface de fissuration et surface de rupture

115

contrainte principale majeure [kPa]

3]
c
& =
1900 R
- &
+| 0
1700 5 —
g
=2
1500 2
Iy
(9]
r [
S - . )
1300 A =
R / ®
1100
_-'- ."‘ *
900 s 73
LI
>
700 :/
500 T T T T T
0 100 200 300 400 500

contrainte principale mineure [kPa]

|+ host10ka + host15ka + host25ka

F1G. 7.4 — Droite de fissuration et de rupture dans un diagramme (¢3,01)



116 Chapitre 7. Retour sur les rhéogrammes

Il convient donc, au vu de augmentation de Kfc avec 'augmentation de la teneur en argile, de
conclure sur ’écart entre cohésion et angle de frottement pour host15ka et host25ka. La description des
rhéogrammes initiaux a montré que, malgré une contrainte & la rupture supérieure pour host25ka sur les
essais triaxiaux) la cohésion était relativement plus faible, inversement proportionelle 4 ’augmentation

de I’angle de frottement. Cela se trouve conforté par ce paramétre Kfc.



Chapitre 8

Essail de couplage

Les relations, mises en évidence par les essais mécaniques notamment, peuvent étre caractérisées par

d’autres essais mettant en avant des relations entre comportements macroscopiques et micro-structures

8.1 Porosité et compacité

Il a été montré, au cours des chapitres précédents, qu’il existait & travers nos matériaux deux types
de porosité : la microporosité associée aux argiles et la macroporosité. De méme, au paragraphe 4.3.2, les
calculs de porosité totale nous donnent des valeurs 37,7% ; 34,2% ; 31,9% et 36,2% +0,5% respectivement
pour 5, 10, 15 et 25% massique d’argile. Ce calcul des porosités est donné en pourcentage massique et ne
donne pas la répartition des porosités distribuées entre la kaolinite et les macropores. En analysant plus
finement la porosité par porosimétrie mercure, sur un porosimétre Autopore ITI 9410 (Micromeritics)?!,
il apparait clairement (figure 8.1) qu’un changement de pente s’établit aux alentours de 0,15um et ce,
pour toutes les gammes de dosage en argile. De plus, ce changement de pente est de moins en moins
manifeste avec la diminution des teneurs en argile. Il existe donc un premier pic de porosité appartenant
4 la microporosité de la phase argileuse, le reste se distribue pour les macropores. Cependant, la gamme
de mesure d’un tel appareil ne permet pas d’atteindre la totalité de la macroporosité. Il apparait donc que
le pourcentage de pores dans le volume solide est inférieur & celui mesuré par un rapport des densités. De
méme, une quantité plus ou moins importante de microporosité de la matrice argileuse n’est certainement
pas percue par le porosimétre, les pressions maximum étant insuffisantes pour les atteindre. Ces valeurs
nous donnent respectivement pour 5, 10, 15 et 25% massique d’argile des porosités de 30; 28,8 ; 28,7 et
28% en moyenne, soit une différence avec les mesures sur rapport de densité de 7,7; 5,4; 3,2 et 8,2%. Il
convient de discuter de ces valeurs.

Les données acquises au porosimeétre se sont faites par cycle d’intrusion / extrusion / intrusion de
mercure, afin de comprendre le piégeage et le phénoméne de “goulots”. Il a été montré (Prét 2003; Hor-
seman et al. 1996) qu’il était possible de distinguer une porosité dite piégée d’une porosité libre. En
effet, si la taille des goulots est inférieure au corps du pore, le mercure est emprisonné dans ce pore lors
de Pintrusion et le diamétre vu par le porosimétre est celui du goulot (figure 8.2-a-b). A l'extrusion,
ce mercure emprisonné reste dans le pore (figure 8.2-c) et provoque I’hystérisis des courbes, mettant
en évidence le pourcentage de piégeage (figure 8.3). Il faut noter cependant que le porosimétre lors des
phases d’extrusion ne redescend qu’a la pression d’une atmosphére. Cette pression est bien supérieure &
la premiére pression d’intrusion (0,03 atm) empéchant ainsi de savoir si il existe du piégeage sous 1 atm
(sur-estimation de ce pourcentage).

lgamme de mesure de 0 & 414 MPa (respectivement une gamme de pore atteinte de ~400 & 0,003 um).
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FiG. 8.1 — Distribution cumulée de la porosité

Ce dernier diminue tout de méme avec ’augmentation de la teneur en argile. Il est donc possible
de penser que la fermeture de la macro-porosité par un remplissage d’argile permet au porosimétre
d’atteindre de plus en plus la totalité de la porosité. Cela montre que celle-ci devient de plus en plus
uniforme en tendant vers une répartition unimodale.

A partir de ces seules données, le modéle XDQ (Xu et al. 1997a; Xu et al. 1997b) nous permet de
reconstituer la courbe réelle d’intrusion et théoriquement la vraie distribution granulométrique. Ce modéle
est forcé en entrée par plusieurs paramétres mais qui sont laissés libres. Les paramétres de sortie retenues
sont :

— n, le nombre de classe retenu par le modéle;

— fp, un paramétre d’ajustement mettant en évidence le degré d’organisation spatiale de la porosité

(fp variant de 1 & la porosité “trouvée” par le porosimétre) ;

n-ke, le seuil de percolation retenu par le modéle;
— %piege, le pourcentage de piégeage simulé.
Tout d’abord, il apparait évident que ce modéle ne pourra pas extrapoler la porosité non vue par ’appareil.
En effet, sur nos courbes expérimentales, il existe théoriquement deux seuils de percolations : le premier
pour la macro-porosité et le deuxiéme pour la kaolinite. Ces seuils s’identifient par les changements de
pentes de la courbe d’intrusion. La figure 8.1 met en évidence l'inexistence du premier seuil pour 5% (voir
pour 10%) massique de kaolinite. Ce seuil est effectivement non-identifiable car dés ’application de la
premiére pression d’injection, la percolation est maximum vu la taille des macropores d’autant plus que
le volume de ’échantillon par rapport & la taille des plus gros pores est faible.

Cependant, au vu des résultats décrits sur la figure 8.4, il semble que le premier seuil de percolation est
mieux identifié pour les faibles teneurs en argile. Le modéle met en évidence un pourcentage de piégeage
qui augmente avec les teneurs en argile (inverse des courbes intrusion / extrusion expérimentales). Corrélé

avec un degré d’organisation inversement proportionnel, Cela peut paraitre logique :
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Fi1G. 8.2 — Schéma du phénomeéne de piégeage

V1. =volume d’intrusion, ce volume malgré le corps du pore est rapporté au volume du goulot (en fait, 4 la pression de

intru
mercure permettant d’atteindre la taille du goulot)
V2¢ztryw=volume a ’extrusion, seul le mercure correspondant a la taille du goulot s’échappe
V3;ptru=Vvolume a l’intrusion suivante, le corps du pore étant rempli, le volume vu pour la méme pression d’intrusion

qu’en V1 est seulement celui du goulot

intru
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FiG. 8.3 — Exemple de cycles d’intrusion / extrusion au porosimeétre mercure
rappel de la limite 0,1um correspondant & la micro-porosité argileuse
le pourcentage de piégeage est rapporté

pour host05ka, il existe un probléme de mesure lié directement a 1’échantillon (volume macroporal important)
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— une grande partie de la macroporosité pour host25ka est enfermée par ’argile (phénoméne de goulot)
et celle-ci n’est pas forcément connectée comme le laisser supposer le traitement d’image ;

— la macroporosité pour host05ka est effectivement connectée et le modéle rend mieux compte du
piégeage (données non contraintes par les problémes de pression minimale d’extrusion).

De ces deux extrémes, la distribution de la porosité (figure 8.5) montre une tendance globale visant &
maximiser un pic aux alentours de 200um, tout en atténuant la porosité attribuée & la kaolinite (pic a
0,1m). Enfin, un pic “médian” initialement présent autour de 3um est lui aussi décalé vers des porosités
plus grandes. Il apparait ainsi qu’effectivement la porosité “vue” par le porosimétre est nettement différente
de la réalité de ’échantillon. La teneur en argile contribue & des imprécisions du porosimétre d’autant
plus grande qu’il va exister une double porosité marquée.

Cela reste cependant en accord avec les données acquises par traitement d’image qui ont montrées :

— une macroporosité pouvant étre emprisonnée dans Dargile ;

— un rapport kaolinite / macropores qui va contribuer & augmenter d’autant plus les types de porosité.
A partir des différentes porosités mesurées, des calculs de compacité théorique (ou indice de compaction)
ont été effectuées sur les bases du modéle de compacité RENE-LCPC (Sedran et Larrard 1994; Sedran
et Larrard 2000), modéle de suspension solide qui comprend un modéle d’empilement de grains et un
modéle de viscosité développé initialement pour ’optimisation des bétons en génie civil. En entrée du
modéle sont détaillés :

— chaque constituant avec sa compacité propre, sa densité et sa granularité;

— les proportions du mélange ;

— les dimensions du récipient (prise en compte de l'effet de paroi).

Ces données permettent d’exprimer en fonction d’un paramétre fixé (la compacité, la viscosité ou la
porosité) les deux autres. Par exemple, dans notre cas, pour une variation de mélange donnée (de 0 a
25% de kaolinite), si le paramétre fixé est la porosité, la données de sortie sera la compacité du mélange
pour chaque pourcentage, de 0 & 25%. Il est facile ensuite d’associer la compacité d’un mélange & sa
résistance au cisaillement. En effet, la compacité étant ’arrangement possible des grains (argile et sable)
entre eux, ’extrapolation de cet arrangement vers un squelette solide de matériaux est aisée. Et, il
est impensable de dissocier I’empilement et ’arrangement des grains de leur résistance sous contraintes
mécaniques.

La compacité propre du sable a été déterminée sur table vibrante et pour la kaolinite & partir de sa
limite de plasticité. Les premiéres simulations ont porté sur la variation de la compacité en fonction de
la teneur en argile et ce pour différente porosité (figure 8.6). La premiére évidence est que plus cette
derniére augmente et plus la compacité diminue. Par contre, chaque courbe décrit le méme profil avec
un minimum autour de 20% de kaolinite. Cela suppose que notre milieu modéle passe par un dosage ou
pour une teneur en argile de 20%, et en supposant que pour chaque dosage la porosité soit la méme,
la résistance du matériau sera alors la plus faible. Si les calculs de compacité sont réalisés avec les
porosités mesurées (figure 8.7), deux types de comportement transparaissent. Pour une porosité totale,
les compacités calculées rappellent les données de cohésion des essais mécaniques avec une valeur maximale
pour 15% massique de kaolinite et une courbe “en cloche”. A ce titre, un indice de compaction est calculée
pour 100% de kaolinite avec pour valeur de porosité 55% (Dudoignon et al. 2004; Dudoignon et Pantet
1998). Cette courbe s’aplanie quand les valeurs du porosimétre mercure sont injectées dans le modeéle. 11
convient alors d’en déduire que :

— Pindice de compaction (et donc la résistance mécanique) est, pour les valeurs extrémes (5 et 25%
massique d’argile), grandement influencé par soit la macroposité soit par I'indice de compaction des
argiles ;

— il existe un optimum de fabrication de notre milieu modéle situé autour de 15% ou le jeu des

arrangements de grains sera, dans les conditions précitées, idéal.
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FiG. 8.4 — Distribution cummulée de la porosité aprés simulation pour les différents pourcentage d’argile
a-host05ka b-host10ka c-host15ka d-host25ka
les fléches indiquent la position du seuil de percolation n-kc

le tableau donne les paramétres de sortie
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Fic. 8.5 — Distribution de la porosité aprés simulation pour 05 et 25%massique de kaolinite
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Fic. 8.7 — Compacité du milieu modéle en fonction du pourcentage d’argile et des porosités mesurées par

rapport des densités et par porosimétrie mercure
la différence de porosité entre les deux types de mesures est annotée
une compacité théorique pour 100% de kaolinite est donnée

les droites de corrélations sont des polynéme d’ordre 2

8.2 Vitesse ultrasonique

Afin de conforter nos résultats, des mesures de vitesses ultrasoniques en ondes paralléles (UVP) ont
été réalisées sur les échantillons?. En effet, la microstructure conditionne la réponse des échantillons &
la sollicitation mécanique, ces mesures de vitesses sont un bon moyen d’accéder indirectement & cette
microstructure. L’appareillage mis en en jeu est délivré par ’Fa. Krompholz Geotron Elektronik, FRG’
et est composé d’un systéme d’acquisition (USG 20) couplé & deux capteurs : le vibrateur délivrant une
impulsion de 250kHz (USG-T) et d’un récepteur (USE-T). Il est évident que interprétation du signal
regu n’est pas la priorité ici. Il faut simplement garder & ’esprit que la vitesse de propagation d’ondes
mesurées tient compte :

— de la vitesse propre de chaque minéraux qui, selon Gueguen et Palciauskas (1992) est de 1’ordre de

1,8 4 2,4 km/s dans les argiles et de 6,06 km/s pour le quartz;

— de la densité apparente de ’échantillon ;

— de la vitesse de propagation de ’onde dans lair et dans ’eau.

Dans nos milieux modéles, il devient donc rapidement compliqué d’attribuer, pour une vitesse donnée, la
contribution de chaque phase.

Cependant, les valeurs brutes reportées sur la figure 8.8 nous démontre une fois de plus le caractére
particulier des échantillons avec de nouveau, une vitesse maximum pour 15% donc un arrangement dont

les rapports entre chaque phase est la meilleure.

?mesures réalisées par la GCI dans le cadre des collaborations prévues par le projet TERRA
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Chapitre 9

Retour sur les forces de cohésion!

Quelles sont les forces qui assurent la cohésion des murs, des briques, des mortiers ou des surfaces
décorées en terre crue ? Au vu de I'extréme variabilité de composition des matériaux de base utilisés dans
la construction et les oeuvres d’art en terre, allant de sols sableux & des croites latéritiques en passant
par des dépdts argileux presque purs, il est peu probable qu’un seul type d’interaction domine dans
toutes les situations. La terre est intrinséquement un matériau trés hétérogéne, dans lequel de nombreux
composants minéraux (et, éventuellement, organiques) interagissent entre eux et avec le fluide interstitiel.
Contrairement a celle des métaux et des céramiques (terres cuites), la cohésion de la terre est le fruit d’un
équilibre complexe entre forces attractives, forces répulsives, et forces de friction, équilibre qui dépend
de facon subtile des conditions hydriques et des contraintes appliquées. Pourtant, la connaissance de ces
forces et de leur sensibilité & ’environnement est essentielle pour assurer la durabilité des constructions
et la conservation du patrimoine culturel en terre.

