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INTRODUCTION GENERALE

Le but de ce chapitre est de présenter le contexte général de 1’étude, a savoir un bref historique sur les
bétons autoplagants depuis leur premicre confection au début des années 80, 1’étendue de leur
utilisation dans le monde ainsi que les avantages et les inconvénients de leur utilisation en Algérie.
Une présentation des grandes parties de ce travail de recherche exposera les différentes étapes

développées tout le long de ce mémoire.

Contexte général de I'étude

Actuellement, le béton est 1’un des matériaux de construction les plus utilisés dans le monde. Plusieurs
types de bétons sont apparus ces dernieres années ; les bétons ordinaires (BO), les bétons a hautes
performances (BHP), les bétons a trés hautes performances (BTHP), les bétons de fibres métalliques

(BFM), les bétons de poudre réactive (BPR) et les bétons autoplagants et autonivelants (BAP et BAN).

Historique des bétons autoplacants

Beaucoup de structures actuelles se caractérisent par la complexité de leur architecture (formes
variables et courbures multiples), ainsi que par une forte concentration en armatures, ce qui rend

souvent difficile ’utilisation des bétons de plasticité conventionnelle.

Afin d’adapter les bétons a ces ouvrages, des recherches ont été menées au cours des dernieres années
dans le but de développer des formulations de bétons se caractérisant par une haute ouvrabilité, tout en
étant stables (ségrégation, ressuage et tassement faibles), avec de bonnes caractéristiques mécaniques
et de durabilité.

Ces bétons désignent des bétons trés fluides, homogeénes et stables, mis en place sans vibrations. Leur
compaction s’effectue par le seul effet gravitaire et ils conférent a la structure une qualité au moins
équivalente a celle correspondant aux bétons classiques mis en ceuvre par vibration d’ou le qualificatif
d’« autoplagant » ou d” « autonivelant ».

On parle de béton autonivelant (BAN) pour les dalles et toutes les parois horizontales et de béton

autoplacant (BAP) pour les murs et toutes les parois verticales.
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Les BAP (SCC, self-compacting concrete) ont été développés dans les années 80 par des chercheurs
de "université de Tokyo au Japon. Leur objectif était d’augmenter la cadence de travail en réduisant
I’effectif du personnel sur chantier et le temps de mise en ceuvre. Ce sont des bétons trés spéciaux, ils
sont tres fluides, trés déformables, homogénes et stables. Ils se mettent en place par I’'unique effet de la
gravité, sans 1’utilisation de moyen de vibration et épousent parfaitement les formes des coffrages les
plus complexes. lls ne doivent pas subir de ségrégation et doivent présenter des qualités comparables a

celles des bétons vibrés classiques.

De nombreuses études actuelles ont pour objectif de trouver la bonne formulation des BAP, obtenue
par I’ajout d’un superplastifiant dont I’excés peut entrainer la ségrégation. Cette derniére peut étre
¢évitée par I’ajout d’un agent de viscosité et 1’introduction d’un volume de fine nettement supérieur a

celui d’un béton ordinaire.

Le faible ressuage des bétons autoplacants présente, dans le cas des dallages, I’avantage de réduire le

temps entre la fin de la mise en ceuvre et la fin de I’opération de finition du béton

Ces bétons offrent un grand nombre de possibilités trés intéressantes dans de nombreux domaines
comme les dallages, la construction d’ouvrages d’art, le renforcement et la réparation d’ouvrages d’art
(application de couches minces dans des endroits difficiles d’accés), les bétons coulés sous 1’eau, les

bétons confinés, les pieux et les systemes pour la stabilisation des déchets.

Pour des raisons économiques, on substitue une partie du ciment par des matiéres plus ou moins
hydrauliques. L’utilisation de ces additions minérales et la forte adjuvantation conduisent & une
modification de la cinétique d’hydratation des BAP. Ces bétons connaissent un essor important au

Japon, de part leurs deux principaux intéréts technico-économiques, a savoir :

La diminution du temps de travail et du nombre des ouvriers lors de la mise en place du béton sur
chantier. Cela est d’autant plus important qu’elle devient de plus en plus colteuse et génératrice de
délais, étant donné la complexité croissante des coffrages (formes, ferraillages) ;

L’obtention d’une meilleure qualité du béton, in situ, pratiquement indépendante du savoir-faire des

ouvriers durant la réalisation. Cela va dans le sens d’une durabilité accrue des ouvrages.

L’intérét des autres pays pour ces bétons n’est apparu que récemment, mais il est en plein

augmentation, comme le montre la multiplication du nombre d’équipes de recherche dans ce domaine.
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Cet intérét tardif peut s’expliquer du fait que les chercheurs et les industriels japonais n’ont commencé
a publier leurs recherches que depuis peu, étant maintenant dans une phase de valorisation de leur
produit.

Les bétons autoplacants se distinguent des bétons ordinaires principalement par leurs propriétés a
I’état frais. Ces propriétés particuliéres sont évaluées par différents tests d’étalement, de stabilité et de

ressuage.

La formulation des bétons autoplagants se distingue de celle des bétons ordinaires par une présence
plus importante de volume de pate (pate = ciment + fines + eau + adjuvants), de maniére a améliorer la
fluidité du béton en évitant I’effet de voite entre les gros granulats. Les adjuvants peuvent étre des
superplastifiants hauts réducteurs d’eau et des agents colloidaux. Les superplastifiants augmentent la
maniabilité du béton, leur dosage est limité pour éviter les risques de ségrégation et de ressuage. Les
agents colloidaux peuvent étre utilisés pour limiter ’effet négatif des superplastifiants, ou plus

généralement pour améliorer la stabilité des bétons fluides.

Utilisation des bétons autoplagcants en Algérie

En Algérie, il existe trés peu de riviéres, ce qui diminue considérablement la disponibilité des agrégats
alluvionnaires et donc roulés, qui sont a la base de la confection d’un bon béton autoplacant, alors
qu’il existe des centaines de carriéres qui produisent des milliers de tonnes de granulats calcaires

concasseés.

Notre étude a pour but, I'utilisation de granulats concassés algériens dans la confection des bétons
autoplacants stables et durables. Ceci pourra encourager les entreprises de construction algériennes a
utiliser ce type de formulation, d’ou I'intérét pour le développement de 1’industrie de la construction

en Algérie.
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Les objectifs de I’'étude

Le travail présenté dans ce mémoire a deux objectifs principaux :

e La confection de bétons autoplacants a base de ciments et d’adjuvants produit localement en
Algérie et surtout en utilisant des granulats concassés en abondance en Algérie.
e [’étude de leur durabilité en traitant I’altération de ces bétons vis-a-vis de ’attaque sulfatique

externe (pollutions industrielles ou construction sur des sols gypseux).

Pour cela, notre travail de recherche réalisé au cours de la préparation de cette these est présenté en

quatre grandes parties :

La premiére partie de ce travail est consacrée a une étude bibliographique. Elle comporte des
généralités et des définitions sur les bétons ordinaires, sur les bétons autoplacants et leurs constituants
comme les ciments, les adjuvants (superplastifiants et agents colloidaux) et un apercu sur les différents
essais auxquels doivent étre testés ces bétons a 1’état frais et finalement sur I’attaque sulfatique externe

comme theme de durabilité.

La seconde partie du mémoire est consacrée a la confection et la caractérisation a 1’état frais de bétons
autoplacants a base de matériaux algériens. Le nombre de riviére en nette décroissance a cause des
sécheresses et I’abondance des carriéres calcaires nous a poussé a utiliser des granulats concassés. A la
fin de cette partie, nous avons pu obtenir quatre formulations de bétons autoplacants en faisant varier

le type du ciment et le rapport Eau/Ciment.

La troisiéme partie traite 1’étude de la durabilité des bétons autoplagants confectionnés face a I’attaque
sulfatique externe. En effet, l'attaque sulfatique, ne se produit que lors d'un apport suffisant en sulfates
sous forme liquide ou gazeuse. Les sulfates peuvent réagir avec certains composés du béton
(notamment les aluminates), pour produire de I'ettringite secondaire qui est un trisulfoaluminate de
calcium hydraté et conduisant éventuellement a un gonflement du béton et a sa fissuration aprés
plusieurs années d’exposition a un environnement agressif en sulfates. Ce qui nous incite a prendre des
précautions particulieres quand un béton est exposé a un environnement riche en sulfates. Pour cela,
quatre protocoles d’attaque sulfatique ont été étudiés durant une période de six mois a savoir

I’immersion totale dans une solution dosée a 5% de Na,SO,, 10H,0 renouvelable tous les 30 jours, des
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cycles séchage a 105°C puis immersion totale dans une solution a 5% de Na,SO,4, 10H,0, des cycles
séchage a 60°C puis immersion totale dans une solution a 5% de Na,SO,;, 10H,O et enfin une
exposition a un brouillard salin dosé a 1% de SO, & une température ambiante de 30°C. Une étude
macroscopique a été menée pour suivre les indicateurs macroscopiques de la dégradation au cours du
temps pour chacun des quatre protocoles. Cette étude englobe : la mesure de la variation de la masse
des échantillons, 1’évolution de la porosité des différents bétons, la mesure de I’allongement des

éprouvettes munies de plots et la mesure de la vitesse de propagation du son.