Ce chapitre est un tour d’horizon des deux principales interactions cohésives pouvant entrer en jeu
au sein de notre matériau modeéle : les forces capillaires et les forces de van der Waals. Les caractéris-
tiques et les conditions d’apparition de chacune d’elles seront analysées. Le chapitre se terminera par une

confrontation semi-quantitative théorie-expérience dans le cas d’une terre d’adobe modéle.

9.1 Redéfinir la cohésion

Avant d’examiner les différentes forces qui sont & 'oeuvre dans le matériau terre, il est utile de revenir
sur la notion méme de cohésion. Celle-ci est définie difféeremment selon que ’'on s’intéresse aux matériaux

massifs ou aux matériaux divisés.

9.1.1 Les édifices atomiques ou moléculaires

En physique du solide, la cohésion ou plutot ’énergie de cohésion d’un cristal bénéficie d’une définition
conceptuellement simple : c’est I’énergie nécessaire pour rompre les liens interatomiques ou intermolécu-
laires (selon la nature des objets qui se sont rassemblés pour former le cristal) et amener les atomes ou les
molécules & distance infinie les uns des autres, de maniére & annuler toutes les interactions. L’énergie de
cohésion d’un cristal de glace par exemple est donc la différence d’énergie qui sépare les molécules d’eau
dans le cristal et ces mémes molécules dans une vapeur infiniment diluée. On calcule souvent 1’énergie
de cohésion en partant de ce que 'on appelle le potentiel de paire Uy, qui est le résultat de la méme

opération, mais seulement pour deux molécules? séparées initialement d’une distance r. Le zéro d’énergie

Lce chapitre est inspiré d’un ouvrage sur les matériaux de construction qui sera publié au Presse Polytechnique Romandes,
en cours de rédaction par Henri Van Damme
2on gardera 1’exemple du cristal de glace ou plus simplement du cristal d’argon car isotrope
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U(r) F(r)

Force répulsive

Force attractive

7= | .
Distance Distance
d’inversion d’attraction
de la force maximum

FiG. 9.1 — Allure du potentiel de paire U(r) et de la force F(r) entre deux atomes ou deux molécules
supposées sphériques
cas simple ou les interactions ne dépendent que de la distance de séparation et pas de I’orientation des objets. La distance
de séparation est la distance centre-a-centre entre les atomes les plus proches. La forme caractéristique de la courbe résulte
de la combinaison d’interactions attractives & courte (quelques portée) et d’interactions répulsives & trés courte portée. La
distance d’équilibre (Force nulle) correspond au minimum du potentiel. On peut arbitrairement définir une distance de
collision ou de contact comme étant la valeur de r pour laquelle U(r) = 0 (Gerschel 1995)

est pris pour r — oo. La force agissant entre les deux molécules est reliée directement au potentiel de

paire par :

dU(
dr
La distance d’équilibre des deux molécules isolées correspond au minimum de Uy, et & F,y = 0 (figure
9.1).
Dans le cristal, ’équilibre est un peu plus subtil, car la structure d’équilibre du cristal n’est pas

Fly= - 9.1)

forcément celle qui minimise tous les potentiels de paires entre premiers voisins. C’est celle qui maximise

I’énergie de cohésion de ’ensemble, c’est-a-dire la somme des énergies potentielles de paire de toutes les

paires identifiables dans le cristal, entre premiers, seconds, . . .n®™eS voisins® :
_ 1
W= 2 Z Utrij) (9.2)
,J

Le facteur % évite de compter chaque paire deux fois. Ramenée & 1'unité de volume, 1’énergie de

cohésion a les dimensions d’une pression ou d’une contrainte, mais c’est une grandeur scalaire. Il est

3Une approche rigoreuse tiendrait compte des potentiels d’interaction & 3, ..., n corps
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Fic. 9.2 — Equilibre d’un talus incliné d’un angle 6 par rapport & ’horizontale
Une couche superficielle d’épaisseur e et de masse volumique p reste stable tant que la composante 7' du poids de la

couche parallélement 4 la pente reste inférieure & une fraction k (le coefficient de frottement) de la composante normale
N.

facile, connaissant 1’énergie de cohésion et la structure du cristal considéré comme parfait, de calculer
certaines propriétés mécaniques, en particulier, les modules d’incompressibilité, d’Young et de cisaillement,
(Tabor 1991).

9.1.2 La matiére divisée

Les définitions et la procédure peuvent étre appliqués a des ensembles d’objets plus complexes, chaque
fois que la force qui agit sur eux dérive d’un potentiel. Ce peut étre le cas pour un ensemble de protéines
ou des particules colloidales.

Pour les matériaux granulaires, la chose est moins claire. Il n’est méme pas évident que le calcul
soit pertinent pour qui s’intéresse & leurs propriétés mécaniques. La raison en est que la résistance & la
déformation ne dépend plus seulement de la distance entre objets (et, éventuellement, de leur orientation).
L’ingrédient qui fait défaut est ce que 'on appelle le frottement. C’est une force qui n’agit qu’au contact
et qui fait qu’un matériau granulaire non cohésif, comme du sable parfaitement sec?, versé sur une surface
méme trés lisse ne s’écroule pas complétement sous son propre poids, mais forme un tas avec une pente
de talus finie. En 1773, Coulomb montra que la couche superficielle du talus reste en équilibre tant
que la composante de son poids paralléle & la pente, T, n’excéde pas une fraction k de la composante
perpendiculaire a la pente, N (figure 9.2) : T' < kN . Le parameétre k est appelé coefficient de frottement
solide et il est relié & I’angle maximal du talus, ¢, par la relation k = tanp.

Le critére de Coulomb peut devenir un critére général pour déterminer la stabilité d’un matériau
granulaire non cohésif. Le matériau restera en équilibre si on ne peut trouver aucun plan interne pour

lequel on aurait :

T > ko (9-3)

T et ¢ étant, respectivement, la contrainte tangentielle et la contrainte normale & ce plan.

Dans le cas contraire, il y aura glissement. La relation 7 > ko est donc un critére de rupture. Un
matériau au sein duquel il n’y aurait aucune contrainte de compression ne supporterait aucune contrainte
de cisaillement.

Une analyse classique due & Mohr et Coulomb permet d’exprimer les conditions limites de stabilité

en fonction des contraintes principales majeure et mineure, oy et o3 (revoir 5 page 55). Pour un plan

4En realité, dans du sable totalement sec, il existe malgré tout des forces attractives entre grains qui agissent avant que
les grains narrivent au contact. Ce sont, au minimum, la force de gravitation réciproque et les forces de van der Waals, mais
ces forces sont négligeables par rapport au poids propre des grains
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F1G. 9.3 — Plan de Mohr-Coulomb et cercle de Mohr-Coulomb

Les deux demi-droites représentent les conditions limites de stabilité. Dans le cas représenté ici, le milieu est non cohésif
(les demi-droites passent par l’origine) et le milieu est dans les conditions limites de stabilité : le cercle de Mohr-Coulomb
est tangent aux demi-droites. Un glissement va s’instaurer, selon un plan formant un angle % — % avec la direction de la

contrainte principale majeure.

présentant une orientation § par rapport a la direction de la contrainte principale majeure o1, On montre
facilement d’aprés Schofield et Wroth (1968) et Nederman (1992) que :
(01 - 0'3) sin26

TE— (9.4)

et

— 26
o= ((71 -;—0'3) n (01 023) cos (95)

Dans un plan (7,0), les points représentatifs des états que le milieu peut adopter forment donc un

cercle appelé cercle de Mohr, de rayon (”12;‘73)

et dont le centre est situé sur I’axe des o en (‘”2& (figure
9.3). La condition limite de stabilité, elle, est représentée par les deux demi-droites, respectivement de
pente k = tany et —k = —tany, passant par ’origine. Le systéme est stable si le cercle de Mohr est
totalement interne au secteur déterminé par ces deux demi-droites. La condition limite de stabilité est

obtenue lorsque le cercle devient tangent a ces demi-droites, soit lorsque :

(0'1 — 0'3) —k (0"1 + 0'3) (0'1 — 0'3)

5 = 5 5 cos20 (9.6)

La direction de glissement forme alors un angle 7 — £ avec la direction de la contrainte principale
majeure.

Dans le cas particulier, d’un tas non cohésif soumis aux seules contraintes de son propre poids, les
contraintes principales augmentent linéairement avec la distance sous la surface du tas, dans la direction
perpendiculaire & cette surface. Malgré cela, le calcul montre que ’angle maximum de stabilité, 8,,, est

indépendant de la hauteur du tas et que sa valeur se réduit & :
tanb,, = tand = k

L’analyse qui précéde peut étre étendue au cas d’un matériau dans lequel des forces de cohésion
s’ajoutent aux forces de friction. Coulomb proposa de considérer ces deux contributions de maniére
indépendante en les ajoutant 'une & 'autre. En admettant en outre que la cohésion est isotrope, son

critére de rupture devient :
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rayon = (01-03 )/2

Fi1G. 9.4 — Plan de Mohr-Coulomb, cercle de Mohr-Coulomb et conditions limites de stabilité dans le cas
d’un milieu cohésif caractérisé par une cohésion C
Le milieu supporte un déviateur de contraintes (o1 — o3) plus grand qu’en absence de cohésion

T>ko+c (9.7)

Et, si la cohésion est une contrainte adhésive agissant a travers tous les plans internes et plaquant les
grains voisings les uns contre les autres ce qui est le cas pour les forces capillaires et les forces de van der

Waals, il est plus logique d’écrire

T>k(oc+c¢) (9-8)

puisque la cohésion renforce aussi les forces de frottement.

En revanche, lorsque les forces de cohésion maintiennent les particules & des distances d’équilibre
supérieures 3 la distance de contact?, il est plus logique d’utiliser la premiére expression. C’est éventuel-
lement le cas lorsque des forces de doubles couches électriques répulsives s’ajoutent aux forces de van
der Waals et maintiennent les particules dans un puits de potentiel dit « secondaire ». Cette distinction
est cependant relativement formelle car, si le coefficient de friction ne dépend pas de la cohésion, il est
toujours possible d’écrire la seconde expression sous la premiére forme en posant C = kcet 7 = ko + C.
Cette derniére expression est largement admise mais un examen attentif des mécanismes de cohésion
révele qu’elle est loin d’étre triviale car dans de trés nombreux cas, ¢ comme k sont des fonctions de la
contraintecompressive o et qui plus est, du temps d’application de celle-ci.

En présence de cohésion, les conditions limites d’équilibre déterminées par analyse de Mohr-Coulomb
deviennent dépendantes de celle-ci (figure 9.4). Les demi-droites déterminant le secteur dans lequel le
cercle de Mohr doit étre inclus ont pour équation 7 = ko + C et —7 = —ko — C. La condition d’équilibre

limite devient alors :

(o1 +03) (01 —03)
2 2

(01 —03)
2

+C=k [ 00520] (9.9)

Pour un tas cohésif, 'analyse de Mohr-Coulomb conduit & I’expression suivante pour 'angle limite de
stabilité (Halsey et Levine 1998) :

tanb,, = tany (1 + (9.10)

_°
pgzcosty,

5La distance de contact entre deux surfaces est définie comme étant la distance séparant les centres des deux atomes
les plus proches de chaque surface lorsque les nuages électroniques s’interpénétrent. Elle est, en gros, égale a un diamétre
atomique.
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ol p est la masse volumique du matériau, g l'accélération de la gravité et z la profondeur sous la
surface du tas. L’angle limite devient donc fonction de la hauteur du tas. Pour un tas de hauteur finie D,
la rupture doit se produire & une profondeur au maximum égale & D. L’angle critique décroit donc avec
la taille du tas, un petit tas supportant des angles plus raides qu’un grand tas. Pour z — o0, le critére
précédent tany,, = k est retrouvé. La cohésion ne joue plus de role, & condition que ¢ ne dépende pas de

o et, donc, de z et de la taille du tas.

9.1.3 Des forces interparticulaires a la cohésion

Comment, connaissant les forces interparticulaires et leur dépendance par rapport & la distance de
séparation des particules, estime-t-on la cohésion ? Le calcul exact requiert une connaissance précise de
P’arrangement des particules et implique trés certainement une approche strictement numérique. On peut
cependant estimer l'ordre de grandeur (ou méme mieux que cela) par un raisonnement trés simple. La
cohésion est une force adhésive par unité de surface d’un plan de séparation. Si n est le nombre de « liens »
particule-particule traversant cette surface unitaire de séparation, fuqn,; la force du lien i , et o; I’angle
de ce lien par rapport & la normale au plan de séparation, on peut écrire la cohésion sous la forme :

c= 2?21 COS ai-fadh,i (9.11)

Par exemple, dans un empilement hexagonal compact de sphéres identiques, le nombre de premiers
voisins au contact d’une particule centrale est égal & 12, de sorte qu’il y a 6 liens par sphére (figure 9.5).
La fraction volumique solide (ou taux d’occupation de l’espace) ¢, est égale & v/2m/6 = 0, 71. C’est aussi
la fraction surfacique moyenne d’intersection des sphéres par un plan quelconque. Le nombre moyen de
contact par unité d’aire d’un plan de séparation quelconque sera égal & 3¢./7R?. La cohésion sera donc
de lordre de (Halsey et Levine 1998) :

cn % (9.12)

Dans un empilement désordonné compact (figure 9.6 d’aprés Levitz 1998), ¢,¢p est proche de 0,63 et
il faut s’attendre & une cohésion un peu plus faible.
1l reste maintenant & évaluer l'intensité des différentes forces entre grains au contact. C’est 'objet des

sections qui suivent.

9.2 Les forces capillaires

Le sable est probablement le matériau divisé qui se préte le mieux & une illustration des forces dites
capillaires, directement reliées aux conditions hydriques du matériau. La cohésion d’un sable sec est
pratiquement nulle. La construction d’une paroi verticale, méme trés petite, est quasiment impossible.
Une avalanche se déclenche et s’écoule jusqu’a ce que la pente atteigne I’angle de repos déterminé par le
coefficient de frottement. Dés que ’air est tant soit peu humide, une certaine cohésion peut étre détectée.
Celle-ci est due & la formation de ponts liquides et de ménisques entre les grains. Dans un premier régime,
la cohésion augmente avec I’humidité relative, pour atteindre un optimum. De plus, elle augmente avec
le temps passé en atmosphére humide. La construction d’une paroi verticale devient alors une opération
toujours risquée mais réalisable sur une hauteur modérée, disons de 'ordre de 1 métre pour un sable fin.
Au-dela de Voptimum, lorsque la présence de film liquide devient visible, la cohésion s’écroule rapidement
pour finalement s’annuler lorsque le sable est saturé, c’est-a-dire lorsque tout ’espace interstitiel est

rempli d’eau.
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FiG. 9.5 — Représentation d’un empilement hexagonal
1 - construction d’un empilement compact. Au dessus d’une premiére couche A de sphéres en contact, on place une
seconde couche au-dessus des interstices B. Si on place la troisiéme couche a la verticale de la couche A, on construit un
empilement hexagonal compact ABAB. Si on la place & ’aplomb des interstices inutilisés C, on construit un empilement
cubique & faces centrées ABCABC
2 - coordinance des objets dans un empilement CFC. Le tracé abcd représente une face du cube avec une sphére au centre,

c. L’axe vertical correspond 4 la normale aux plans A, B et C de la figure de gauche. (Guyon et Troadec 1994)

F1G. 9.6 — Un empilement désordonné compact de sphéres identiques
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La compréhension de ce schéma trés simple est moins triviale qu’il n’y parait. Ce n’est que trés
récemment qu’il a pu étre expliqué correctement (mais en partie seulement).

Avant d’aborder ces développements récents, considérons le cadre classique dans lequel la condensation
et les forces capillaires entre grains sont habituellement traitées.

9.2.1 Le cadre classique

L’origine des forces capillaires entre grains est & chercher dans les forces de tension superficielle
a linterface entre l'eau et lair qui générent, chaque fois que linterface est courbe, une différence de
pression & travers l'interface. La loi de Young-Laplace (Young 1804, Laplace 1805) relie cette différence
de pression, AP,,,, & la courbure moyenne de l'interface, &, et & la tension superficielle (ou interfaciale),

YLV :

A-Plap = 2')/LVK/ (913)
Dans cette expression, k est relié aux deux rayons de courbure principaux de linterface par :

1 1 1
k== () =— + () =— 9.14
(@a+® ) (0.19
Les courbures principales sont affectées d’un signe positif ou négatif selon la position du centre de
courbure par rapport 3 linterface. Si la gravité peut étre négligée, ce qui est le cas pour de petits ménisques,
la courbure moyenne est partout la méme et AP,, est une constante.
La tension de vapeur, p, en équilibre avec un ménisque qui posséde cette courbure est donnée par la

relation de Kelvin :

p\_ vV
In (p()) =~ Rl (9.15)

dans laquelle py est la tension de vapeur saturante, V' le volume molaire et r = % Dans le cas de I'eau,

3 mole’L. Donc, si aucun phénoméne ne vient

le rapport p% n’est autre que ’humidité relative et V = 18 cm
perturber 1’équilibre solide-vapeur, & une humidité relative donnée correspond une seule valeur de courbure
moyenne et une seule valeur de pression de Laplace, quel que soit le matériau. Le principal phénoméne
perturbateur qu’il faut envisager est 1’équilibre de dissolution solide-liquide qui, en introduisant des ions

ou des molécules en solution, abaisse la tension de vapeur saturante de fagon non controélée.

9.2.1.1 Le profil du ménisque.

Le calcul du profil d’un ménisque entre deux sphéres de rayons identiques conduit & I’équation d’une
courbe dite « nodoide » (Fisher et Israelachvili 1981; Melrose 1966). La courbure méridionale est suffi-
samment négative (centre de courbure dans l’air) pour que la courbure moyenne le soit aussi et la pression
dans le ménisque est inférieure & la pression dans Dair. Il en résulte une force attractive entre les sphéres.
La géométrie nodoidale du profil rend cependant trés complexe le calcul de cette force. Différentes ap-
proximations ont donc été utilisées, la plus classique étant I’approximation toroidale, dans laquelle on
admet que ’équation du profil méridien est celle d’un arc circulaire (Haines 1925) (figure 9.7) :

y(z) = Ri + Ry —\/R} — 2* (9.16)

avec

B = L+ R(1 - cosg)
YT cos (¢ +6)

et Ro = Rsing — (1 —sin (¢ +6)) Ry (9.17)
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F1G. 9.7 — Ménisque liquide entre deux sphéres de méme diamétre, dans ’approximation toroidale

D est la distance de séparation entre les deux sphéres de rayon R, ¢ 'angle de remplissage et 6 est
I’angle de contact de 'interface liquide-vapeur sur les sphéres. A partir de ces expressions, il est possible
de calculer le volume du pont liquide en fonction de langle de remplissage.

Le défaut de cette approximation commode est de conduire & une courbure moyenne locale qui n’est
pas constante le long du profil. La courbure maximale (rayon de courbure minimal) apparait au niveau

de la ligne de contact et la courbure minimale au niveau du rétrécissement maximal du ménisque :

. —ZRSi"d’_Rl_RZ'em _R-R
maz 2R1Rsm¢ men 2R1R2

(9.18)

9.2.1.2 La force d’adhésion

La complexité du calcul rigoureux de la force d’adhésion, en tenant compte du profil exact du ménisque,
rend obligatoire les méthodes numériques (Chateau et Pitois, 1999). Comme pour le profil, des expressions
approchées peuvent cependant étre utilisées. La plus simple (Haines 1925) consiste & appliquer la pression

de Laplace sur la section du ménisque, passant par la ligne de contact :

Fy = APnR%sin%¢ (9.19)

En réalité, une contribution supplémentaire doit étre prise en compte, résultant de 'action de la
tension superficielle le long de la ligne de contact (Fisher 1926) :

Fr =2nRypysingsin (¢ + 6.) (9.20)

La force capillaire totale, F¢qp, est la somme de ces deux contributions.

Dans le cadre de 'approximation toroidale pour le profil, un choix doit étre fait pour la valeur de
AP puisque la courbure et, donc, le saut de pression varient selon le niveau auquel on les considéreb.
Selon Princen (1968), ’approximation la meilleure (« boundary approximation ») se situe au niveau de
la courbure maximale (la ligne de contact) :

6Ce qui est physiquement incohérent pour un systéme & 1’équilibre puisqu’un gradient de pression conduirait & un
écoulement.
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FBoundary = 2rRyLy (sin¢sin (p+6.)+ Rlimazsin2¢) (9.21)

Une autre approximation (« Gorge approximation ») consiste & utiliser la section équatoriale minimale
du pont capillaire pour le calcul du terme dépendant de la pression de Laplace et le périmétre de cette
section pour le terme de tension superficielle :

2 Ry
FGorge =7mR;AP + 2nRoyry = wyrvRe [ 1+ R_ (9.22)
1

Cette expression peut elle-méme étre simplifiée dans un cas fréquent qui est celui de grains trés proches,
unis par des ponts liquides petits par rapport aux grains et avec une courbure équatoriale nettement plus
petite que la courbure du profil axial, ce qui correspond aux conditions suivantes : R >> Ry >> R et
D = 2R, cos6.. Dans ces conditions, on obtient (Fisher et Israelachvili 1981) :

R2 D
Feap = WVLVR_i = 2n Ry cosf. (1 ~ 2Ricosd. ) (9.23)
[

On peut considérer que les approximations utilisées dans cette expression sont en principe valables
jusqu’a des angles de remplissage de 'ordre de 5° (Orr et al. 1975; Pitois 1999), ce qui est confirmé par les
résultats expérimentaux obtenus par traction directe sur des couples de sphéres de rubis macroscopiques
(quelques mm) séparées par un pont d’huile (Pitois 1999).

L’expression précédente peut également étre mise sous une forme équivalente, dans laquelle le volume,
V, du ménisque est explicité. En admettant que le ménisque est cylindrique et que son volume est

approximativement égal & V = 7R3D + %, on obtient :
v\ /2
Fogp=1— (1 + WRD2> (9.24)

Les mesures de traction (Pitois 1999) montrent que, sur des sphéres macroscopiques, ces expressions
approchées sont trés bonnes dans ’intervalle 0,001 < (%) <0,05.

9.2.1.3 Les problémes

Malgré une validation expérimentale dans les conditions précitées, les expressions qui précédent
conduisent & des conclusions qui sont en opposition avec certaines observations. Une premiére conclusion,
majeure et facile & déduire de I’équation 9.23, est que la force est maximale lorsque les sphéres sont au
contact (D = 0). Dans ces conditions, 'expression de la force capillaire ne contient plus aucun terme relié
a la taille du ménisque :

Feop = 2m Ry v COSO, (9.25)

La force capillaire devient donc indépendante de la quantité de liquide dans le pont capillaire. De
plus, en admettant que 8, = 1, cette expression prédit que la force capillaire due & un pont d’eau
entre deux sphéres de verre deviendrait égale & leur poids pour toute sphére de diamétre inférieur a
3 mm, et ceci méme pour de trés petits ménisques. Des traces d’eau suffiraient donc en principe pour
coller une couche de grains de sables bien ronds. Tout ceci est une violation flagrante du sens commun.
Quiconque a construit un chateau de sable sait qu’entre le sable sec d’une plage écrasée de soleil et un
sable correctement humecté pour la construction, il y a une gradation.

Cette derniére observation de sens commun a été quantifiée récemment par des expériences précises,
réalisées sur des billes millimétriques de polystyréne (Hornbaker et al. 1997; Albert et al. 1997) (figure
9.8) ou de verre (Tegzes et al. 1999) (figure 9.9) enrobées d’huile trés peu volatile par ajout de liquide,
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F1G. 9.8 — Evolution de ’angle de repos aprés avalanche d’un empilement de billes de polystyréne, en
fonction du contenu en huile, pour deux types d’huile
La courbe continue résulte d’un ajustement du modéle théorique (paragraphe 9.2.2.1 page suivante) avec, comme seul
parameétre ajustable, le volume de liquide dans le pont capillaire. La teneur en huile a été convertie en épaisseur moyenne
4 la surface des billes (Albert et al. 1997)

afin déviter tout probléme d’équilibre liquide-vapeur. La propriété mesurée est ’angle de repos aprés
avalanche, 6g, une propriété qui, pour les poudres, est trés sensible aux moindres traces dhumidité.
L’observation principale est une augmentation considérable et quasi-linéaire de 6 (sur une dizaine de
degrés) pour des quantités minimes de liquide, correspondant & une épaisseur moyenne de liquide #;;4
allant de 0 & moins de 30 nm?. En termes de volume relatif, ces quantités de liquide correspondent & un
rapport % inférieur a 107°. Une augmentation encore plus sensible se produit lorsque #;;, passe de 20 &
150 nm.

D’autres expériences ont été réalisées avec des billes de verre en atmosphére humide ou en vapeur
d’heptane (Fraysse et al. 1999). Dans ce cas, une augmentation énorme de ’angle d’avalanche (ou angle
maximum de stabilité) 6™ est observée lorsque la pression relative atteint 70% pour la vapeur d’eau ou
90% pour 'heptane (Fraysse et al. 1999). Dans ce cas, une augmentation énorme de I’angle d’avalanche (ou
angle maximum de stabilité) ,, est observée lorsque la pression relative atteint 70% pour la vapeur deau
ou 90% pour 'heptane (figure 9.10). Dans ces conditions, les quantités de liquide adsorbé ou condensé
(estimées, mais non mesurées) sont du méme ordre ou inférieures 4 celles mentionnées pour les expériences
d’imprégnation & l'huile.

Toutes ces observations sont impossibles & expliquer dans le cadre des modéles classiques de force

capillaire entre deux sphéres.

9.2.2 Le sable humide : la prise en compte de la rugosité

C’est Tabor (Bowden et Tabor 1950) qui, le premier, révéla 'influence de la rugosité des surfaces sur

la mécanique de leur contact.

7Calculée en admettant une répartition uniforme du liquide & la surface des billes
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Fi1G. 9.9 — Evolution de ’angle de repos aprés avalanche d’un empilement de billes de verre, en fonction

du contenu en huile, pour trois diamétres de billes

La teneur en huile a été convertie en épaisseur moyenne 3 la surface des billes. L’encart est un agrandissement du régime a
faible teneur en huile (Tegzes et al. 1999)

9.2.2.1 Un modéle d’avalanche (conditions de stabilité en surface).

C’est aussi la rugosité qu’invoquérent Hornbaker et al. (1997) pour expliquer leurs résultats et, en
particulier, 'augmentation quasi-linéaire de ’angle de repos avec la quantité de liquide non volatil d’impré-
gnation (Hornbaker et al. 1997; Albert et al. 1997). Commencant par le cas d’un empilement totalement
non cohésif de sphéres, ils calculérent d’abord I’angle maximum de stabilité d’un assemblage tétraédrique
de quatre sphéres, c’est-a-dire I’angle 6, auquel le vecteur gravité de la sphére supérieure tombe en dehors
du triangle de base. Aucun frottement n’entre en jeu : la bille roule en dehors de son logement. L’angle
0. dépend de lorientation du triangle de base par rapport a I’axe d’inclinaison, caractérisé par un angle
¢ (figure 9.11). Ils obtiennent :

1
2v/2cos (£ — ¢)

Pour confronter le calcul & Pexpérience, ils calculérent la moyenne de ’expression précédente pour

0. () = arctan (9.26)

toutes les valeurs de ¢. Le calcul donne 23,4°, ce qui est en trés bon accord avec la valeur expérimentale
de r= 22+1° obtenue sur les billes séches®.