Une quatriéme partie est consacrée aux analyses a I’échelle microscopique telle que la microscopie
¢lectronique a balayage (MEB) avec microsonde a dispersion d’énergie (EDS), I’analyse
thermogravimétrique (ATG) et la diffraction aux rayons X (DRX). Cette derniére étude apporte des
informations complémentaires a 1’étude macroscopique dans I’objectif d’étayer les discussions

concernant la nature des dégradations observées.

Enfin, une conclusion générale est dressée a partir des résultats obtenus dans les différents chapitres.
Les perspectives du travail de recherche proposées pourront faire I’objet d’études complémentaires,
notamment sur la combinaison de plusieurs protocoles, pour envisager des protocoles d’accélération

du vieillissement plus optimisés.
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Chapitre | ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

Nous allons, dans ce chapitre, et au travers de ses différents paragraphes, mettre en exergue la
composition et la confection d’un béton autoplacant «BAP», ses caractéristiques et les essais auxquels
il doit étre soumis a 1’état frais. Nous nous pencherons aussi sur les recherches concernant I’attaque

sulfatique externe des bétons comme théme de durabilité et les résultats déja obtenus dans ce domaine.

.1 Généralités sur les bétons

Le béton est un terme générique qui désigne un matériau de construction composite fabriqué a partir

de granulats (sable, gravillons) agglomérés par un liant.

Le liant peut étre «hydraulique», car il fait prise par hydratation, il est appelé ciment, on obtient dans
ce cas un béton de ciment, ou béton tout court. Le liant peut étre aussi un hydrocarboné appelé aussi

bitume, ce qui conduit a la fabrication du béton bitumineux.

La réaction chimique qui permet au béton (de ciment) de faire prise est assez lente : a peine 75 % de la
résistance mécanique finale au bout de 7 jours. La vitesse de durcissement du béton peut cependant
étre affectée par la nature du ciment utilisé et par la température du matériau lors de son durcissement.
La valeur prise comme référence dans les calculs de résistance est celle obtenue a 28 jours (80 % de la
résistance finale). Le délai de 28 jours a été choisi afin de pouvoir contréler la résistance 4 semaines

apres avoir coulé le béton.

Il est possible de modifier la vitesse de prise d’un béton en lui incorporant a 1’état frais des adjuvants
(additifs). 11 existe plusieurs types d'adjuvants qui permettent de modifier certaines propriétés physico-
chimiques des bétons. On peut, par exemple, augmenter la fluidité du béton pour faciliter sa mise en
ceuvre en utilisant des superplastifiants hautement réducteurs d’eau, le rendre hydrofuge par
I'adjonction d'un liquide hydrofuge ou d'une résine polymére, ou augmenter la quantité d'air occlus

avec un entraineur d'air

Le béton classique est constitué d'éléments de granulométrie différente mais continue [1]. Le spectre
granulométrique se poursuit également avec la poudre de ciment et parfois avec un matériau de

granulométrie encore plus fine comme la fumée de silice. Cette fine est récupérée au niveau des filtres

Mohammed Rissel KHELIFA 16


http://www.techno-science.net/?onglet=glossaire&definition=4596
http://www.techno-science.net/?onglet=glossaire&definition=4721
http://www.techno-science.net/?onglet=glossaire&definition=1705
http://www.techno-science.net/?onglet=glossaire&definition=1509
http://www.techno-science.net/?onglet=glossaire&definition=1746
http://www.techno-science.net/?onglet=glossaire&definition=1743
http://www.techno-science.net/?onglet=glossaire&definition=1697
http://www.techno-science.net/?onglet=glossaire&definition=4628

<K

I

. e
fill
@ -
S ks b =
UNIVERSITE D'ORLEANS

Effet de I’attaque sulfatique externe sur la durabilité des bétons autoplagants

électrostatiques dans I'industrie de I'acier. La continuité du spectre granulométrique peut étre étendue
vers les faibles granulométries de maniére a améliorer la compacité, donc les performances

meécaniques du béton [2].

L'eau joue un double rble : hydratation de la poudre de ciment et amélioration de 1’ouvrabilité. En
I'absence d'adjuvant superplastifiant, la quantité d'eau est déterminée par les conditions de mise en
ceuvre. Un béton contient donc une part importante d'eau libre, ce qui tend a favoriser une forte
porosité et donc une faible résistance du béton durci. En ajoutant un superplastifiant, appelé aussi haut
réducteur d'eau, la quantité d'eau utilisée décroit et les performances mécaniques du matériau sont

améliorées, c’est le cas des bétons & hautes performances (BHP).

[.2 Les bétons autoplacants

Le béton autoplagant ou BAP est un béton capable de se mettre en place dans les coffrages les plus
complexes et trés encombrés uniquement sous 1’effet de la pesanteur. Ainsi, ce type de béton ne
requiert aucun moyen de vibration pour consolider le mélange avec comme résultat un produit tres

homogene [3].

Un BAP doit étre apte a passer a travers les armatures les plus serrées avec, cependant, une vitesse
dépendante de la viscosité du mélange. Pour remplir cette condition, le béton doit étre trés fluide, c'est-
a-dire trés déformable. Or ceci n’est possible que si le rapport eau/ciment est élevé ou si le béton

contient un superplastifiant.

Seulement, la fluidité n’est pas la seule propriété recherchée, car il faut bien s’assurer de
I’homogénéité de I’ensemble pate-granulats. De fagon corollaire, le mélange du BAP doit étre trés
cohésif et tres stable lors de la mise en place et cela jusqu’a son durcissement. Ceci implique que le
BAP doit présenter le minimum de tassement et de sédimentation des particules solides et éviter de
présenter un ressuage trop fort, car cela génere une hétérogénéité des propriétés mécaniques, telle
qu’une chute d’adhérence des armatures en partie supérieure des levées par rapport a celles situées en

zone inférieure lors du coulage [4].

Une bonne stabilité liée, entre autres, a la viscosité du mortier et de son seuil de cisaillement nécessite

soit I’ajout d’un agent de viscosité¢ afin d’améliorer la cohésion de I’ensemble, soit d’augmenter la
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teneur en matiére cimentaire et de réduire la teneur en eau libre. Aussi une bonne stabilité est liée a
une optimisation de la compacité granulaire. Or ’augmentation de la teneur en liant n’est pas sans
conséquence sur la durabilité, vu le dégagement de la chaleur et le risque de nuire a la capacité de
remplissage [5].

Cette complexité amene a combiner différents paramétres pour obtenir la résistance a la compression
recherchée. Mais avant d’atteindre cette étape, il est indispensable de s’assurer d’une part de la bonne
capacité de remplissage de ces bétons, donc une déformabilité supérieure a celle des bétons ordinaires
[6]. D’autre part, il faut s’assurer de la stabilité du mélange et éviter, par conséquent, la ségrégation [7,
8]. Trés souvent, la satisfaction de ces deux exigences entraine un compromis. Autrement dit, en plus
de garantir un étalement compris entre 500 et 700 mm et d’assurer une trés bonne capacité de
remplissage, il faut que I’agent de viscosité introduit pour améliorer la viscosité ne réduise pas les
performances mécaniques du béton [9, 10]. En effet, I’utilisation d’un agent colloidal peut augmenter

1’air occlus dans des proportions suffisantes pour réduire significativement la résistance du béton.

Les BAP se distinguent des bétons ordinaires notamment par leurs propriétés a I’état frais [11]. Ces
propriétés se caractérisent principalement par :
e Une mobilité en milieu non confiné (décrite par I’essai d’étalement) ;

e Une stabilité (c’est-a-dire une résistance a la ségrégation et au ressuage).

Afin de pouvoir répondre & ces caractéristiques, la composition d’'un BAP doit étre soigneusement

mise au point.

[.2.1 Constituants d’un béton autoplacant

.2.1.1 Le Ciment

Le ciment est un liant hydraulique, c’est-a-dire une matiere minérale finement moulue qui, mélangée
avec I’eau, forme une pate qui fait prise et durcit a la suite du processus d’hydratation et qui, aprés

durcissement, conserve sa résistance et sa stabilité méme sous 1’eau.

Le durcissement de la pate de ciment est principalement dii a I’hydratation des silicates de calcium.
Dans les ciments, les aluminates peuvent également intervenir dans le processus de durcissement. La
somme des proportions de 1’oxyde de calcium (CaO) et du dioxyde de silicium (SiO,) réactifs doit étre

d’au moins 50 % en masse.
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Le ciment est constitué principalement de clinker Portland (K) qui est un matériau hydraulique. 1l est
obtenu a partir de la cuisson a haute température, supérieure a 1450°C, d’un mélange approprié¢ de

calcaire et d’argile en proportion moyenne de 80% et 20% [12].