La seconde étape du calcul consiste & introduire la force de cohésion entre la sphére supérieure et sa
base, et des forces de friction qui en résultent. L’angle maximum de stabilité 8, est la solution de ’équation
qui traduit I’équilibre de toutes les forces agissant sur la bille : son poids G, la force de cohésion F' &
chaque contact, et les forces de frottement, caractérisée par un coefficient de frottement p = tan f. Cette
équation s’écrit :

8Des angles de talus bien plus importants peuvent bien entendu étre atteints avec des billes macroscopiquement rugueuses
ou avec des grains de forme anguleuse
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Fi1G. 9.10 — Evolution de ’angle maximum de stabilité, 8,,, pour un tas de billes de verre de 200 ym
courbe donnée en fonction de la pression de vapeur relative d’heptane ou d’eau dans I’atmosphére environnante (Fraysse
et al. 1999)

Fi1G. 9.11 — Expression d’un empilement non cohésif de sphére
(a) Vue, en trois dimensions, d’un assemblage de quatre sphéres résultant de ’addition d’une quatriéme sphére sur trois
sphéres de base. La pente locale, notée 6, est langle entre le plan tangent aux trois sphéres de base et le plan horizontal.
L’angle augmente par rotation du plan incliné autour de I’axe Z.
(b) Vue des quatre sphéres en projection sur le plan incliné. L’orientation du triangle de base est définie par I’angle ¢, relié

a l’angle ¢’ indiqué sur la figure par la relation ¢ = 7/3 — ¢’, ot 0 < ¢ < 7/3 (Albert et al. 1997)
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Fi1G. 9.12 — Evolution de ’angle critique de stabilité avec la cohésion, pour ’assemblage de quatre sphéres
illustré dans la figure 9.11
Le rapport F/G est le rapport entre la force de cohésion et le poids de la sphére supérieure d’aprés Albert et al. (1997)

G sinfs ( sinys siny )
T o — cos 9.27
F  sin(y+v) \tan (81 — f)  tan (B3 — f) P2 ( )
avec
3
cosfP; = % (\/ﬁcose —sin (¢ + a;) sinO) (9.28)
sin®B1 + sin®Bs + sin?fsin’¢
- 2
cosm 2sin By sin s (9-29)
sin®By + sin®fs + cos® (8 — ) sin®¢
s = 2sinfBasinfs (9.30)
i=1,23, a1 =5, =% etaz = %.

La résolution numérique de cette équation donne effectivement une évolution quasi-linéaire de 6, avec
le rapport % (figure 9.12).

Sachant que les modéles classiques de pont capillaire entre deux sphéres ne pourraient rendre compte
des résultats expérimentaux (puisque Feqp ne dépend pas de la quantité de liquide), les auteurs ont
considéré que la solution se trouvait dans la prise en compte de la rugosité. La surface des billes étant
rugueuse a une échelle de 'ordre du pm, soit nettement plus que 1’épaisseur liquide moyenne dans leurs
expériences, ils ont pris comme modéle de contact un assemblage cone-plan. Dans un tel contact, la force

capillaire augmente de maniére monotone avec la quantité de liquide dans le ménisque :

Feap = g(9) Vs (9.31)

La fonction g ne dépend que de §, le demi angle d’ouverture du cone (figure 9.13), et varie peu dans
Vintervalle 40° < § < 60° (Eremenko et al. 1970). Aucune information expérimentale indépendante ne
donnant accés au paramétre V, celui-ci a été considéré comme paramétre ajustable. C’est en réalité le
seul paramétre d’ajustement ; le reste de la courbe théorique 6. = f (t1;4) en découle. Un excellent accord
avec l’expérience (figure 9.8) est obtenu en prenant comme volume de ménisque V = 3.10"17m3 lorsque

la quantité de liquide correspond & t;;, = 30nm. D’aprés ce calcul, la quantité de liquide qui assure la
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F1G. 9.13 — Schéma du pont capillaire dans un contact cone-plan (Albert et al. 1997)

cohésion est trés faible : environ 1000 fois moins que la quantité moyenne de liquide par bille. Ceci peut

se comprendre par le caractére extrémement ponctuel du contact entre billes rugueuses.

9.2.2.2 Un modéle de rupture (conditions de stabilité en volume)

Un an aprés Albert et al. (1997) et Halsey et Levine (1998) ont proposé un modéle qui prend plus
complétement en compte la rugosité de surface et qui se rapproche de la mécanique des sols (Halsey et
Levine 1998). La rugosité des grains et le contact entre deux grains sont décrits par plusieurs paramétres.
Imaginons un marcheur explorant la surface d’un grain sphérique & 1’échelle macroscopique et rugueux
& D’échelle microscopique. En se déplacant sur des distances z croissantes, il parcourt des différences
de niveau de plus en plus importantes par rapport & la surface géodésique moyenne de la bille, mais
ceci jusqu’d un certain point seulement. Au-dela d’une distance d, appelée longueur de corrélation, les
fluctuations d’altitude plafonnent & une valeur /. Compte tenu des hypothéses géométriques sur les
grains, on a lgp << R et d << R (figure 9.14).

Le contact entre grains est caractérisé par la fonction § (x) qui donne la distance moyenne entre deux
grains 3 une distance z du point ou une aspérité (de I’'un ou de 'autre des grains) assure le contact. Pour
deux surfaces a rugosité auto-affine (figure 9.15) qui se font face, en étant en moyenne paralléles I'une a
Pautre, on peut écrire cette fonction sous la forme (Barabasi et Stanley 1995) :

6(z) =Irf (2) (9.32)

dans laquelle f (£) = (£)¥ et o 0 < x < 1 lorsque z << d (la rugosité augmente avec x) , et

f (%) = 1, lorsque z >> d (la rugosité sature). Dans le cas de deux billes rugueuses, I’hypothése de
parallélisme en moyenne n’est acceptable que tant que la courbure ne fait pas sentir ses effets, soit pour
z < V/IgR (figure 9.14). Au-dela, la distance entre grains est essentiellement déterminée par la courbure
moyenne, la rugosité n’ayant pratiquement plus d’influence.

Dans la situation qui vient détre décrite, Halsey et Levine distinguent trois régimes pour l’évolution

de la force capillaire avec le volume V de liquide dans le contact (figure 9.16).

Le régime d’aspérité

Pour les trés petites valeurs de V, la force capillaire est dominée par I’accumulation de liquide autour
d’une seule ou de quelques aspérités. Ce régime se poursuit jusqu’a ce que le volume rempli de liquide
s’étende latéralement sur une distance supérieure & d. Le volume liquide est alors de I'ordre deV; = [rd?
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F1G. 9.14 — Tllustration du contact entre deux particules sphériques et rugueuses de rayon R
L’échelle des fluctuations de hauteur par rapport & la surface moyenne est [r. Ces fluctuations sont corrélées sur une
distance d. La taille latérale de la zone de contact dans laquelle la courbure macroscopique n’est pas apparente est
~ v/Igr R (Halsey et Levine 1998)

A

F1G. 9.15 — Description d’un profil auto-affine
un profil auto-affine est un profil tel qu’une transformation z — Az en abscisse conduit, en moyenne, & une transformation
Yy — Nl y en ordonnée, avec 0 < H < 1. H est appelé exposant de Hurst, ou de rugosité. Une maniére simple de réaliser un
profil auto-affine est de déchirer une feuille de papier ou de tremper un buvard dans de I’encre. On obtient un profil avec H
approximativement égal a 0,85
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v, v, v

F1G. 9.16 — Evolution de la force de cohésion capillaire (notée fA sur la figure) entre deux sphéres
rugueuses, en fonction du volume de liquide dans le contact
On peut distinguer trois régimes : le régime d’aspérité (I), le régime de rugosité (II) et, finalement, le régime sphérique
(III) d’aprés Hasley et al.

(en négligeant des préfacteurs du type m/4). L’évolution du rayon de courbure du (des) ménisque(s) est
sensible 4 la rugosité, mais pas encore 4 la courbure des grains. A un facteur d’angle de contact prés, le
rayon de courbure sera de l'ordre de la distance entre surfaces, §, au bords du pont liquide. La section
A de ce pont liquide sera elle-méme de 'ordre de A = %. En tenant compte de la forme de ¢ pour les

petites valeurs de z, on obtient ’expression approchée suivante pour la pression capillaire :

APy & — v

—x/(2+x)
Ly ( V ) (9.33)
Ir

En se limitant au terme de Haines (Force = Pression x Aire de la section), la force capillaire s’écrit

alors :

(2—x)/(2+x)
vV (K) (9.34)

Foop = Z i
Pour x = 1, la force varie comme la racine cubique du volume du ponts liquide, ce qui est le résultat

obtenu plus haut pour un assemblage cone-plan.

Le régime de rugosité

C’est le régime dans lequel 'extension latérale du pont liquide dépasse la longueur de corrélation d. La
rugosité n’augmente plus, mais le ménisque n’est toujours pas sensible & la courbure moyenne des billes.
La distance moyenne entre grains est donc quasi-constante et égale & lr. Ce régime couvre les volumes
de liquides plus grands que Vi, mais plus petits que V> = % R. La pression de Laplace est de l'ordre de
L

lRV et la force capillaire prend la valeur :
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(9.35)

pour Vi <V <V,
La force de cohésion augmente donc linéairement avec le volume de liquide, comme dans les expériences
de Hornbaker et al. (1997).

Le régime sphérique

Finalement, lorsque ’extension latérale du pont liquide dépasse d, c’est la courbure des grains qui
détermine la courbure du ménisque et on retrouve le résultat classique sous sa forme la plus simple :

Fcap ~ 27TR’YLV (936)

pour V >V, =I%R.
La force devient indépendante du volume de liquide.

9.2.3 Forces capillaires dans les argiles.

Le sable est I’archétype des matériaux qui doivent leur cohésion aux forces capillaires. L’action des
forces capillaires n’est cependant pas ’apanage des particules grossiéres, au contraire méme, puisque le
rapport entre la force de cohésion capillaire de deux grains au contact et leur poids ira fortement croissant
& mesure que la taille des grains diminue, quel que soit le régime dans lequel on se situe.

Une des premiéres questions qui se pose lorsque ’on cherche & modéliser les forces capillaires dans
les argiles est le choix de la forme des particules et de la géométrie du contact. Il fait peu de doute que
les particules élémentaires, d’épaisseur largement sub-micrométrique, sont plutdt de forme plaquettaire
(kaolinites, illites), éventuellement fortement déformée, floconneuse ou méme fibreuse (illites, chlorites,
smectites) (Velde 1992; Meunier et Velde 2004). Malgré cela, 'usage d’un modéle sphérique ne perd pas
totalement son sens car, selon I’histoire du matériau, ces particules anisotropes peuvent s’agglomérer et
former des grains ou agrégats sphéroidaux (figure 9.17). Ce sont ces agrégats que ’on isole en effectuant la
séparation granulométrique d’un sol. On peut en premiére approximation les décrire comme des sphéres
poreuses et rugueuses, l’échelle de la rugosité, Ir, étant du méme ordre de grandeur que la taille des
plaquettes. L’évolution de la force capillaire au contact entre agrégats au sein d’un massif d’agrégats
devrait donc a priori suivre la séquence des trois régimes évoqués au paragraphe 9.2.2.2 pour les sphéres
rugueuses pleines. La différence essentielle par rapport a des sphéres pleines sera le volume total d’eau
consommé puisque une grande partie de leau, dés le régime d’aspérité, sera piégée dans les assemblages
< en coin » au sein des agrégats (figure 9.17). Le maximum de cohésion inter agrégats sera atteint lorsque
Pon entrera dans le régime sphérique des agrégats. Les mesures de Sala et Tessier sur le tassement des
matériaux argileux confirment ceci. Quelle que soit la contrainte mécanique appliquée, le volume apparent
d’un massif d’agrégats de kaolinite ou de sol lessivé limoneux est minimal pour un potentiel chimique de
I’eau correspondant, daprés la relation de Kelvin-Laplace, & des rayons de ménisques voisins de la taille
des agrégats (Sala et Tessier 1993).

La similitude dun contact en coin avec un contact cone plan laisse penser que la force capillaire entre
plaquettes et entre agrégats dans le régime d’aspérité variera comme la racine cubique du volume de
liquide dans le diédre. L’angle d’ouverture entre plaquettes en contact devrait également intervenir (c’est
la fonction g (§) du modeéle d’Albert et al. (1997), décrit au paragraphe 9.2.2.1). La valeur moyenne de
cet angle dépend essentiellement des forces de volume exclu et est donc une fonction directe de la densité
du systéme. Plus la densité est élevée, plus les plaquettes auront tendance & s’aligner. Le cas limite est

celui de deux plaquettes paralléles.
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Fi1G. 9.17 — Exemple d’agrégat

structure d’un agrégat de plaquettes, bloquées dans une architecture poreuse en chiteau de cartes par les forces de

frottement

9.2.3.1 Les forces de van der Waals

Au méme titre que les forces capillaires, les forces de van der Waals sont des forces universellement
actives au sein des matériaux divisés. Ce sont des forces de polarisation électronique. Elles peuvent faire
intervenir des dipdles permanents ou des dipéles induits. La composante qui est réellement universelle
est la force de dispersion de London. Elle nait parce que les fluctuations locales de polarisation dans une
particule induisent, via la propagation dune onde électromagnétique, une réponse corrélée dans lautre.
Contrairement & I'intuition, ces forces ne sont pas négligeables pour autant que 1’on puisse approcher les
objets & des distances de ’'ordre du nanométre ou moins. Leur théorie a été bien développée (Langbein
1974; Mahanty et Ninham 1976) et elles peuvent étre calculées avec précision, pourvu que l’on connaisse
la composition, la structure, la forme et la distance de séparation des objets

Les forces de van der Waals sont généralement exprimées en fonction d’un paramétre A appelé
constante de Hamaker qui englobe toute la physique des interactions dipolaires entre les atomes des objets
qui interagissent. Moyennant ceci, ’expression de 1’énergie d’interaction ou de la force prend généralement
une forme trés simple dans laquelle les seuls paramétres supplémentaires sont ceux qui caractérisent la
forme des objets et leur distance de séparation.

Par exemple, pour deux sphéres identiques de rayon R & une distance D 'une de 'autre, dans le vide,
la force d’adhésion s’écrit (Israelachvili 1992) :

_AR
T 12 D2

Pour deux objets semi-infinis & surface plane & une distance D I'un de 'autre, dans le vide, la force

s (9.37)

d’adhésion par unité de surface (la pression d’adhésion) s’écrit :

Al
"~ 6n D3

Pour deux plaquettes d’épaisseur t, paralléles I'une & l'autre :

Py (9.38)

A 1 1 2
Pa= 6 <ﬁ+ (D+2t)° (D+t)3> 1939
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La valeur de la constante de Hamaker dépend non seulement de la constitution des particules qui
interagissent, mais aussi du milieu dans lequel elles baignent. Elle implique tout le spectre des fréquences
de relaxation diélectrique des matériaux, y compris les fréquences optiques (et donc, 'indice de réfraction).
Pour un milieu 1 en interaction avec un milieu 2 & travers un milieu 3, la constante de Hamaker sécrit,

en toute généralité (Israelachvili 1992) :

wor(50) G5a) 5 [ Gomaw) Gamam) e oo

ou kp est la constante de Boltzmann, T la température et h la constante de Planck. 1,5 et e3 sont

les constantes diélectriques statiques des trois milieux, les £(iv) sont les € & des fréquences imaginaires et
Uy = (%)n

La constante de Hamaker pour deux plaquettes de mica dans ’eau, déterminée expérimentalement,
vaut 2,2 x 1020 J. La méme valeur s’applique & la montmorillonite. Pour la kaolinite, elle est de 3,1 x
10720 J. C’est un ordre de grandeur assez typique pour les minéraux silicatés (Bergstrom 1997).

1l est intéressant de calculer I’ordre de grandeur des forces de van der Waals dans quelques situations
envisageables dans un échantillon de terre. Soient deux particules en contact. « En contact » signifie
que D, la distance séparant les centres des atomes en contact, vaut environ 0,2 nm. Pour deux grains de
sable de 0,5 mm de rayon, qui seraient parfaitement sphériques et en contact dans de ’air sec, la force
d’adhésion s’éléverait & 3 mg environ. C’est une valeur faible, mais elle est supérieure au poids d’un grain
(~1mg)! Pourquoi le sable sec n’est-il donc pas aussi solide que du béton? Une fois de plus, c’est la
rugosité qu’il faut invoquer. C’est elle qui géne ’approche et qui, compte tenu de la décroissance en 1/D?
de la force, la réduit & peu de choses, méme avec des rugosités de quelques nanomeétres.

D’autre part, deux plaquettes de kaolin, en contact parfait sur toute leur surface, seraient plaquées
I’une contre ’autre avec une pression de ’ordre de 1.000 atmosphéres! Mais & 1 nm, cette pression serait
déja plus de cent fois plus faible. Et & 10 nm, elle ne serait plus que de 1072 atmosphéres, ce qui est
malgré tout non négligeable.

La conclusion que 'on peut tirer de ces évaluations est que les forces de van der Waals peuvent trés
probablement contribuer & former des assemblages localisés trés cohésifs, lorsque le contact est bon, mais
que leur effondrement rapide avec la distance de séparation et leur sensibilité aux défauts de contact
rend la continuité de tels assemblages & travers tout un massif de particules trés peu probable. Pour
terminer, notons qu’un ménisque air/eau de 5 nm de rayon entre des plaquettes paralléles & 10 nm ’une
de lautre (ce qui correspond & un film deau d’environ soixante molécules d’épaisseur) générerait encore
une pression de cohésion de 300 atmosphéres, trés nettement supérieure & la pression de van der Waals
& cette distance.

9.2.3.2 Un cas d’école

Peut-on, & la lumiére de ’analyse qui précéde, évaluer ne fit-ce que 'ordre de grandeur des contribu-
tions capillaires et de van der Waals & la cohésion de notre matériau modéle ? La premiére étape consiste
4 identifier les configurations significatives. Comme nous ’avons vu au chapitre 6, les clichés de MEB per-
mettent d’identifier, en dehors des situations de simple enrobage des grains de sable par la kaolinite, des
ponts argileux (figure 6.9 et 6.11 du méme chapitre). Ces ponts sont trés vraisemblablement les « liens »
qui assurent la cohésion de I’ensemble. Ils ont eux-mémes la forme d’un ménisque, ce qui indique qu’ils
sont les vestiges figés des ponts de boue ou du moins d’argile plastique qui se sont formés lors de la
préparation du matériau.

Au sein de ces ponts, orientation des plaquettes de kaolinite, ne semble pas totalement aléatoire.
Néanmoins, le contact entre plaquettes reste un contact « en coin » (méme si Pangle est trés faible).



9.2. Les forces capillaires 147

eau.
capiaire

Kaolinite

Quartz

F1G. 9.18 — Schéma illustrant un zoom 4 linterface argile / grain de sable
repris de la figure 3.1 (chapitre 3)

Tenir explicitement compte de la distribution angulaire des plaquettes, comme illustré dans la figure
9.18, nous semble un objectif irréaliste dans I’état actuel des choses. En revanche, tenir explicitement
compte du fait que les aires de contact sont trés faibles est du domaine du possible. Le modéle que
nous avons choisi est inspiré de celui proposé par Van Damme et al. (1985) (figure 9.19). Il consiste &
modéliser les amas de plaquettes sous la forme d’empilements de plaquettes paralléles les unes aux autres,
mais décalées latéralement. La distribution de désordre latéral génére toute une distribution de distances
interplaquettaires, multiples d’'une distance de base, celle entre plaquettes en situation de premier voisin
(figure 9.19). Ce sont les zones ou les plaquettes sont en situation de premiers voisins qui contribueront
le plus & la cohésion interne des ponts argileux.

Le choix important suivant dans la construction du modéle est celui de la distance de base. Une option
raisonnable consiste & choisir le rayon de Kelvin correspondant & ’humidité relative dans laquelle sont
conservés les échantillons (60%HR). Dans ces conditions, 7, = 2nm et la pression de Laplace correspon-
dante s’éléve & 7 x 107 Pa.

D’autre part, selon Fripiat et Setton (1987) qui utilisérent le méme modéle que nous pour décrire le
désordre d’un sédiment de kaolinite, la fraction de la surface des plaquettes qui est situation de contiguité
avec une voisine est de 'ordre de 1% (ce qui correspond bien & la dominance des contacts « en coin »).

Pour calculer la cohésion du matériau terre modéle, il ne reste plus alors qu’a évaluer, dans le cadre
de la « gorge approximation » (section équatoriale) par exemple, la section du ménisque argileux. Soit
sR, ou R est le rayon moyen des grains de sable (soit 150 um) et 0 < s < 1, un paramétre d’ajustement
permettant de calculer la section efficace de ces ménisques. En utilisant la relation 9.12, on obtient alors

les valeurs suivantes pour la cohésion capillaire du matériau :

| s | C(xPa) |
0,1 15
0,2 60
0,3 135
0,4 240

D’autre part, la pression d’adhésion de van der Waals avec une constante de Hamaker de 3 * 10720
et une distance interplaquettaire de 2 nm est de 2 * 10° Pa environ, soit 350 fois moins que la pression
capillaire. On peut donc considérer quelle contribue pour une quantité négligeable & la cohésion globale
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Fi1c. 9.19 — Un modéle d’empilement des plaquettes d’argile

le désordre latéral d’empilement rend compte de la faible aire de contact entre plaquettes. Dans I’exemple choisi, Iaire

moyenne de contact entre deux plaquettes voisines est de 0,5 par rapport a l’aire totale d’une face. Pour la commodité du
dessin, les plaquettes voisines ont été représentées en contact direct alors que dans la situation que nous décrivons, elles
sont séparées par un film d’eau d’épaisseur égale au rayon de Kelvin a ’humidité relative de I’expérience.

et les valeurs de cohésion tabulées dans le tableau ci-dessus sont, & peu de choses prés, les valeurs totales
auxquelles on peut s’attendre.

La comparaison avec les valeurs de cohésion mesurées expérimentalement (chapitre 5) montre que
I’accord est qualitativement ou méme semi-quantitativement satisfaisant. La cohésion de notre matériau,

dans les conditions ot nous I'avons étudié, est donc essentiellement due aux forces capillaires.



Conclusion - Partie 3

Cette partie a eu pour but d’essayer d’exprimer la cohésion par une description approfondie des essais
traxiaux (cohésion de Mohr-Coulomb), par un couplage d’essais se rapportant en partie au traitement
d’images (aspect microstructural des échantillons) et, enfin, par un calcul théorique de la cohésion tenant
compte de ’ensemble des forces interparticulaires.

Tout en confortant I'idée qu’il exiqtait un “seuil” & 15% masique d’argile, I’expression de la cohésion
en isodéformation a aussi était dans ce sens. la cohésion est ainsi mobilisée plus tardivement et avec une
amplitude plus grande. Les essais mécaniques associés aux mesures indirectes (jauges de déformation et
capteurs accoustiques) en avait donné un apercu, 'isodéformation ’a confirmée appuyé par le parmadtre
Kfc.

La réalisation des essais de porosimétrie mercure couplé au modéle XDQ ont confirmé ce que le trai-
tement d’image avait pu cerner. L’existence d’une double porosité (matrice argileuse et macropores) était
évidente. Par contre, le fait que celle-ci pourrait étre un facteur de fragilisation du matériau 1’était moins.
Cela est d’autant plus remarquable que sur ce seul critére de porosité, le modéle d’empilement RENE-
LCPC exprime de nouveau cet optimum pour host15ka. De méme, les vitesses ultrasoniques (résultantes
de la structures du milieu modéle) abondent dans ce sens.

Enfin, ’expression d’une cohésion semi-quantitative nous donne un ordre de grandeur de la cohésion
qui est en accord avec les valeurs obtenues par essai mécanique. Il faut pourtant rappeler que ce calcul
résulte d’'un ensemble de postulats forcément réducteurs. Néanmoins, ces derniers sont admis dans la
littérature et ils ont déja fait ’objet de confrontation avec I’expérimentation. Il apparait de plus que les
forces de Van der Waals sont donc minoritaires et que I’ensemble de la cohésion est ici du & des forces
capillaires.
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Chapitre 10

Conclusion générale

“L’identification et la caractérisation de la cohésion interne du matériau terre dans ses conditions
naturelles de conservation” était I’objet de ces travaux. La littérature spécifique a ce matériau a montré
qu’empiriquement le liant (la cohésion ?) était ’argile contenue. Construire en terre n’apporte pas de dif-
ficultés majeures. La pérennité des ouvrages modernes n’est pas a démontrés et pourtant la connaissance
des forces qui gouvernent ce matériau est inconnue. Néanmoins, il n’a jamais été demandé & un artisan
de savoir comment son matériau tenait. Il saura pourtant comment faire pour ’adapter aux conditions
environnementales et c¢’est 14 que tout son savoir-faire entre en jeu.

Cependant, la conservation des monuments anciens pose un tout autre probléme. Ceux-ci ont en-
registré depuis leur contruction les infimes variations de leur milieu (modification de ’environnement
climatique, lessivage éventuel du matériau original, cycle(s) d’occupation humaine. ..). Pour reprendre un
exemple cité en avant-propos, la cité d’Arg-e-Bam en Iran a subi le séisme du 26 décembre 2003. Cette
cité prospére dont I’origine remonte au 6°M€ giacle avant J C, fut construite sur la route de la soie et du
coton et servait de zone d’échange pour les marchands. Elle fut batie sur une oasis essentiellement créée
par une gestion des eaux souterraines. De part la richesse de son patrimoine, elle a déja subi des travaux
de restauration. Il est intéressant de constater que lors de ce séisme, cette cité désormais inhabitée a été
entiérement détruite (en s’écroulant comme un chateau de sable trop sec!) alors que les murs autours
servant encore aux populations locales pour délimiter leur parcelle de terrain n’ont été que peu affecté
par ce tremblement de terre. La question est donc de savoir qu’est-ce qui fait que ce monument ait pu

perdre autant de sa cohésion. Et, donc, qu’est-ce que la cohésion ?

Synthése des résultats

Apporter une réponse claire sur : qu’est-ce que la cohésion interne ? n’est donc pas si triviale. Il a été
montré que les précédents écrits sur le matériau terre n’abordaient pas celui-ci sous cet angle soit parce
que :

— les auteurs s’intéressent a la conservation d’'un monument sans avoir une approche fine du matériau

sur lequel ils travaillent ;

— les auteurs cherchent & produire de nouvelles techniques constructives.

La caractérisation de cette cohésion passe donc par des ouvrages transverses et par un champs d’inves-
tigation pluri-disciplinaire : mécanique des sols, traitement d’images, physico-chimie des argiles. Chaque
discipline a donc été abordée en essayant de ne pas les individualiser mais plutdt en essayant de com-
prendre ce que chacune pourrait apporter aux autres.
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Le niveau d’analyses de ces derniéres se trouve sur différents plans : de 1’échelle macroscopique &
microscopique ; de ’expression d’une cohésion globale & 1’expression d’une cohésion inter-cristalite. Leur
couplage est donc nécessaire.

La création d’un milieu modéle est aussi devenue indispensable afin : de pallier aux problémes de
caractérisation ; d’avoir un matériau reproductible, simple et ne pouvant laisser de doutes sur d’éventuels
phénomeénes non maitrisables (probléme de gonflement / retrait, probléme des interactions phase liquide
/ argile. ..)

Les essais de cisaillement direct sur ce milieu ont tout d’abord montré que la kaolinite facilitait les
frottements. De méme, la réponse de ’échantillon & une contrainte cisaillante arbitraire était que celui-ci
n’était affecté que dans ce plan et sur quelques millimétres.

Les essais triaxiaux et les compressions simples (qui ne sont que des essais triaxiaux & une pression de
confinement de 0kPa) ont permis 1’élaboration d’une loi de comportement : le dosage & 15% massique de
kaolinite est optimum tant d’un point de vu de I’expression de sa cohésion (au sens de Mohr-Coulomb) que
de sa résistance en compression simple. La contrainte & la rupture aux essais triaxiaux augmente avec le
dosage en argile mais le développement de la phase élastique met en évidence qu’une fois de plus host15ka,
4 une meilleure réponse. Cela signifie en accord notamment avec les calculs en iso-déformation que sa
cohésion est supérieure aux autres dosages. La réponse d’un échantillon & une solicitation mécanique peut

se subdiviser en deux réponses :

1. la force de cohésion, prédominante aux faibles déformations jusqu’a ce que les forces de cisaillement

soient suffisantes pour la rompre (“élasticité” de 1’échantillon) ;

2. les frottements, prédominants ensuite.

Ces deux réponses se chevauchent un certain temps, pendant la phase de micro-fissurations et jusqu’a

L est directement en

la rupture. De ce simple postulat, il est possible de penser que la force de cohésion
adéquation avec la structure du squelette solide et les interactions entre les différentes phases. Ce constat
est banal mais il a le mérite de mettre en avant les liens qui existent entre mécanique et microstructure.
Il est forcément impossible de dissocier les deux et les expérimentations de mesures accoustiques ou de
propagation d’ondes ultrasoniques ne viennent que conforter ce fait.

Il était pourtant indispensable de les réaliser car les erreurs sur les essais mécaniques peuvent étre
considérables (10% constatées sur les essais triaxiaux). De plus, il a été constaté que nos milieux modéles
étaient souvent hétérogénes (d’un échantillon & l'autre pour un méme dosage en argile et au sein d’un
méme échantillon). Pourtant, les valeurs moyennes de 1’ensemble des résultats expérimentaux vont tous
dans le méme sens!

De nouvelles questions ont alors été soulevées. Comment cette loi de comportement pouvait étre
extrapolée & la microstructure ? Comment la cohésion macroscoscopique était identifiable au niveau mi-
croscopique ?