Les silicates et aluminates hydrauliques formés lors de celle cuisson (clinkérisation) sont :
e Lesilicate tricalcique, 3Ca0.SiO,, que I’on écrit C3S ;
e Lesilicate bicalcigue, 2Ca0.SiO,, que I’on écrit C,S ;
e L’aluminate tricalcique, 3Ca0.Al,Os, que I’on écrit C3A ;

e L’aluminoferrite tetracalcique, 4Ca0.Al,03.Fe203, que I’on écrit C,AF.

Suivant la carriére d’origine et les performances recherchées, le clinker est constitué de 62 % a 67 %
de chaux combinée (CaO), de 19 % a 25 % de silice (SiO,), de 2 % a 9 % d’alumine (Al,O3), et de 1%
a5 % d’oxyde de fer (Fe,03).

Le ciment peut étre constitué aussi de laitier de haut fourneau (S), de pouzzolane naturelle (Z), de
cendres volantes siliceuses (V) ou calciques (W), de fumée de silice (D), de calcaire (L), de schistes
calcinés (T), de constituants secondaires, de sulfate de calcium (gypse, hémihydrates, anhydrite) et
d’additifs [13].

Le ciment généralement utilisé pour la confection d’un béton autoplagant est soit le ciment Portland
CPA-CEM 1 42,5 qui contient au moins 95 % de clinker et éventuellement un constituant secondaire,
soit le ciment Portland composé CPA-CEM II/A et B 42,5 dont I’apport en clinker est de 65 a 94 %,

le reste étant composé d’un ou de plusieurs ajouts [14].

1.2.1.2 Les Granulats

Les granulats sont définis comme 1’ensemble de grains inertes compris entre 0 mm et 40 mm (sable,

graviers et cailloux) dont 1’origine peut étre naturelle ou artificielle [15].

Nous distinguons les granulats roulés extraits de ballastiéres naturelles ou de riviéres, et les granulats

concassés, obtenus a partir des roches concassées exploitées en carriéres.
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Les granulats sont classés selon les dimensions des grains qui les constituent et la courbe
granulométrique représente la distribution, en pourcentage, des poids des matériaux passants dans des

tamis de dimensions normalisées.

Pour faciliter 1’écoulement du mélange, la confection d’un bon béton autoplagant utilise généralement
des granulats roulés de rivieres et un apport de fines (par exemple des fillers calcaires) plus importants.
Du fait que les frottements entre les granulats limitent 1’étalement et ’aptitude au remplissage des
bétons, la quantité de granulats est donc limitée, en général le rapport granulats / sable exprimé en
masse est de 1 dans un BAP. Le risque de blocage dans un milieu fortement ferraillé augmente lorsque

le Dimax augmente [16]. Ainsi, le Dy des granulats doit étre compris entre 10 et 20 mm.

1.2.1.3 L’eau

L’eau de gichage doit étre propre et ne doit pas contenir de matiére en suspension au-dela des
tolérances réglementaires suivantes [17] :
e 2 ¢/l pour les bétons a haute résistance ;

e 5 ¢/l pour les bétons a faibles résistances.

L’eau de gachage ne doit pas contenir des sels dissous au dela de :
e 15 g/l pour les bétons a haute résistance ;

e 30 g/l pour les bétons a faibles résistances.

La péte doit assurer une mobilité suffisante mais doit aussi inhiber tout risque de ségrégation et de
ressuage. Un BAP sera des lors composé d’une quantité de fines élevée et d’une quantité d’eau
relativement faible (eau/ciment rarement supérieur a 0,55 voire 0,50). La fluidité souhaitée sera

obtenue par I’utilisation de superplastifiants [18].

1.2.1.4 Les superplastifiants

Les superplastifiants sont des produits organiques qui, ajoutés a de faibles proportions (de 0,2 a 2 %
environ) au béton frais permettent d’en modifier les propriétés rhéologiques durant une période plus
ou moins longue. Le béton est un matériau composite poreux constitué de ciment, de granulats et
d’eau et ses propriétés mécaniques finales dépendent trés étroitement de la quantité d’eau introduite
lors du gachage. L’utilisation de superplastifiants nous permet d’obtenir un béton tres liquide pouvant

étre mis en place sans vibration ni ressuage ou ségrégation [19].
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Les superplastifiants permettent de répondre a deux types d’applications, selon que 1’utilisateur
travaille dans le domaine de la préfabrication ou du béton prét a I’emploi. Dans le premier cas, il aura
besoin d’un béton qui acquiert des propriétés mécaniques importantes de fagon trés rapide afin de
procéder au démoulage dans les délais les plus brefs et en méme temps d’un béton assez fluide pour
avoir une mise en place convenable dans les moules. Dans le deuxiéme type d’utilisation, le béton
devra pouvoir étre transporté sur des parcours plus ou moins longs et présenter de bonnes propriétés de
mise en ceuvre sur le site de construction sans que les performances mécaniques ne soient affectées

[20].

Il apparait donc que les bétons modernes doivent satisfaire a la fois aux exigences de résistance et de
maniabilité. Il s’agit de deux caractéristiques apparemment inconciliables puisque sans 1’ajout de
superplastifiant, 1’augmentation des résistances ne s’obtient qu’avec une réduction d’eau. Or, une
réduction d’eau diminue la fluidité. Un gain de maniabilité ne peut étre obtenu qu’en augmentant la

quantité d’eau de gachage et donc au détriment des résistances finales du matériau.

L’utilisation de superplastifiant dont ’action est schématisée sur Figure 1-1 permet de concilier la
diminution de la teneur en eau et la fluidité du béton tout en conservant de bonnes performances

mécaniques du matériau [23].

\
1 /
Avec //
Superplastifiant /

Témoin

Fluidité

E/C

Figure I-1 : Les utilisations des superplastifiants
1 — augmentation de la fluidité (teneur en eau égale)
2 — diminution de la teneur en eau et augmentation de la fluidité
3 — diminution de la teneur en eau (a fluidité égale).
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1.2.1.5 L’agent colloidal ou de viscosité

L’ajout d’un superplastifiant dans un béton augmente son ouvrabilité mais réduit sa viscosité. De ce
fait, le matériau devient moins stable du point de vue de la ségrégation et du ressuage.

L’utilisation d’agents de viscosité a pour but de stabiliser le béton en fixant I’eau dans le mélange, ce
qui diminue le phénoméne de ressuage et donne une plus grande cohésion au béton. Ces produits sont
a la base de longues molécules polymeres (polysaccharides) ou de dérivées cellulosiques. lls se
présentent généralement sous forme de poudre. L’intérét de leur utilisation est parfois discuté du point
de vue de leurs conséquences sur la rhéologie. Toutefois, il est démontré [21] qu’ils permettent, dans
le contexte de la production industrielle, de diminuer la sensibilité des bétons autoplacants aux

variations de teneur en eau.

En général, pour une ouvrabilité donnée, la quantité de superplastifiant croit avec celle de I’agent de
viscosité. Un dosage trop important en agent de viscosité empéche la pate de se déformer et entraine

une perte de fluidité, il peut conduire aussi a un entrainement d’air excessif.

Les agents de viscosité permettent un maintien de la fluidité et de la capacité de remplissage au cours

du temps estimé a environ une heure [5].

[.2.2 Caractérisation d’'un béton autoplacgant a I'état frais

En France, trois essais de caractérisation des bétons autoplagants a 1’état frais ont été recommandés par
I’ Association Frangaise de Génie Civil « AFGC » en juin 2000 [7]. Initialement provisoires, ces

recommandations sont devenues par la suite des essais de référence pour valider une formule de BAP.

L’ouvrabilité des bétons autoplacants se décompose en trois caractéristiques ;
e La mobilité en milieu non confiné (décrit par ’essai d’étalement) ;
e La mobilité en milieu confiné (décrit par la boiteen L) ;

e La stabilité (résistance a la ségrégation et au ressuage).

L’essai d’étalement modifié¢ fut développé par J-Ring au japon publié par le Groupe Holcim Bétons

dans ces recommandations [22] et peut remplacer la boite en L pour la mobilité en milieu confiné.
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1.2.2.1 Mobilité en milieu non confiné

Essai d’étalement

L’essai d’étalement s’est imposé comme 1’essai le plus facile a réaliser, il permet de mesurer la
consistance d’un béton. Cet essai s’effectue comme un essai d’affaissement au cone d’Abrams (Figure
I-2). Cependant 1’affaissement étant toujours supérieur & 25 cm, on mesure le diameétre moyen
(moyenne sur deux diamétres orthogonaux) de la galette de béton obtenue au bout d’une minute, ainsi
que le temps nécessaire a 1’obtention du diamétre d’une galette de 50 cm de diametre. Cette derniére
valeur donne une indication sur la viscosité du matériau. Une observation permet également de
constater si une ségrégation horizontale a lieu ou non. Cet essai réalisable sur chantier ne nécessite

qu’un petit échantillon de béton. Une valeur de 60 a 75 cm est en général visée pour obtenir un BAP.