Les analyses d’images ont en partie permis de répondre & ces nouvelles interrogations.

Tout d’abord, la réorientation des plaquettes d’argile pendant la phase de mise en équilibre avec
I’atmosphére des échantillons entrainait forcément :

— une fermeture de la porosité de la kaolinite;

— une adhésion entre les kaolinites et méme si elle n’est que capillaire, plus forte.

Sur les matériaux de référence, les rapports surfaciques quartz / argile ont montré que ’augmentation
des teneurs massiques en kaolinite permettait & cette derniére de devenir prépondérante sur la phase
sableuse. De méme la macroporosité tend & disparaitre et se retrouve piégée dans la phase argileuse.

L’inter-connectivité de ces macropores est alors caduque. Nos milieux modéles sont donc composés d’une

1il faut rappeler que cette expression de la force de cohésion au sens de Mohr-Coulomb intégre dans sa défintion tous les
critéres “cohésifs” sans pouvoir les discerner les uns des autres.
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double porosité. Le rapport entre ces deux porosités tend & s’équilibrer pour 15% massique d’argile
(environ 25% de part et d’autre) alors qu’il est franchement déséquilibré pour les autres dosages.

Il faut donc supposer que la structure du milieu modéle conditionne effectivement la cohésion micro-
structurale et passe par un optimum d’arrangement : rapport des phases quartz / argile / macropores. Cet
optimum est forcément fonction de plusieurs paramétres : les types de constituants, la facon de fabriquer
Péchantillon, le fluide utilisé dans cette fabrication, le séchage (T° et %HR).

Enfin, il a été montré que sur nos matériaux, ’essentielle des forces de cohésion est d’origine capil-
laires. Cette donnée pouvait étre anticipée au vu des matériaux qui ont servi 3 la fabrication de notre
milieu modéle. Les forces electro-chimiques qui peuvent avoir cours notamment de la part de la kaolinite
sont peu importantes. Cependant, la “théorie” nous a permis de dégager toute ambiguité & ce sujet.

Une chose importante ne transparait pas forcément quand la cohésion est évoquée dans ces travaux.
Le milieu modéle a été définie comme un matériau non-saturé. Il reste effectivement peu d’eau dans
ce dernier mais toute la différence est 14 : entre pas d’eau et peu d’eau, entre un chateau de sable sec
(couramment appelé un tas de sable) et un chateau de sable avec juste ce qu’il faut d’eau (parfois qualifié
d’oeuvre d’art éphémeére). Il est clair que le “trop d’eau” nuit considérablement aux constructions en
terre?, le chateau redevient plage. Néanmoins, il est aussi clair que I’absence d’eau empéche 4 la cohésion
de s’exprimer.

De plus, le temps de réponse du matériau & ces deux processus antinomiques n’est pas forcément
per¢u de la méme fagon. Le “trop d’eau” est souvent associé (et donc étudié) a des événements extrémes
de grande amplitude (remontée importante de nappe phréatique, crue de riviére...). Les conséquences
sont donc visibles rapidement. Le “pas d’eau” est souvent une conséquence d’un changement (voir de
cycles de changement) d’environnement climatique qui impose une mise en équilibre du monument avec

3 ont un temps de réponse d’un peu plus d’une

Patmosphére (pour rappel, nos échantillons de 125cm
semaine). Les “mouvements” intrinséques du matériau sont donc invisibles mais pourtant manifestes et
irrémédiables. La cohésion n’en sera que modifiée et si ces conditions climatiques deviennent trop séches,
il n’y aura plus de cohésion. Cela est d’autant plus vrai que sur nos matériaux, ceux sont les forces

capillaires qui dominent.

Perspectives

Au vu de ces travaux, il semble que ‘“identification et la caractérisation de la cohésion interne du
matériau terre” du point de vue d’une science fondamentale de ces matériaux n’en est qu’a ces premiers
pas.

Cette étude a porté consciemment sur un milieu modéle simple et loin de la réalité des constructions
anciennes. Cette caractérisation de la cohésion mérite donc des approfondissements tant d’un point de
vue de 'expérimentale que de ces applications vers la conservation. Il est encore difficile de répondre & la
demande des conservateurs qui veulent savoir pourquoi leur matériau s’écroule. Cependant, cette ébauche
permet déja de comprendre en partie pourquoi ce dernier a réussi a tenir.

Les perspectives & ces travaux sont donc de trois ordres.

Premiérement, d’un point de vue expérimental, il serait intéressant de passer & des milieux plus
complexes (argile gonflante de type montmorillonite, variation de la granulométrie du sable...). Et, de
la méme maniére, il serait possible de donner une valeur de cohésion semi-quantitative par une approche

numérique. En effet, la présence d’argile plus “complexe” va modifier les postulats choisis initialement.

2les travaux sur la perte de cohésion du matériau terre réalisés par la GCI dans le cadre du projet TERRA ’ont clairement
démontrée
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1l faudrait désormais tenir compte de forces supplémentaires (adhésives ou répulsives) en introduisant
notamment les théories de doubles couches.

Deuxiémement, la description du milieu modéle (et des lois de comportement associées) devrait faire
I’objet d’une numérisation de type éléments discrets. Cela permettrait notamment de multiplier les ex-
périmentations numériques et de comprendre peut-étre plus finement le jeu des grains entre eux. En
supposant que ce type de modéle puisse reproduire nos comportements, il est envisageable alors de tester
d’autres paramétres et de se passer du coté expérimental qui reste difficile & mettre en place.

Troisiémement, il est important de pouvoir appliquer cette “science” & la conservation. Cela passe
évidemment par la description fine du monument mais aussi par une connaissance accrue de son mi-
lieu (conditions climatiques passées et actuelles, pression anthropique...). L’enjeu est aussi de pouvoir

s’associer & ce monde de la conservation et d’essayer d’apporter & leur regard une nouvelle approche.

En conclusion finale, un nouveau systéme constructif en terre met en avant un matériau en tout point
semblable aux notres (la différence résidant seulement dans la taille des “grains de sables”) ou I’on retrouve
nos figures (ponts argileux, enrobage des grains par l’argile) et une certaine cohésion puisqu’il sert a la
conception d’habitat léger. Il est ainsi étonnant de retrouver notre milieu modéle, qui ne devait pas étre
si loin de la réalité, dans une approche purement architecturale ou encore une fois la connaissance de ce

qui assure la cohésion est inconnue.
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Annexe A

Protocole initial de fabrication des échantillons

Les moules ont été réalisés en plexiglass et PVC. Ils permettent un démoulage facilité sans endom-
magement des échantillons par coulissage de plaques dans le cas des moules cubiques. Les controles de
teneur en eau se font de deux maniéres : par prélévement et séchage (norme (NFP94-0502T1 1995)), et
par mesure directe du volume d’eau injecté. Les densités apparentes et séches se font simplement par
le rapport entre poids (humide et séché a I’étuve & 105°C) et le volume de I’échantillon. Les densités
séches ne sont donc pas acquises sur tous les échantillons et ce, parce que toutes opérations de séchage
destructurent 1’échantillon.
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Pesée
Dosage sable kaolinite
d'Hostun seche
— = Malaxeur
5m|_n a sec puis planétaire
ajout d'eau
déminéralisée >
et malaxage h i
10min Remplissage des
moules cubiques -
(50*50*50mm) ou |4 oy
cylindrique (& 36mm,
élancement 2)
Contréle

B
teneur en eau ¥

Table a choc
15 coups

¥
Ajustement
de la hauteur

¥
Table a choc

15 coups
" ¥
Contréle Séchage
teneur en eau S
- dans piece
et densité o .
régulée (T° et
apparente et HR%)
seche

F1G. A.1 — Schéma du protocole de fabrication



Annexe B

Protocole de fabrication développé par L. Fontaine

— Préparation du mélange
— Séchage en étuve de la kaolinite pendant 48h & 110°C
— Pesée du sable et de la kaolinite dans les proportions souhaitées dans un bol de malaxeur planétaire
— Malaxage & sec (entre 5 et 10 minutes) puis ajout progressif de ’eau permutée (environ 15
minutes)
— Conditionnement en sachet plastique étanche pendant 48 heures
— Elaboration des éprouvettes
— Transfert du mélange dans les moules (¢ = 50mm, élancement 2) recouverts d’un spray silicone
et d’un film plastique
— Compactage manuel en 4 & 5 couches avec utilisation d’une aiguille entre chaque couche
— Vibrations sur la table vibrante pendant 6 minutes & 20 Hz
— Controle de la teneur en eau du mélange
— Séchage et stockage en enceinte climatique (Secasi Technologies SH340)
— Température fixe : 21°C
— Humidité relative variable : 30 - 55 - 90 %HR
— Au moins 10 jours jusqu’a masse constante
Un systéme anti-frettage a été élaboré afin d’atteindre la rupture en “bande de cisaillement” des échan-
tillons. Il permet de plus d’avoir une meilleure reproductibilité des essais. Ce procédé a été expérimenté
avec de la cire et de la bougie, avec controle de leur module élastique (sur Grindo-Sonic par essai de
flexion en 4 points) par rapport & celui du milieu modéle fabriqué (sur Grindo-Sonic avec detecteur
piézo-electrique). Ce qui donne des valeurs respectives de 1,1 GPa, 0,2 GPa et 1,7 GPa. La bougie sera
donc retenue au final pour ses propriétés mécaniques faibles et aussi pour son faible cotit. Le dispositif
expérimental consiste & appliquer, aprés chauffage de la bougie, un film sur le milieu modéle (voir figure
ci-dessous montrant le dispositif et un exemple d’échantillon).
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Fic. B.1 — Photographies du systéme d’application d’anti-frettage



Annexe C

Protocole de réalisation des essais de cisaillement direct

Les paramétres enregistrés sont :
— Ah : Déplacement vertical (mm) fonction de Pn : masse permettant d’appliquer une contrainte
verticale sur 1’échantillon (kg.cm‘2)
— Al : déplacement horizontal (mm ; vitesse d’avancement)
— Pt : effort tangentiel (kg.cm‘z)
Les vitesses de déplacement horizontal sont de 0,1 et 0,2 mm.minL. Les masses appliquées sont de 4,6305 ;
9,6305; 14,6305 et 19,6305 kg soit pour une surface de 25 cm2, une pression de 18,16; 37,78 ; 57,39 et

77,00 kPa.
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168 Annexe C. Protocole de réalisation des essais de cisaillement direct

Anneau
dynamomeétrique
Pt

Ah

Moteur electrique

Boite inférieure %
(@ | —»

N

-

7,V boite supérieure

- P W% boite inférieure

Fi1G. C.1 — Schéma du dispositif de réalisation de I’essai de cisaillement



Annexe D

Protocole de réalisation des essais de compression simple

Sur échantilons cubiques

La presse utilisée est une adaptation d’une presse triaxiale Tritech 50 (WYKEHAM FARRANCE)
dont le shéma est donné en annexe E. Les vitesses de cisaillement sont de 0,1 mm.min"! et I’acquisition des
données est automatisée. Entre les échantillons et les embases de la presse, un systéme d’anti-frettage a
été déposé (feuille d’aluminium / graisse silicone / plaque d’aluminium), afin de diminuer les frottements.

Les capteurs de déformation sont des jauges CEA-06-375UW-120 distribuées par Vishay-Micromesures
et encollées sur les échantillons avec le kit M-Bond 200. Le montage electronique est fait en quart de pont
par lintermédiare d’une unité SB-10, elle méme couplée & une unité P-3500. Cela permet la visualisa-
tion des efforts que la jauge enregistre par 'intermédiaire d’une mesure de résistance. La conversion en

déplacement ¢ se calcule par
1 R

= — % ——
K R,

avec K facteur de jauge, R résistance de la jauge et R résistance mesurée, soit pour les jauges utilisées

I3

€= ﬁ =+ 0.8%. Les jauges sont positionnées pour mesurer les efforts horizontaux et verticaux.

Sur échantillons cylindriques

La presse utilisée est estampillée “Schenk Trebel” de capacité de chargement de 500 kN. Les vitesses

de cisaillement sont de 0,1 mm.min”]

avec des cycles de chargement / déchargement par palier de 100 N.

Les mesures d’émissions accoustiques sont faites en continu et en temps réel avec ’essai par l'inter-
médiaire de capteurs résonants “u80” (sensibilité 100kHz & 1MHz) commercialisés par “Euro Physical
Acoustic” et couplés au logiciel “Mistras 2001” (du méme revendeur). Cela permet ’acquisition et le trai-
tement des données. Ces capteurs sont disposés sur la surface de I’échantillon, ainsi que sur la traverse de

la presse, par un maintien élastique et par ’adjonction d’un couplant aux interfaces capteurs / support.
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JERPI T, WSS S S, W (]

P-3500 SB-10

F1G. D.1 - Photographies des deux unités de controle des jauges et schéma du montage quart de pont

F1G. D.2 — Schéma et photographie des dispositions des jauges
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F1G. D.3 — Détail du dispositif expérimental de ’essai en compression simple avec sondes accoustiques
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Annexe E

Protocole de réalisation des essais triaxiaux

Le détail de la presse utilisée est donné par la figure suivante.
Les paramétres mesurés sont :
— h : déplacement axial (mm)
— &1 : déformation axiale (%)
— v : volume radial de la cellule (mm3)
— o1 : contrainte axiale (kPa)
— 03 = 09 : contrainte radiale (kPa)
— ¢ : contrainte déviatorique o1 — o3 (kPa)
Les valeurs de pression de confinement sont de 0, 125, 250 et 500 kPa pour chaque pourcentage de kaolinite

-1

avec une vitesse d’avancement de plateau de 0,1 mm.min™" et des échantillons de ¢ ~ 36mm pour un

élancement 2.
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RS 232-MUX

Serial ‘pad’

a b

rotule et embase
~supérieure de la
presse

joint en graisse -
CPV=—
Membrane en latex ]

— échantillon

fembase inférieure de la
presse

disque en plexiglas

FiG. E.1 — a - détail de la presse triaxiale Tritech 50 (WYKEHAM FARRANCE) couplé au logiciel de

pilotage GDSTSAS V2.07; C.P.V. : Capteur Pression Volume permettant la mise en pression de la cellule

triaxiale ; Serial “pad” : gestion des transferts de données entre les capteurs de déformation axiale, d’effort

principal o7 et ’ordinateur ; RS232-MUX : gestion des transferts de données entre C.P.V. et ’ordinateur
b - détail du dispositif expérimental