Figure 1-2 : Essai d’étalement au céne d’Abrams (Sun;p ﬂow) -

Des observations complémentaires peuvent aider & appréhender certaines propriétés a I’état frais des
bétons autoplacants :
e Un ressuage peut étre détecté si de ’eau est présente en grande quantité sur les bords de la
galette,
e En tracant a la truelle des lignes dans la ‘galette’, on peut vérifier si le béton se referme bien,
ce qui est synonyme de bon comportement,
e La fluidité du béton peut étre évaluée en mesurant les temps de passage du béton aux
diametres 50 et 60 cm durant un écoulement au cone,
e Une forme bombée de la ‘galette’ traduit un effet de voute, ce qui peut nuire a ’homogénéité

du béton.
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Toutes ces indications sont plus ou moins subjectives mais aident le formulateur expérimenté a

effectuer certaines corrections en vue d’obtenir un béton qui correspond plus a ses attentes.

1.2.2.2 Mobilité en milieu confiné

Essai des anneaux japonais

Il est aussi appelé : essai d’étalement modifié [23]. On utilise & nouveau le céne d’Abrams mais
renversé, il permet de caractériser la mobilité du béton en milieu confiné et de vérifier que la mise en
place du béton ne sera pas contrariée par des phénomenes de blocages inacceptables. Le cone est placé
sur une plaque plane, entourée par un anneau de 300 mm de diameétre, équipé de 16 barres HA de
diametre 16 mm (Figure 1-3). Une fois le cone rempli, on souléve, ce qui laisse écouler le béton a
travers les barres HA, on mesure en fin d’essai le diamétre de la galette obtenue. Un second parameétre
peut étre tiré du méme essai : le temps mis par le béton pour dépasser le diametre de 500 mm T50 en
secondes [24].

"A -‘ ‘: » . ).

Figure 1-3: Anneau Japonais — Laboratoire GC de Plytech ‘Orléans.

Essai de la boite en L (L-box test)

Tout comme ’essai a ’anneau Japonais, cet essai permet de caractériser la mobilité en milieu confiné,

c’est-a-dire la segrégation dynamique.

La partie verticale du L (Figure 1-4) est remplie de béton en une seule fois. Aprés ouverture de la
trappe, le béton s’écoule a travers un ferraillage standard (39 mm entre 3 barres @ 14) qui correspond a
des ouvrages tres ferraillés mais qui peut étre éventuellement allégé (58 mm d’espace libre entre deux
barres) [7].
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1000 mm

—_
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i~

1500 mm

Figure 1-4 : Essai de la boite en L (L-box test)

Pour que le béton autoplacant soit accepté, le taux de remplissage de la boite en L (rapport des
hauteurs H/Lmax comme indiqué sur la figure 6) doit étre supérieur a 0,8 [18]. Des temps

d’écoulement peuvent aussi étre mesurés pour apprécier la viscosité du béton.

Les essais du tube en U, du caisson et de la passoire permettent aussi de caractériser la ségrégation
dynamiqgue et donnent un autre aspect de la capacité de remplissage des bétons autoplacants (Figure

I-5, Figure 1-6 et Figure 1-7) [24].

Y
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Figure 1-5 : Essai du tube en U
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Figure 1-6 : Essai du caisson

Béton A : rempli par le béton
‘ B : non rempli par le béton
Ratio de remplissage : A/ (A + B)

bl Tuyaux vinyl (& 16)
R , /
1 1
e 0--0-4-0--0--0--0-
I B
E ¢ 0 0 0o 0 O O
1
8 E X © o o o 0o 0 o0
®| o A
& c:> O 0 O O © ©
O 0o 0 o 0o 0 O
:
150 mm : 7 x 50 mm = 350 mm

A
A

1 500 mm

Figure 1-7 : Essai de la passoire
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1.2.2.3 Stabilité

Essai de stabilité au tamis

Appelé aussi essai de caractérisation de la ségrégation des bétons autoplacants, il vise a qualifier les
bétons autoplacants vis-a-vis du risque de ségrégation (Figure 1-8). Il peut étre utilisé en phase
d’étude de formulation d’un béton autoplagant en laboratoire, ou pour le contrdle de réception de la

stabilité du béton livré sur chantier [25].

Cet essai compléte les essais permettant d’apprécier la mobilité, en milieu confiné ou non, en
caractérisant la stabilité. Il consiste a évaluer le pourcentage en masse de laitance (Plaitance) d’un
échantillon de béton (4,8 + 0,2 kg) passant a travers un tamis de 5 mm. Les critéres d’acceptabilité

d’une formulation d’un béton autoplacant sont divisés en trois classes [7] :

e 0% < % Plaitance < 15 % : stabilité satisfaisante,
o 15% < % Plaitance < 30 % : stabilité critique : essai de ségrégation a réaliser in situ,

e % Plaitance > 30 % : stabilité tres mauvaise : ségrégation systématique, béton inutilisable.

W iR s 4

Figure 1-8 : Essai de stabilité au tamis

Essai de ressuage

Le ressuage est un type spécial de ségrégation ou les particules solides ont un mouvement général
inverse & celui du liquide. En fait, pendant la période dormante du béton, les particules solides qui sont
plus denses que I’eau sédimentent. L’eau est ainsi chassée vers le haut dans le cas de coffrages

impermeéables.
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Au niveau visuel, le ressuage s’observe par une mince pellicule d’eau a la surface du béton. Selon les
conditions météorologiques, on assiste a une compétition entre le débit d’eau ressuée et le débit d’eau
évaporee [26]. Si ce dernier est plus faible, le phénomene de ressuage est visible, sinon, la surface du
béton au lieu d’étre brillante, devient mate. La quantité d’eau ressuée sera de toute facon égale a la

quantité d’eau stagnante ajoutée a celle déja évaporée.

La capacité de ressuage peut étre mesurée par ’essai a I’aérométre modifié développé au LCPC
(Figure 1-9). Le volume d’eau libéré par I’échantillon de béton remonte au-dessus du perchloéthyléne
(dont la densité est supérieure a celle de ’eau 1,59) dans une colonne graduée ou il est facile de

I’estimer [18]. Ce test semble cependant peu pratique a utiliser étant donné la nocivité du produit.

Figure 1-9 : Essai de ressuage

1.2.2.4 Essai complémentaires sur béton frais

Mesure de la teneur en air occlus

Pour la mesure de I’air occlus dans le béton frais (Figure 1-10), on utilise la méthode dite « par
pression ». Comme le seul élément compressible dans le béton frais est I’air occlus, la compression de
’air fait chuter la pression appliquée au béton frais. Cette diminution est proportionnelle a la quantité
d’air présente dans le béton. Cet essai est effectué a 1’aide d’un aérométre selon la norme francaise

[27].
Le pourcentage de I’air occlus dans les bétons autoplagants n’est pas limité a une valeur fixe,

mais, plus il augmente plus il influe négativement sur les performances mécanique de notre

béton.
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Figure 1-10 : Mesure de [’air occlus a l'aide d’'un aérométre

Le parement
Le BAP offre certains avantages en matiére de qualité du parement grace a :
e Premiérement, du fait de I’absence de vibration, les désordres qui peuvent étre induits par
cette opération n’apparaissent plus dans un BAP ;
e Deuxiemement, le BAP est formulé pour minimiser les risques de ségrégation, cela limite trés
fortement ou évite les risques d’apparition des nids de graviers ;
e Enfin, le BAP présente une pate riche en fines qui doit donner a priori une texture extérieure

parfaitement réguliere [8].

Pour évaluer ce parement, on confectionne une éprouvette cylindrique de 16 x 32 cm ou de 11 x 22 cm
qu’on démoule aprés 24 heures. On doit obtenir pour un béton autoplagant, un parement de qualité,
traduit par une homogénéité d’aspect, une teinte comparable a celle des bétons classiques et aucune

porosité grossiére apparente (Figure 1-11).

cll i

Figure I-11 : Parement d’un béton autoplagant
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Les masses volumiques

La masse volumique réelle du béton frais doit étre systématiquement mesurée. Cela permet de vérifier
le rendement de la composition en comparant la masse volumique déterminée expérimentalement avec
la masse volumique théorique. Elle est mesurée par la pesée d’un récipient de 8 litres (fond de

I’aérométre) remplis de béton autoplacant sans vibrer (Figure 1-12).

Si m est la masse du récipient plein de béton (arasé a 1’aide d’une régle) et mO celle du récipient vide,
la densité est déduite par 1’application de la formule suivante : Myg = (m—mg) /V  [kg/m°], ol Myg

est la masse volumique réelle du béton frais et V le volume du récipient utilisé (8 litres).

La masse volumique réelle Myr est normalement égale a la masse volumique théorique My, calculée a

partir de la formulation théorique du béton avec comme source d’incertitude la quantité d’air occlus.

Figure 1-12 : Mesure de la masse volumique réelle

[.2.3 Caractérisation d’'un béton autoplagant a I'état durci

Le béton doit étre soumis a différents essais mécaniques de caractérisation :
e Les essais de compression ;
e Les essais de traction par flexion ;

e Les essais de compression sur demi - prismes « cube équivalent ».
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1.2.3.1 Les essais de compression

Les essais de mesure de la résistance a la compression sont réalisés sur des éprouvettes cylindriques

11x22 cm conformément aux prescriptions de la norme [28].

Ce test fournit la force de compression [N] qui génére la rupture de 1’échantillon (Figure 1-13). La
contrainte de compression a la rupture [Pa] est déduite de cette force en divisant par la surface de la

section sollicitée.

Figure 1-13 : Mesure de la résistance a la compression des 11x22 ¢cm

1.2.3.2 Les essais de traction par flexion

Cet essai tres utilisé permet de simuler le type de sollicitation le plus courant dans les éléments des
ouvrages (Figure 1-14). Les éprouvettes utilisées pour ce type d’essai sont propre uniquement aux

mortiers, elles sont prismatiques de dimensions 4x4x16 cm.

La résistance a la traction par flexion est obtenue par I’application de la formule de résistance des
matériaux suivante : o = Mf.a/2l, avec le moment de flexion : Mf = F.L/4, ou F est la charge de

rupture, L la portée, I I’inertie de flexion, et a le c6té du prisme.
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Figure 1-14 : Mesure de la résistance a la traction par flexion des 4x4x16 cm

1.2.3.3 Les essais de compression sur demi - prismes « cube équivalent »

Les demi—prismes issus de la rupture des prismes par flexion sont ensuite testés en compression par
écrasement (Figure 1-15). Ces essais sont principalement conduits a titre comparatif. En effet, les
valeurs de résistances a la compression déduites de cet essai sont surestimées, du fait que 1’élancement

est faible et que les parois latérales sont cisaillées.

La contrainte de rupture est obtenue en divisant la charge de rupture par la surface de contact presse /

échantillon, soit 4x4 cm.

Figure 1-15 : Mesure de la résistance a la compression sur demi-prismes
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.3 Ladurabilité

[.3.1 Généralités

Un ouvrage doit résister au cours du temps aux diverses agressions ou sollicitations (physiques,
mécaniques, chimiques...), c¢’est-a-dire aux charges auxquelles il est soumis, ainsi qu’aux actions
diverses telles que le vent, la pluie, le froid, la chaleur, le milieu ambiant... tout en conservant son
esthétique. 1l doit satisfaire, sans perdre ses performances, aux besoins des utilisateurs au cours du

temps.

Il devient possible de définir des objectifs de durabilité et de choisir avec précision les caractéristiques
du béton en fonction de I’agressivité du milieu dans lequel se trouve 1’ouvrage et d’optimiser ses
caractéristiques afin de les adapter a la durée d’utilisation souhaitée. Les spécifications concernent la
nature et le dosage minimal en ciment, la compacité minimale, la valeur maximale du rapport

Eau/Ciment, ’enrobage minimal des armatures et la teneur maximale en chlorures dans le béton.

Les connaissances actuelles sur les ciments et les bétons permettent d’optimiser et d’adapter la
composition et la formulation des bétons aux contraintes environnementales auxquelles ils seront
soumis, tout en respectant les criteres de performances mécaniques.
Les ouvrages en béton disposent aujourd’hui d’un support normatif complet, constitué de normes
européennes et de référentiels francais. Cet ensemble de textes couvre :
e Ledimensionnement des ouvrages en béton,
e Les constituants du béton : la norme NF EN 197-1 pour les ciments, les normes NF EN 12620
et XP P18-545 pour les granulats et la norme NF EN 934-2 pour les adjuvants),
e La durabilité des bétons : norme NF EN 206-1, fascicule de documentation FD P18-011,
recommandations sur I’alcali-réaction, le gel-dégel, la réaction sulfatique interne,
e Les produits en béton : norme NF EN 13369,

e L'utilisation du béton dans les ouvrages : Fascicule 65A, DTU....

Ces normes et référentiels se complétent de maniére cohérente et permettent in fine de mieux

appréhender et de mieux maitriser la durabilité des structures en béton [29, 30].
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Malgré les aspects intéressants que proposent les bétons autoplacants, en particulier a I’état frais, et
leur utilisation en constante augmentation, ils ne disposent pas encore du recul nécessaire et suffisant
pour étre acceptés par tous les maitres d’ouvrage et maitres d’ceuvre, ce qui limite encore leur

diffusion [31].

Pour encourager I'utilisation des bétons autoplacgants, plusieurs études sur les différents aspects de la
durabilité¢ des bétons autoplagants comme la perméabilité a I’oxygene [33 et 34], la diffusion des ions
chlore [35, 36, 37], la carbonatation accélérée [38, 39], la lixiviation [40],..., ont été menées depuis

quelgues années.

L’objectif de notre étude est de contribuer a la connaissance du comportement des bétons autoplagants
face a I’attaque sulfatique externe. Les résultats pourront contribuer, a 1’établissement des normes
européennes dans ce domaine et au développement de ce nouveau matériau aupres des acteurs de la

profession du BTP.

[.3.2 Introduction a la durabilité

Les altérations du béton observées en présence d’agents agressifs, qu’ils soient minéraux, organiques

ou biologiques, sont d’ordre chimique ou physique.

Les altérations physiques peuvent étre surfaciques (abrasion, érosion, cavitation ou écaillage) ou
interne sous forme de fissures (changement structural, gradients d’humidit¢ ou de température,

pression de cristallisation, exposition aux températures externes)

Les altérations chimiques sont dues essentiellement aux acides, aux bases et aux solutions salines,
elles entrainent presque toujours la dissolution de la chaux et le plus souvent, en association avec cette
dissolution, la formation de composés nouveaux [41] dont les conséquences sont d’ordre
macroscopique :

e Maécanique : chute de résistances et de rigidité, fissuration et déformation du matériau.

e Physico-chimique : baisse du pH, augmentation de la porosité et des propriétés de transfert des

gaz et des liquides.
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L’action des ions sulfate issus du gypse, utilis¢é comme retardateur de prise, ne présente pas un danger
pour les bétons car ’hydrate formé est certes expansif, mais cristallise dans une pate de ciment fraiche
et plastique qui supporte les déformations induites. Par contre en cas d’attaque externe aprés la prise,
la cristallisation de I’hydrate se fait dans la porosité d’une matrice peu déformable. L’expansion de
ettringite peut alors donner naissance sur les parois du réseau poreux a des pressions de traction

causant expansion, fissuration voire éclatement du béton [42].

[.3.3 Durabilité et économie

La durabilité est un objectif de qualité pour I’ingénieur, et le métier de ce dernier consiste a atteindre
les objectifs fixés au moindre colt. Il en résulte deux régles qui permettent de concilier au mieux

économie et durabilité.

Reégle 1 : I’expérience du temps : Toute innovation doit étre évaluée par comparaison avec ce qui est

connu pour avoir subi avec succés I’épreuve du temps.

Regle 2 : la communication des regles de comparaison : Les régles de comparaison entre I’innovant et
le traditionnel doivent donner lieu a une délibération intra et interprofessionnelle en vue de déterminer

celle qui, a chague époque, paraissent les mieux adaptées.

De nos jours, I’application de la régle 1 se fait principalement dans les laboratoires et la régle 2 se
traduit par I’élaboration de normes, de codes et de réglements. Le fondement d’une approche
économique de la durabilité réside donc dans le lien nécessaire entre les résultats expérimentaux et le

cadre normatif.

[.3.4 Béton durable et béton résistant

La porosité est le paramétre de premier ordre qui caractérise la texture du béton ; ce n’est évidement
pas le seul parameétre, mais c’est celui qu’il faut fixer avant d’étudier tous les autres. Il conditionne

presque toutes les propriétés du béton et, en premier lieu, sa résistance mécanique.
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La résistance aux efforts de compression est la propriété principale du béton, celle qui permet son
utilisation comme matériau de construction. Plus faible est la porosité, plus grande est la résistance.
Mais presque toutes les autres propriétés du béton dépendent de ce méme paramétre de premier ordre.
Toutes choses égales par ailleurs, le béton le plus résistant sera aussi le plus rigide, le plus dur, etc.
Serait-ce aussi le plus durable ?

Pour évaluer expérimentalement la durabilité du béton, il faut étudier son comportement vis-a-vis d’un
certain nombre de mécanismes susceptibles de le dégrader. On peut traiter la question comme la

durabilité du béton face au gel-dégel, a I’alcali-réaction, aux environnements agressifs.

Une fagon pratique d’y parvenir est de toujours partir de la résistance aux efforts de compression pris
comme critere global et de discuter de la durabilité en deux temps :
e toutes choses égales par ailleurs, en comparant des bétons qui ne different que par leur
résistance ;

e puis a résistance constante, en examinant les paramétres spécifiques de la durabilité.