Annexe F

Photomontage des sous-volumes obtenues par micro-tomographie

Chaque planche représente un sous-volume. Les caractéristiques de ceux-ci sont reporté directement
en légende sur ces planches. Les images sont prises toutes les dix slices. Chaque planche se lit de gauche
4 droite et du haut vers le bas. La premiére image est le bas de ’échantillon. Le sens de lecture permet

de “remonter” dans 1’échantillon.
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F1G. F.1 — Sous-volume 1 pour 10% de kaolinite dimension sous-volume 1940%1940*297



177

F1G. F.2 — Sous-volume 2 pour 10% de kaolinite dimension sous-volume 1940%1940*297
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FiG. F.3 — Sous-volume 3 pour 10% de kaolinite dimension sous-volume 1940*1940*297
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F1G. F.4 — Sous-volume 4 pour 10% de kaolinite dimension sous-volume 1940%1940*297
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F1G. F.5 - Sous-volume 5 pour 10% de kaolinite dimension sous-volume 1940%¥1940*54
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FiG. F.6 — Sous-volume 1 pour 15% de kaolinite dimension sous-volume 1870*1800*318
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FiG. F.7 — Sous-volume 2 pour 15% de kaolinite dimension sous-volume 1870*1800*318
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Fic. F.8 — Sous-volume 3 pour 15% de kaolinite dimension sous-volume 1870*1800*318
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FiG. F.9 — Sous-volume 4 pour 15% de kaolinite dimension sous-volume 1870*1800*288
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F1G. F.10 — Sous-volume 1 pour 25% de kaolinite dimension sous-volume 1640*1600*409
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F1G. F.11 — Sous-volume 2 pour 25% de kaolinite dimension sous-volume 1640*1600*409
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F1G. F.12 — Sous-volume 3 pour 25% de kaolinite dimension sous-volume 1640*1600*409



188 Annexe F. Photomontage des sous-volumes obtenues par micro-tomographie




Annexe G

Le nouveau chapitre de la thése

Réalisé sous la tutelle de I’ Association Bernard Gregory, dans le cadre d’un cours intitulé
‘Valorisation des compétences - un nouveau chapitre de la thése’

G.1 Cadre général et enjeux

G.1.1 Présentation succincte
G.1.1.1 Titre de la thése

Identification et caractérisation de la cohésion interne du matériau terre dans ses conditions naturelles

de conservation.

G.1.1.2 Résumé

Tl existe & travers le monde une centaine de biens (monuments, sites) inscrits sur la liste du patrimoine
mondial de 'UNESCO (données 2002) et construits en terre et ce sans compter ’ensemble des lieux non
classés. Pour n’en mentionner qu’un, la cité de Arg-e-Bam en Iran datant de 1’époque pré-islamique
(environ 2000 ans), est considéré comme le plus imposant édifice en terre séchée du monde mais lors du
séisme du 26 décembre 2003, cette cité a été presque entiérement détruite alors qu’une partie des murs
extérieurs servant encore de séparations des champs de la population locale n’a subit aucun dommage.
Il est connu désormais que la mise en oeuvre des constructions en terre est basée sur le principe de
compactage d’un mélange d’argile et de sable (respectivement, une « colle », et des « grains ») optimisé
en fonction de la quantité d’eau de fabrication et de la taille de ces grains. Ces processus ont été établis de
maniére empirique et les objectifs de cette thése sont alors d’élaborer une science « fondamentale » de la
construction en terre identique & celle qu'’il existe pour le béton et ce pour une meilleure compréhension

et donc une meilleure conservation des monuments.



190 Annexe G. Le nouveau chapitre de la thése

G.1.1.3 Enjeux

Les enjeux scientifiques de ma thése sont d’apporter au monde de la construction et de la conservation
des monuments en terre, le développement d’une science innovante sur les propriétés de cohésion de ce
matériau & travers la réalisation d’essais mécaniques simples et d’observations sous microscope d’échan-
tillons. Techniquement, la mise en forme des échantillons ainsi que leur mise en place dans les différentes
procédures d’analyses (essais mécaniques, réalisation des lames minces par des méthodes d’imprégnations
& coeur) mettent en avant les caractéres de non reproductibilité d’un spécimen & l'autre. Cependant,
et dans ’espérance d’une meilleure conservation des monuments classés, il est important de concevoir
que cette thése modifiera le regard des actuelles personnes en charge de leur restauration et ce vers
des meilleures techniques & employer. On peut donc supposer qu’économiquement, il en découlera des
solutions peut-étre moins onéreuses et moins dommageables que celles actuellement utilisées. De plus,
mes travaux s’inscrivent dans le cadre du projet TERRA créé par trois organismes initiaux, le Centre
international de la construction en Terre de I’Ecole d’Architecture de Grenoble (CRATerre-EAG), le
Getty Conservation Institute (GCI) et le Centre International d’Etudes sur la Conservation et la Res-
tauration des Biens Culturels (ICCROM) qui se sont fédérés dans un but de coopération sur l’étude et la
conservation de I’architecture et du patrimoine des constructions en terre. Ces trois organismes se sont
engagés & promouvoir la recherche, la formation par ’enseignement et enfin la gestion de l'information
et des publications autour d’un programme cadre : le projet TERRA. 1l a été ainsi décidé de développer
deux axes de recherche liés aux lacunes scientifiques du domaine d’application : la compréhension de la
« perte » de cohésion du matériau terre (axe animé par le GCI) et I'identification et la caractérisation des
mécanismes de cohésion interne du matériau terre dans ses conditions naturelles de conservation, sujet

traité par cette thése.

G.1.1.4 Reésultats attendus

Ma thése a pour but de mettre en avant les propriétés de cohésion du matériau terre : est-ce que cette
derniére augmente avec la teneur en argile ? quels sont les moyens simples pour la mesurer ? quel est le
role de ’eau ? Ces résultats seront réutilisables dans le cadre des recherches menées par le projet TERRA

(cohésion et perte de cohésion) et au final, vers la conservation des monuments historiques.

G.1.2 Thése dans son contexte
G.1.2.1 Dans le laboratoire

Le laboratoire de rattachement de ma thése est le Laboratoire d’étude des Transferts en Hydrologie
et Environnement (UMR 5564 CNRS-INPG-UJF-IRD!). Ce laboratoire étudie le cycle de ’eau et ses
impacts & différentes échelles. La structure du laboratoire en trois équipes s’argumente d’ailleurs sur ce
critére. L’équipe Hydrométéorologie s’intéresse aux macro-phénomeénes climatiques (systémes convectifs
notamment) et aux processus associés (variabilité et régime pluviométrique). L’équipe Hydrologie et Hy-
draulique de Bassin étudie plus particuliérement la phase continentale du cycle de I’eau et les flux associés
(énergie, substances physico-chimiques, sédiments). Enfin, ’équipe Poreux et Processus Hydrologiques se
caractérisent plutdt par le couplage entre processus hydrologiques de surface et de sub-surfaces. Cette

thése est inscrite dans cette derniére équipe mais reste atypique par rapport aux thématiques développées.

1Unité Mixte de Recherche 5564 Centre National de la Recherche Scientifique - Institut National Polytechnique de
Grenoble - Université Joseph Fourier - Institut de Recherche et Développement
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G.1.2.2 Concurrence

Il n’y a pas de concurrence directe sur ce sujet vu qu’il s’intéresse & une discipline peu développée en
utilisant des outils connus des autres sciences. Cependant, il est & prévoir que le monde de la conservation

soit parfois réticent aux apports de nouveaux aspects dans leur recherche.

G.1.2.3 Moyens

Au laboratoire, et ce malgré des pénuries de surfaces, chaque doctorant posséde son bureau et a, a sa
disposition, I'infrastructure nécessaire pour mener & bien sa thése (personnels administratifs et techniques,
moyens informatiques et de bureautique, services communs). A cela s’associe un réseau de compétences
que j’ai mis en place afin de résoudre les problémes du sujet. En terme de moyens techniques, le laboratoire
posséde un porosimétre mercure et un granulométre laser mis 4 ma disposition. A travers le réseau, j’ai
pu aussi disposer d’un Microscope Electronique & Balayage, de microscopes optiques & lumiére polarisée,
d’un atelier de litholamellage, de salle de préparation pour les échantillons, d’une presse pour les essais
mécaniques, d’un accés 3 la ligne BM05 de 'ESRF?, d’un analyseur de Diffraction de Rayon X.

G.1.2.4 Réseau laboratoire

Cette thése n’a pas d’appartenance a un réseau du laboratoire

G.1.2.5 Vous dans ce contexte

Le choix de faire une thése a été guidé par la volonté de poursuivre mes études voir ma carriére
professionnelle dans le monde de la recherche. De plus, le sujet a le mérite d’étre & la fois innovant
pour cette discipline mais aussi parce que le contexte général (conservation, construction) est tout aussi
attrayant que la recherche fondamentale qui en découle. Ce projet a d’abord été initié dans le dadre du
projet TERRA et ce n’est que lorsque les différents protagonistes ont cherché un candidat pour soutenir
ces recherches que je suis intervenu. Il en découle tout de méme que ma marge de liberté est relativement

élevée et que j’ai globalement assuré la conduite du projet.

G.2 Déroulement, gestion et cotit du projet

G.2.1 préparation, financements et cadrage
G.2.1.1 Succés et risque

Devant la tache & accomplir, je pouvais difficilement savoir ol conduirait la thése. En effet, méme si les
moyens d’analyses restaient classiques, ce type de matériau n’avait pas encore été abordé dans cet objectif.
Les risques possibles étaient de se disperser dans des moyens analytiques sans réussir & déterminer de

propriétés majeures.

G.2.1.2 Financements

L’ensemble des financements de cette thése provient de sources extérieures : la région Rhone-Alpes
(forfait de fonctionnement de 18293 pour trois ans), 'EAG (déplacement, matériel), le projet TERRA
(mission & ’étranger, réunion de collaboration/coordination du projet).

2ESRF : the European Synchrotron Radiation Facility
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G.2.1.3 Choix des partenaires

La résolution des diverses étapes de mon projet de recherche s’est faite en construisant un réseau de

compétences. Les personnes liées au projet sont :

Henri Van Damme (Codirection de thése) - Laboratoire de Physico-Chimie Structurale et Micro-
scopique (UMR 7615 - Physico-Chimie des Polymeéres et des Milieux Dispersés - CNRS, ESPCI,
UPMC?)

Anne Pantet et Patrick Dudoignon Laboratoire HYDRASA (UMR 6532 CNRS, UP, ESIP*) - mé-
canique des sols, imprégnation, observations

Daniel Quenard et Anne-Marie Pardo CSTB Grenoble® - préparation des échantillons

Laetitia Fontaine (DPEA-terre) INSA Lyon® : conduite d’essais en compression simple et de type
brésilien

Partenaires ponctuelles : ESRF ligne BM05 (Joanna Hoszowska et Petra Pernot), 3S7 (Félix Darve
et Frederic-Victor Donzé), ERM® (Stéphane Sammartino)

Partenaires projet TERRA : Hugo Houben (coordinateur frangais du projet CRATerre-EAG-Villefontaine),
Stefan Simon (responsable de la section Matériaux de constructions GCI-Los Angeles), Ann Bourges
(en charge de la conduite des recherches sur la perte de cohésion du matériau terre GCI-Los Angeles)

G.2.1.4 Aspects contractuels

Il n’a pas lieu de tenir compte d’éventuels aspects contractuels dans le cadre de ma thése.

G.2.2 Conduite du projet

G.2.2.1 Principales étapes

Mon travail de part sa dimension multi-partenariale et son financement régional a été ponctué de

réunion permettant de faire un bilan au fur & mesure de ’avancement. Cependant, le fait d’avoir colla-

boré avec différents laboratoires suffisamment éloignés géographiquement, a engendré des phases intenses

d’activités lors des déplacements (délai de séjour réduit, probléme a solutionner rapidement). Enfin, mal-

gré le nombre important de personnes gravitant autour de ce sujet, j’ai été la plus part du temps libre

dans mes choix et dans mes activités de recherche et de conduire ainsi ces derniéres vers les résultats qui

en ont découlés.

De plus, cette thése a été ponctuée par les réunions de coordination du projet TERRA & raison

d’une au minimum par an. Ces réunions permettaient notamment de rassembler les différents partenaires

et surtout les collaborations extérieures (américaines GCI, italiennes ICCROM). La fréquence de ces

réunions a été plus importante au commencement de la thése afin de rechercher et d’organiser les travaux

futurs.

Enfin, de part le financement régional de cette thése, la région Rhone-Alpes organise annuellement

deux manifestations :

le controle de 'avancée du travail par la demande de rapports écrits et de présentations orales et
permettant une reconduite du financement de thése;

les Rencontres Régionales de Recherche, manifestation visant & mettre en relation les partenaires
régionaux, les industriels, avec les doctorants financés par la région. Cette manifestation se remarque
surtout en deuxiéme année de thése ol ces doctorants présentent leur travaux a travers un poster.

3ESPCI : Ecole Supérieure de Physique et de Chimie Industrielles - UPMC : Université Pierre et Marie Curie
4UP : Université de Poitiers - ESIP : Ecole supérieur des Ingénieurs de Poitiers

5Centre Scientifique et Technique du Batiment

SDPEA : Dipléome Propre aux Ecole d’Architecture - INSA : Institut National des Sciences Appliquées
Tlaboratoire Sols, Solides, Structures (Grenoble)

8Etudes Recherche Matériaux (Poitiers)
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Année 2008 | ler semestre 2004 |

Affranchissement 8355,32 2279,96
Bibliothéque 24060,64 8966,39
Maintenance 8929,45 1640,80
Infrastructure 30924,59 7094,32

Consommable informatique 6832,80 900,08
Matériel informatique 21120,20 2013,80
Equipement 28619,75 1900,00
Mobilier 3013,96 6651,77
Papeterie 9047,50 1777,80
Reprographie 28195,28 4360,64
Téléphone 5703,49 883,02
Voiture 2758,39 1894,86
Consommable divers 8372,95 4110,49

| Total | 186294,32 | 44473,13 |

TAB. G.1 — Cofit en frais généraux pour le LTHE (Année 2003, ler Semestre 2004)

Quelques réunions ponctuelles complétent cette liste et notamment les journées théses du laboratoire ou

les doctorants & mi-parcours exposent leur thése & la communauté scientifique.