Il y a donc avantage, en vue de I’objectif de durabilité, a choisir la classe de résistance du béton en
fonction de I’agressivité du milieu, d’autant plus élevée que le milieu est plus agressif. D’un point de
vue pratique, cela signifie que c’est ’exigence de durabilité qui peut, parfois, déterminer la résistance

a prendre en compte dans le calcul de 1’ouvrage.

On peut considérer qu'un niveau de résistance adapté au milieu environnant est un premier critére de
qualité qui doit étre complété par d’autres conditions. En effet, tous les bétons de méme résistance a la
compression ne sont pas également durables. A résistance égale, il existe des différences parfois
importantes, entre les bétons. Au simple critére de résistance, il faut ajouter d’autres considérations.

D’abord, la résistance (et ainsi la porosité) n’est qu’un critére de premier ordre qui doit étre complété
par d’autres mesures comme, par exemple, la perméabilité ou la diffusion, la distribution des tailles de
pores. En effet, un autre facteur majeur est la dimension des pores. A porosité égale, les agents
agressifs pénetrent d’autant plus difficilement que les pores sont fins. Or, la finesse des pores dépend
du rapport E/C, du ciment (CHF-CEM lII/A, CLC-CEM V/A et B, CLK-CEM 111/C comparés au
CPA-CEM | et CPJ-CEM II/A [43]), des additions minérales (cendres volantes, laitiers), de
I’exposition du béton (dessiccation, carbonatation) et méme de la dimension et de la nature des

granulats [44].
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[.3.5 L’attaque sulfatique

Les phénomeénes a I’origine de I’attaque sulfatique ne sont pas parfaitement bien connus ni maitrisés.
L’attaque sulfatique est associée a la précipitation de produits sulfatés secondaires, d’une expansion
importante et de la détérioration chimio-mécanique (modifications des propriétés de transport de la
porosité, fissures, perte de résistance et de cohésion,...). Ceci peut conduire a la ruine du matériau
cimentaire, & plus ou moins long terme en fonction de I’attaque (nature, teneur et concentration des

sulfates au contact) et du ciment utilisé (type et rapport Eau/Ciment).

On distingue 1’attaque sulfatique interne [45, 46], qui fait intervenir des sulfates déja présents dans le
béton (DEF), de I’attaque sulfatique externe qui se produit dés lors que les conditions externes sont

réunies.

L’objet de ce paragraphe est de présenter I’attaque sulfatique externe dont ’apport en ions sulfates

provient du sol.

1.3.5.1 Complexité du phénomeéne

Les mécanismes fondamentaux d’altération des bétons par réactions chimiques, ainsi que leurs effets
ont été représentés par la Figure 1-16 a ’aide d’un schéma proposé par Mehta [47]. Ce schéma a été
simplifié par Planel pour se focaliser sur I’attaque sulfatique [48]. Deux réactions y figurent,
I’hydrolyse des hydrates de la pate de ciment durci et les réactions entrainant la formation des produits
expansifs (associés a I’Attaque au Sulfate de SOdium : ASSO). Néanmoins, les conséquences
macroscopiques sont d’ordre mécanique : chute de résistance et de rigidité, fissuration et déformation
du matériau et d’ordre physico-chimique : perte de résistance, modification de la porosité et des

propriétés de transport et formation d’un hydrate expansif.

L’attaque sulfatique externe se produit lorsqu’un matériau cimentaire se trouve en contact direct avec
une source de sulfate, comme dans les sols, les eaux souterraines, les eaux d’infiltration, les pluies
acides (acide sulfurique) liées a la pollution industrielle atmosphérique. Elle peut étre décrite selon
trois processus permettant d’évaluer I’agression :

e Le transfert dans le milieu poreux des ions sulfates qui est contrélé par la perméabilité et la

diffusivité des matériaux,
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e Les réactions chimiques entre les composants de la pate de ciment, qui dépendent du ciment
utilisé, et de I’apport en ions SO,

e Le phénomene d’expansion, résultant de la cristallisation de nouveaux hydrates.

La quantité de sulfates pouvant intervenir dans les réactions dépend de chaque source considérée :
lieu, quantité, type.

DETERIORATION DU BETON
PAR REACTIONS CHIMIQUES

! '

Réactions entrainant I'hydrolyse
et le lessivage des composés de
la pate de ciment durcie

Réactions entrainant
la formation de
produits expansifs

v

Accroissement de
la porosité et de la
perméabilité

Accroissement
des contraintes
internes

|
i
i
i
i
i
|
i
I
(DEP) i (ASSO)
I
i
i
i
i
|
i
|
i

v v v

Chute de Fissuration, Déformation
résistance et éclatement,
de rigidité pustules

Figure 1-16 : Schéma simplifié des processus de détérioration du béton intervenant lors des attaques
sulfatiques (DEP : Dégradation en Eau Pure, ASSO : Attaque au Sulfate de Sodium Na2S04).

L’intensité du mécanisme de I’expansion sulfatique va dépendre :
e De la qualité du béton a savoir la composition du ciment, le mode de fabrication, la cure, 1’état
d’endommagement du béton avant 1’attaque ;
e De I’exposition sur le site a savoir la concentration en SO, et sa distribution dans le sol,
I’humidité, les opportunités de transport ;
e Des conditions environnementales et atmosphériques a savoir les changements d’humidité, la

fréquence des intempéries, la température, la surface exposée [49].
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1.3.5.2 Apercu historique

Cela fait plus de 70 ans que de nombreuses attaques par les sulfates, présents naturellement dans le
sous-sol, ont été constatées sur les fondations d’ouvrages en béton en milieu marin. Les dégradations
De ces massifs de fondation sont attribuées en partie a la réaction des sulfates avec les hydrates de la

matrice cimentaire.

Dés les années 1950, les premiéres réglementations en matiére de protection des ouvrages contre
I’attaque sulfatique recommandaient 1’utilisation de béton a faible rapport Eau/Ciment, a taux de C;A
limité et a ajouts pouzzolaniques. Ces mesures visaient a limiter la quantité d’aluminates et a ralentir

la diffusion des espéces ioniques agressives depuis le milieu externe vers le milieu interne.

Les sulfates qui sont a l’origine de la destruction des ouvrages en béton peuvent étre présents
naturellement dans les sous-sols, intégrés dans la préparation du béton ou provenir de I’industrie
(chimique et pétrochimique) suite a une pollution. Les sulfates se trouvent également associés aux
alcalins dans les sels (sulfates de sodium, potassium, calcium et magnésium). On trouve aussi, dans le
cadre du stockage des déchets radioactifs, des sulfates dans le déchet lui-méme, ou dans les eaux de
ruissellement ayant traversé des zones sulfatées (eau séléniteuses, eau d’infiltration, pluies

d’acides,...).

Cing critéres majeurs de recherche dans le domaine de I’attaque sulfatique ont été définis comme
prioritaires par Cohen [50] :
o Etablir des tests accélérés d’attaques sulfatiques, permettant de tester rapidement la résistance
des pates de ciment vis-a-vis de certains facteurs reconnus et ce de maniere normalisée,
e FEtablir une liste d’indicateurs appropriés a mesurer ou a contrdler pendant les essais d’attaque
sulfatique,
e FEtablir des critéres qui permettent d’affirmer de facon claire si le matériau a réussi le test,
e Etablir une méthodologie systématique pour ’analyse des données,

e  Etablir une relation entre la durabilité de la pate de ciment et celle du béton.

La détérioration des propriétés mécaniques du béton, qu’elle soit évaluée visuellement, mise en
évidence par une décroissance de la résistance du matériau ou encore par des mesures d’expansion
volumique, est la conséquence des réactions chimiques et des modifications micro-structurales causées

par I’attaque sulfatique. Il apparait alors primordial de réaliser un contrdle des propriétés physico-
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chimiques du matériau soumis a une attaque aux sulfates mais aussi de le faire avant que la

détérioration de celui-ci ne soit trop avancée (i.e. forte expansion).

1.3.5.3 Principales techniques expérimentales

Les techniques d’analyse utilisées dans le cadre d’une étude de la durabilité des bétons peuvent étre

divisées en deux catégories : macroscopiques et microscopiques.

Techniques macroscopiques :

Variation de la masse : un gonflement se traduit par un gain de masse tandis qu’une perte de
matiere par ruine fait chuter brutalement la masse.

La mesure de I’allongement (expansion) : c’est le parameétre qui démontre sans équivoque
I’existence d’un gonflement. N’est mesurable que sur les échantillons équipés de plots, c¢’est-
a-dire les mortiers.

Mesure de la vitesse de propagation du son : permet d’évaluer de maniére non destructive
I’évolution des propriétés mécaniques du béton puisque la vitesse est corrélée au module
dynamigue. Une chute du module dynamique traduit un endommagement global du béton.
Porosité a ’eau : ¢’est le premier paramétre qui gouverne la résistance et la perméabilité des
bétons. Cette mesure permet donc d’identifier a priori les bétons les plus durables.

La mesure de la résistance a la compression et a la traction : mesure les propriétés mécaniques
des Dbétons et des mortiers, notamment leur évolution au cours de [’exposition a
I’environnement agressif.

Contrdle visuel de la fissuration : évalue le degré d’endommagement de 1’échantillon testé,

aide au diagnostic de I’altération [48].

Techniques microscopiques :

La microscopie électronique a balayage (MEB) avec microsonde EDS : identifie les
modifications de la microstructure et de la microtexture des bétons et des mortiers.. Cet outil
permet de réaliser le diagnostic de I’altération.

Analyse thermogravimétrique (ATG): mesure quantitative des composants majeurs des

matériaux.
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e La diffraction aux rayons X (DRX) : analyse des différents minéraux qui composent les bétons
La DRX reste assez limitée en quantitatif, elle permet d’identifier les phases bien cristallisées
comme la portlandite, le monosulfoaluminate (I’AFm), le gypse, lettringite (I’AFt) non

colloidale et d’autres phases minérales hydratées de la pate de ciment.

[.3.6 L’ettringite dans le béton

Méme si le mécanisme de dégradation par précipitation d’ettringite reste source de divergences,
I’ettringite est tenue responsable des désordres observés lors d’une attaque sulfatique. Il est important
de noter que D’ettringite, qui se forme habituellement pendant les premicres heures de 1’hydratation,

peut demeurer naturellement présente dans la pate de ciment sans causer de désordre.
I11. 6.1. Hydratation des ciments Portland [45, 51]

Les principaux constituants du ciment Portland qui vont intervenir dans les réactions d’hydratation
avec 1’eau sont le clinker (composé de silicates de calcium tricalcique : C3S, bicalcique : C,S,
d’aluminate tricalcique : C3A et d’aluminoferrite de calcium : C,AF, (Tableau I-1), et le sulfate de
calcium (sous la forme de gypse: CaSQ42H,0, d’hémihydrate CaSQ4%H,O : et d’anhydrite :
CaSO0,).

Tableau I-1 : Notations chimiques cimentiéres

Notation cimentiere C S H § F A

Formule chimique CaO SiO, H,0 SO, Fe,O; Al,O3

Pendant la période initiale de I’hydratation (ou période de gachage), le silicate tricalcique C3S se
dissout superficiellement pour mettre en solution des ions silicates H,Si0,%, des ions OH- et des ions

calcium Ca* :

Solubilisation des silicates : 2Ca;SiOs + 6H,0 — 6Ca*" + 80H + 2H,Si0,*

En parallele, on peut observer la solubilisation du gypse et de I’aluminate tricalcique qui vont alors
former de Iettringite. Le gypse (sulfate de calcium) a été intentionnellement mélangé au clinker afin

de provoquer cette réaction qui évitera le phénomeéne de prise rapide du C3A.
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Solubilisation du gypse : CaS0,.2H,0 — Ca** + SO,* + 2H,0

Solubilisation du CsA: 3Ca0.Al,O; + 4H,0 — 3Ca*" + 2AI(OH)* + 40H

Formation d’ettringite: 380,% + 6Ca** + 2AI(OH)* + 40H" + 26H,0 — 3Ca0.Al,03.3CaS0,.32H,0

Le produit de solubilité de ettringite s’écrit ainsi : Ps = [Ca®*]°.[SO,*>.JAI(OH)*]%.[OHT* = 10 &
25°C

La formation d’ettringite ne s’accompagne pas ici de dégradation. En effet, la croissance de cristaux,
pendant cette période ou le matériau est encore a 1’état frais, ne rencontre aucun obstacle : les

déformations sont libres et aucune contrainte ne peut alors se développer.

Quelques secondes plus tard, la solution se trouve sursaturée vis-a-vis du silicate de calcium hydraté,

appelé C-S-H car sa stoechiométrie n’est pas fixe.

Formation des C-S-H (exemple) : 3Ca,+ + 2H,Si0,% + 20H + 2H,0 — Ca3H,Si,0;(0OH),, 3H,0

Pendant la période d’induction, qui peut durer jusqu’a quelques heures, les cinétiques sont trés lentes
et le béton reste maniable. En raison de la présence d’ions calcium et OH™ excédentaires issus de la
solubilisation des silicates, la solution va se trouver progressivement sursaturée vis-a-vis de la
portlandite Ca(OH),. Le pH atteint ainsi des valeurs supérieures a 12,5, pH d’équilibre de la
portlandite dans un systéme sans alcalin. C’est la précipitation de cet hydrate qui marque la fin de cette

période, en provoquant le phénoméne de prise.

Lors de la prise, les réactions s’accélérent pour former de nombreux hydrates de portlandite et de C-S-
H. Ces hydrates remplissent rapidement les pores et donnent ainsi une raideur a la matrice formée. Ce

sont les C-S-H qui, en se soudant entre eux et aux parois environnantes, constituent la colle du béton.

Au bout de 10 a 24 heures, la formation d’ettringite aura consommé la totalité du gypse dont la
guantité est limitée réglementairement (la teneur totale en sulfate du ciment doit rester inférieure a
4%). La concentration en sulfates chute et I’ettringite devient alors la nouvelle source de sulfates. Le

CsA  excédentaire pourra ainsi former, aprés dissolution d’une partie de [Dettringite, du
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monosulfoaluminate de calcium hydraté. Selon le rapport molaire initial gypse/aluminate, 1’état
d’équilibre final comportera soit un mélange d’ettringite et de monosulfoaluminate (rapport > 1), soit
I’ettringite est totalement consommée (rapport < 1) et il ne se forme plus que du monosulfoaluminate

et de I’aluminate tétracalcique hydraté (C,AH:3).

Formation de monosulfoaluminate de calcium hydraté par dissolution de I’ettringite :

3Ca0.Al,03.3CaS0,.32H,0 + 4Al(OH)* + 6Ca** + 80H — 3Ca0.Al,0;.CaS0,.12H,0 + 8H,0

Enfin, pendant la phase de durcissement, les hydrates vont former une couche de plus en plus dense
autour des grains de silicates anhydres, génant ainsi la diffusion des ions et de 1’eau. Dans la majorité
des cas, une partie du ciment restera ainsi anhydre, bien que 1’hydratation se poursuive lentement

pendant plusieurs années.

1.3.6.1 Les catégories d’ettringite

Dans le domaine de la chimie des bétons, trois types d’ettringite de composition chimique et de

minéralogie identiques se distinguent mais sont a I’origine d’effets différents sur la matrice liante.

L’ettringite primaire est celle qui précipite pendant les premiers instants de la réaction du ciment avec

I’eau. Comme vu précédemment, cette ettringite ne cause aucun dommage lors de sa précipitation.
9

L’ettringite secondaire (SEF : Secondary Ettringite Formation) se forme une fois la prise du ciment
réalisée, pouvant entrainer des désordres macroscopiques irréversibles. Cette ettringite néoformée peut
conduire a des gonflements dus a une réorganisation du matériau. En régle générale, dans les ciments,
la teneur en gypse ou anhydrite est insuffisante pour transformer tous les aluminates en ettringite
primaire. Le facteur limitant est donc la teneur en gypse. Dans ce cas ’ettringite réagit pour former le
monosulfoaluminate. Mais si le matériau est mis en contact avec une source de sulfates, cers derniers
réagiront avec les aluminates pour former de I’ettringite. Le facteur limitant devient dans ce cas les

aluminates [48, 52, 53].
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On distingue deux grandes catégories d’ettringite dont la formation dans un matériau durci est a
I’origine de plusieurs pathologies du béton :
e La formation d’ettringite secondaire d’origine externe nommée ESA (External Sulfate attack).
e La formation d’ettringite différée d’origine interne nommée « DEF » ou « ISA » (Delayed
Ettringite Formation, Internal Sulfate attack) [45, 46].
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LES BETONS

AUTOPLACANTS
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Chapitre 1l LES BETONS AUTOPLACANTS

Lors de la présentation des principales caractéristiques des BAP, nous avons mis en évidence
I'influence des différents constituants et établi certains critéres permettant d’obtenir les propriétés
visées. Les gammes de valeurs généralement employées sont issues des recommandations provisoires
de ’AFGC [7].

Ce chapitre traite la formulation et la confection de bétons autoplacants avec comme particularité des

granulats concassés au lieu de granulats roulés comme c'est le cas en général.

1.1 Introduction

Les bétons autoplacants (BAP) se distinguent des bétons ordinaires (BO) ou vibrés, par leurs
propriétés a 1’état frais. Ils sont capables de s’écouler sous leur propre poids, quelque soit le

confinement du milieu, et restent homogénes au cours de I’écoulement.

Pour parvenir a ce cahier de charge, les BAP sont formulés différemment des BO. En général, ils
possedent un méme dosage en ciment et en eau que les BO ainsi qu’un volume de sable assez proche.