G.2.2.2 Gestion relations et problémes

Les relations ont été essentiellement menées avec les partenaires de la GCI pour permettre aux diverses
recherches d’avoir des protocoles communs et notamment pour la réalisation des échantillons. En effet,
afin d’assurer un continuum des travaux, il était nécessaire d’avoir le moins d’incohérences possibles
sur nos analyses. Pour le choix des matériaux de base, la solution adoptée a été de travailler sur des
sables et des argiles de granulométries équivalentes avec des degrés de pureté maximums. Les protocoles
de fabrications ont été entérinés ensemble et des tests inter-laboratoires ont été menés par échange des

échantillons ainsi fabriqués.

G.2.2.3 Evaluation du cott consolidé du projet

Les cotits en frais généraux du laboratoire ne sont pas individualisés. Ces dépenses couvrent I’ensemble
du personnel (chercheurs, enseignants-chercheurs, doctorants, personnels administratifs et techniques,
stagiaires,) (tableau G.1) ce qui représente environ 5580 euros par personne et pour trois ans sur la base
de ’année 2003.

Pour 'achat de matériel et pour couvrir les frais de déplacements, les dépenses représentent environ
10000 euros (tableau G.2).

Le cofit en ressource humaine est estimé & partir du volume horaire consacré et du salaire brut y
compris charges sociales et patronales (tableau G.3).

Les ressources sont doubles et nous permettent d’avoir un coit consolidé de -1253 euros (tableau G.4).

G.3 Compétences, savoir faire, qualités professionnelles et per-

sonnelles

G.3.1 Domaine d’expertise

11 est difficile pour moi de se dire expert dans un domaine particulier aprés une thése. Il est pourtant

non négligeable de signaler que j’ai réellement acquis une expérience durant ces trois ans. Pour ma part,
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Matériel informatique Ordinateur portable | 1200
Unité Centrale 700
Matériaux (fabrications échantillons) Plexiglas 100
Sable d’Hostun 90
Expérimentation laboratoire Hydrasa (Forfait) 4500
Conférence ESMC5 Gréce 1000
Mission Lusignan (86) 600
Déplacements Divers 1500
Total | 9690 |
TaB. G.2 — Coiit en matériel et déplacement
) Volume
NOM Prénom Grade Salaire brut mensuel + horaire codt*
charges patronales (40%) )
consacré
E:U?RENT Jean- CRI-CNRS 3437,92+1375,18 150 5156
VAN DAMME Henri Professeur ler cl. 5112+-2044,8 300 15336
Ingenieur-Chercheur
HOUBEN Hugo CRATerre-EAG (éch.4, 2888,38+1195,35 458 13228,8
cat.2A)
. . i s valeur moyenne
Divers Sécrétériat/Comptabilité CRATerre-EAG 9420.01--971,60 1287 27112,37
DUDOIGNON Professeur 2eme cl. 30481219 150 4572
Patrick
PANTET Anne MC - CN 2954,32+1181,73 272 8035,8
LAFORET Claude Technicien ESIP 12954518 120 1554
Total | 74995 |

TAB. G.3 — Cotit humain (* estimé & partir d’un cotit horaire mensuel de 140 heures)

Description | Dépenses | Recettes
Frais généraux 5580 -
Matériel 9690 -
Ressources humaines 74995 -
Salaires (brut + charges patronales sur 3 ans) - 70718.76
Forfait Région - 18293

| Coiit consolidé (Recettes - Dépenses)

| 89012 - 90265 = -1253 |

TAB. G.4 — Coft consolidé
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et ce depuis mon DEA, je travaille sur la réalisation d’essais triaxiaux sur échantillons difficiles & mettre
en oeuvre, sur du traitement d’image de lame mince de roche, sur I'imprégnation & coeur d’échantillons
mésoscopiques. Donc, sans parler d’ultra-spécialisation, les connaissances que j’ai accumulées sont im-
portantes tant sur la théorie que sur la pratique. Et le savoir, finalisé par ce mémoire de thése, n’est
qu’un apercu des domaines dans lequel j’ai pu acquérir les bases permettant le recul nécessaire & une
compréhension globale des sujets abordés.

G.3.2 Connaissances acquises

Ces connaissances portent donc sur plusieurs champs de disciplines :

— mécanique des sols sur échantillons insaturés et roches tendres que ce soit sur la pratique des essais
que sur le dépouillement des résultats;

— acquisition et traitement d’images nécessitant la préparation des échantillons, la réalisation de lame
mince, 'utilisation des outils de visualisation, le traitement des données;

— couplage d’échelle, de I’échantillon aux cristaux;

— compréhension des forces entre les particules régissant la cohésion de nos matériaux.

G.3.3 Compétences organisationnelles

Ces trois années m’ont permis de conduire plusieurs projets tant d’un point de vue relationnel qu’ex-
périmental. En effet, j’ai mener & bien plusieurs campagnes d’essais au laboratoire HYDRASA de Poitiers
requérant coordinations humaines et matériels. De plus, le choix des protocoles expérimentaux et des ma-
tériaux pour la fabrication des échantillons a été entiérement guidé par mes expériences précédentes et
par les recherches effectuées. Celles-ci ont notamment porté sur le choix d’un sable et il fallu que je dé-
marche plusieurs distributeurs et notamment la société SIKA-Silice et Kaolin d’Hostun qui sont devenus
nos fournisseurs. De facon plus ponctuel, il a fallu plusieurs fois négocier avec soit des sociétés, soit des
partenaires. Cela a été le cas avec la société Micromeritics (fournisseur d’instruments de mesures) qui m’a
ainsi donné accés A leur matériel et j’ai pu aussi mettre en oeuvre un réseau en permettant a différentes

personnes de se connaitre et les collaborations qui en découleront porterons au dela de cette thése.

G.3.4 Meéthodes de travail

Malgré le fait d’avoir été relativement autonome pour mener ces recherches, j’ai su rassembler autour
de ce projet des personnes me permettant de faire avancer cette thése. De ce fait, j’ai ponctuellement tra-
vaillé en collaboration avec mes partenaires au cours des phases hors laboratoire d’accueil. Cette gestion
d’épisodes expérimentaux me permettait de découper dans le temps les activités plus théoriques. Globa-
lement, ma thése s’est articulée sur la mixité entre recherches bibliographiques, réalisation d’échantillons,

réalisation d’essais, exploitation et traitement des résultats.

G.3.5 Savoir faire

La recherche menée dans le cadre d’une thése permet de toucher & tous les aspects de la vie d’un
laboratoire au méme titre qu’un chercheur titulaire. L’implication des doctorants dans la vie du laboratoire
d’accueil par des taches d’intérét collectives et parce que ’organisation notamment de nos missions doit se
faire par nos soins, j’ai pu aussi bien avoir & faire des taches administratives personnelles que collectives,
avoir en charge la mise & jour d’une page Web de l'intranet, accueillir les nouveaux doctorants ou stagiaires,
recevoir et organiser les visites du laboratoire au 28Me année de I’école. De plus, Porganisation (en
collaboration avec un autre doctorant - G. Fourquet) et ce pour la premiére fois pour le Laboratoire

d’étude des Transferts en Hydrologie et Environnement, des fétes de la science 2002 nous a permis
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de monter un projet complet (réunion de coordination des partenaires, préparation des posters et des
expériences « tout publics », organisation de la manifestation 4 proprement parlé) en partant d’une base
nulle. Cet événement est maintenant repris et permet de valoriser ce laboratoire vers le grand public.
Enfin, de fagon plus pratique, I’élaboration de cette thése m’a permis d’utiliser différents logiciels que
ce soit en systéme d’exploitation, en bureautique, en traitement d’images qu’en logiciels spécifiques et
différents appareils (mesures et fabrication) dont la liste est détaillée ci-dessous.

— Microscope électronique & balayage et sonde associée,

Microscopie optique en lumiére polarisée analysée avec caméra d’acquisition,

— Granulomeétre Laser,

— Porosimétre mercure,

— Presse triaxiale pilotée par logiciel GDstas,

— Atelier litholamellage,

— Appareil de mesure des humidités relatives des sols notamment Trase (Sonde Time Domaine Re-

flectometry).

G.3.6 Qualités personnelles

L’autonomie que j’ai eu dans le cadre de cette thése m’a permis de développer et de mettre en
avant mes qualités organisationnelles et relationnelles. Il a été parfois difficile de coordonner les divers
partenaires (emploi du temps, éloignement géographique) et j’ai pu ainsi acquérir les réflexes nécessaires &
lorganisation de plusieurs réunions. De la méme fagon, il a fallu que j’argumente mes choix de recherches
et ainsi avoir et la diplomatie et le sens de 1’écoute vis & vis de mes interlocuteurs pour que le débat
soit le plus constructif possible & ’avancée de mes travaux. Cela se traduit aussi par une aisance en
communication et cela quelque soit le public, de ma communauté scientifique proche au « grand public ».

G.3.7 Réseau

Le réseau personnel est de deux ordres. Premiérement, le réseau de compétences mis en place dans
ce projet et qui a permis avancée des travaux et deuxiémement un réseau plus diffus d’éventuelles
collaborations. Pour le premier, je re-citerai les partenaires du projet TERRA (CRATerre-EAG, GCI,
ICCROM), le laboratoire HYDRASA de Poitiers et le CSTB de Grenoble, pour le deuxiéme, sur le
matériau terre, 'TENTPE, 'INSA Lyon, les Grands Ateliers, et de maniére plus générale, le laboratoire
3S de Grenoble, 'INRA Lusignan, le LGIT de Grenoble, les lignes ID19 et BM05 de 'ESRF. 1l en
va de méme pour mes expériences professionnelles avec deux bureaux d’études en génie civil et géologie

appliquée (SOGEO expert de Poitiers et FONDOUEST de Granville) avec qui je garde quelques contacts.

G.4 Résultats, impact de la Thése

G.4.1 Pour le laboratoire, les partenaires du projet

1l est difficile d’évaluer les retombées pour mon laboratoire d’accueil au vu du caractére atypique
de cette thése dans les projets de recherche actuels de mon équipe. Au contraire, les partenaires du
projet TERRA, initiateurs et animateurs de ces recherches, envisagent forcément les applications de mes
travaux. L’approche scientifique et fondamentale de la conservation des monuments de terre en est a ses
balbutiements mais la finalité est qu’une application concréte de ces travaux voit le jour rapidement par
P’application de méthodes simples d’investigation. Il reste cependant la communauté des conservateurs &

« éduquer ».
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G.4.2 Pour moi

Il est important de voir la thése comme une réelle formation. Sans parler des recherches développées
dans le cadre de ce travail, j’ai pu mettre en avant mes compétences et faire en sorte de mener & bien un
projet d’envergure. En terme d’emploi futur, j’ai abordé 'ensemble des exigences que demande cette ges-
tion de projet. Ainsi, que ce soit dans le développement d’une nouvelle science du matériau terre ou dans
sa diffusion vers le projet TERRA notamment, je me suis adapté tant d’un point de vue fondamentale
que pratique. Mes connaissances acquises sont donc applicables tant au niveau engineering qu’en déve-
loppement en recherche fondamentale. Cette thése a été pour moi formatrice et m’a permis d’asseoir mon
potentiel professionel en n’émulant mes qualités premiéres : organisation, relations humaines, conduite

de projet.



Identification et caractérisation de la cohésion interne du matériau terre
dans ses conditions naturelles de conservation

La mise en oeuvre des constructions en terre est basée sur le principe de compactage de matrices
argilo-sableuses optimisées en fonction de la teneur en eau et de la granulométrie du mélange. Malgré les
possibilités constructives de ce matériau, il n’en reste pas moins que la science de celui-ci est grandement
empirique. Ces travaux ont pour objectif de comprendre les processus intrinséques de ce matériau et
surtout sa cohésion, concept important mais difficilement mesurable pour qui veut parler de la tenue
d’un mur.

Cette évolution de cohésion interne a été étudiée sur un matériau modéle constitué de sable d’Hostun
et de kaolinite. Les éprouvettes ont été fabriquées pour des ratios pondéraux kaolinite / sable de 5, 10, 15
et 25%, a teneur eau W légérement supérieures aux « limites de plasticité » sur matériau total (10 < W
< 20 %) puis séchées jusqu’a équilibre avec ’atmosphére ambiante (W résiduelle < 2%). Les évolutions
de cohésion et d’angle de frottement interne (parameétres de Mohr-Coulomb) ont été mesurées par essais
de cisaillement & la presse triaxiale associés & des essais en compression simple et cisaillement direct. La
résistance mécanique i la rupture augmente avec le pourcentage d’argile mais il semble exister un seuil
entre 15 et 25 % massique de kaolinite au deld duquel les comportements macroscopiques se modifient.

A ces macro-observations sont ajoutées des analyses d’images 2D-3D permettant de visualiser et de
« cartographier » la répartition de chaque phase : sable / argile / macropores. De plus, ces observa-
tions permettent de comprendre les arrangements particulaires de la matrice argileuse (anisotropie de
matrice) démontrant ainsi qu’il existe des mécanismes permettant ’organisation de la kaolinite autour
des macropores et la formation de « pontsy argileux entre les grains de quartz.

L’ensemble de ces mécanismes génére, & leur échelle, une force de cohésion qu’il est possible d’estimer
théoriquement par une re-décomposition de ’ensemble des forces, de la mécanique aux forces électrochi-
miques.

Mots clés : cohésion, milieu modéle insaturé, essais mécaniques, traitement d’images, forces electro-

chimiques et capillaires

Identification and characterization of earth material internal cohesion
mechanisms : application to conservation purposes

The successful conservation of our earthen cultural heritage is a complex problem which has many
different aspects. The most straightforward is probably the preservation of the cohesion of this material.
However, the knowledge of earth material for earth building is quite empiric. Considering the hierarchical
structure of most earthen materials, with several different length scales, and the variety of conditions
to which they are exposed, it is unlikely that a simple answer can be given to the question : what is
cohesion ?

To answer this question, a model material has been made by mixing sand of Hostun and kaolinite for
different mass% of clay minerals (5, 10, 15 and 25 mass%). Two principal approaches were used to study
this material : soils mechanics tests adapted to unsatured materials (simple shear, unconfined compressive
test and triaxial test) and image analysis on thin sections or global samples by SEM (2D - false 3D) and
tomography (3D). These multi-scale approaches showed a maximum of Mohr-Coulomb cohesion, a best
distribution of critalographic phases for 15 mass% of kaolinite. The Mohr-Coulomb cohesion is the sum of
different forces that can not be measured independantly. The last approach is a semi-quantitative model
which estimates this cohesion by a detailled description of all forces (mechanical, capillary and Van der
Waals forces).

Keywords : cohesion, earth materials, soils mechanics test, image analyse, multi-scale approaches