L’apport de la pate (ciment + eau + adition) est privilégié au détriment des gravillons (Figure 11-1).

GRAVILLONS
GRAVILLONS
' Granulats
SABLE
SABLE
T $ 0
_ CIMENT __ADDITION |
EAU Pate EAU
(Plastifiant) Superplastifiant

Figure 11-1 : Composition d 'un béton ordinaire et d'un BAB [25]
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La pate a pour rdle de limiter les contacts entre les différents gravillons et d’empécher la formation de

voutes susceptible de bloquer I’écoulement (Figure 11-2).

Mortier Mortier

Armatures Armatures

Figure 11-2 : Phénomeéne de blocage d'un granulat au droit d’'un obstacle [6]

Le volume important d’éléments fins permet aussi d’établir un compromis entre la stabilité et la
maniabilité du BAP. Ce compromis n’est pas suffisant pour garantir la fluidité, il est donc nécessaire
de recourir a un superplastifiant haut réducteur d’eau a fort pouvoir défloculant pour minimiser la

demande en eau et pour disperser au mieux les particules.
Parfois I’ajout du superplastifiant entraine la ségrégation du béton, ce qui nécessite 1’utilisation d’un

agent colloidal ou de viscosité, qui a pour rdle d’assurer une meilleure stabilité. Son utilisation doit

étre restreinte pour des raisons de codt.

[1.2 Formulation des BAP

[1.2.1 Méthode de formulation pratique des BAP

La plupart des formules de BAP sont congues actuellement de maniére empirique. La méthode de
Dreux-Gorisse n’est pas adaptée [54, 55, 56], car elle ne prend en compte ni les adjuvants ni les
additions, alors que ce sont des composants essentiels d’'un BAP. La formulation est donc basée sur

I’expérience acquise ces derniéres années.

Dans I’industrie du batiment, on utilise principalement des bétons de 25 a 35 MPa, et par expérience

on sait que ces résistances dites « ordinaires » sont facilement atteintes par les bétons autoplagants.
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Avec I’expérience acquise ces dernieres années, certains ordres de grandeurs pour les proportions des
constituants sont maintenant connus et utilisés :
e Le volume de gravillons est limité en prenant un rapport G/S (masse de gravillons sur masse
de sable) proche de 1.
e Levolume de pate varie entre 330 et 400 I/m”.
e La masse du ciment est supérieure ou égale au minimum requis par la norme BPE (P18 305),
soit en général de 300 & 350 kg/m®. En complément la masse d’addition se situe entre 120 et
200 kg/m®.

e Le dosage en superplastifiant est proche de son dosage a saturation.

La formulation se fait donc par tatonnement sur la base de ces plages. Aprés la conception sur le
papier, la formule ne peut étre optimisée et vérifiée que par des essais effectués la plupart du temps

directement sur béton.

[1.2.2 Formulations des BAP existants dans la bibliographie

Plusieurs méthodes de formulations des bétons autoplacants existent aujourd’hui dont un grand

nombre a été publié dans les différents congres dédiés aux BAP [57, 58, 59].

La méthode Japonaise développée par Okamura et Ozawa est 1'une des premiéres méthodes mises au
point pour la formulation des bétons autoplagants a étalement d’au moins 65 cm [60, 61]. La méthode
préconise 1’augmentation du volume de pate au détriment du volume de granulats. Ce principe vise a
éviter tout probléme de blocage des gravillons en imposant un volume de gravillons inférieur a 50 %
au volume solide du béton et un volume de sable de diamétre supérieur a 90 pum est égal a 40 % du
volume total du mortier du béton. Au final, la méthode conduit & des volumes de pate trés élevés, une

surestimation du liant et donc a des bétons trés onéreux [62].

La méthode proposée par Bui et Montgomery, préconise en premier lieu d’étudier le volume de pate
[59]. lls considérent un volume de pate égal a la porosité du squelette granulaire du béton augmenté
d’une valeur qui conduira a une bonne lubrification du squelette en évitant les risques de blocage. Ils
supposent que la pate pénétre tous les vides inter-granulaires du squelette empilés d’une fagon lache
sans aucune surpression extérieure. Ce volume est a priori de I’ordre de 42 & 48 % du volume total de

I’échantillon [63].
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D’autres méthodes ont été proposées comme celle développée au CTG (Centre Technique Groupe,
Italcementi) qui repose sur le développement d’un fuseau granulaire propre aux BAP a étalement
compris entre 55 et 75 cm [62]. Cependant, en dépit de leur multitude et de leurs avantages respectifs,
les méthodes de formulations des BAP nécessitent un programme expérimental assez conséquent pour
fixer la nature et les proportions des composants de la pate qui assurera la consistance nécessaire pour

limiter la ségrégation et assurer une bonne fluidité.

L’AFGC (Association Frangaise de Génie Civil) a mis en place des techniques pour la caractérisation
des BAP a I’état frais qui sont appliquées dans la profession du BTP. Il reste que, pour I’instant, il
n’existe pas pour les BAP de méthode de formulation généralisée, comme peut 1’étre la méthode de
Dreux-Gorisse pour les bétons ordinaires [25]. Nous nous somme tenus a respecter les
recommandations de I'AFGC pour la formulation et la caractérisations des bétons autoplacants

formulés.
[1.2.3 Les matériaux utilisés

11.2.3.1 Les granulats (S, G; et G,)

Tous les granulats utilisés proviennent de I'Entreprise Nationale des Granulats (ENG) d’El-Khroub. 1l

s’agit de granulats calcaires concassés, de couleur blanche. Nous avons utilisé¢ le sable 0/5 et les

granulats 5/8 (G,) et 8/15 (G,).

Le sable contient une grande quantité de fines, de I’ordre de 18 % apportant une quantité suffisante de
fines pour réaliser un béton autoplagant. Il n’a donc pas été nécessaire d’ajouter un filler calcaire. La
teneur en sable, notée « S », correspond aux granulats compris entre 20 um et 5 mm. Ici, cela

correspond a 82 % du sable plus 8 % de G, (Cf. Figure 11-3 et Figure 11-4).

La teneur en granulat, notée « G », correspond a tous les granulats dépassant 5 mm, c’est-a-dire 92 %
de G, plus G, (Cf. Figure 11-4 et Figure 11-5).

Pour nos formulations préliminaires nous avons pris :
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e 0 % de filler calcaire car les fines déja présentes dans le sable sont comprises entre 145 et 175
kg/m®, ce qui entre dans la plage de 120 & 200 kg/m®.

e Unrapport G/S fixé a 1,1 pour favoriser 1’effet de roulement de billes et un rapport G,/G, égal
a 0,43. Le pourcentage des gravillons 0/5 (15,4 %) est plus faible que celui des gravillons 5/8
(35,5 %) car la courbe granulométrique de ce dernier est plus étalée que celle de G; (voir la
Figure 11-3, la Figure 11-4 et la Figure 11-5).

| Sables ‘ Gravillons |

100 % / E

90 % // 104

B0 % // +

70% // *
B0 ,/ 40
c / i
5 =
- T
E k)
2 50w EE
£ Ve g
a El
: / 2
£ w
0w A » g
i L =2
&£ LT

1/
0% A = 70 %
0% 50 4
-
0% +
Y% ow [ ois [ wes [ ow [ wes | oo | ten | zoo | won | e | wo | teo | @50 | s [ emm |0
0080 | 0425 | 020 | 0.315 | 0.0 060 125 | 200 315 5.00 Bo0 | 125 200 | 315 | 500 50,0

- 140 22.4
Tamis en mm

Figure 11-3 : Courbe granulométrique du sable 0/5

Sables | Gravillons

Refus cumulés en %

Passants cumulés en %

0%

100

0,025 | 0.040 | 0.065 | 0.0 | 046 | 0.25 | 040 | 0.65 | 100 | 160 | 250 | 400 | 6.50 | 10.0 | 10 | 250 | 400 | o=
[o.020 [o.0s2 [o.050 (o080 [0.125 | 020 |0.515 | 0.50 | 060 | 125 | 200 | %15 | 500 | Bo0 | 125 | 200 | 515 | 500 | B0 |

Py 140 | 224
Tamis en mm

Figure 11-4 : Courbe granulométrique du gravier 5/8
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Sables Gravillons

7
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Figure 11-5 : Courbe granulométrique du gravier 8/15

11.2.3.2 Les ciments (C)

Dix sept ciments (Tableau I1-1) ont été testés en tenant en compte comme critere de comparaison, la
résistance développée principalement a 28 jours et le colt de fabrication des différents ciments. La
classe de ciment recherchée pour la confection de nos bétons autoplagants est la classe 42,5 avec un

apport maximal d’ajout pour avoir le ciment dont le cott est le moins cher.

En tragant la courbe représentant la résistance garantie en fonction du co(t du ciment, il est possible de
sélectionner le ciment qui se rapproche le plus de notre objectif : un ciment a la résistance garantie la
plus proche de 42,5 et de plus faible prix. Le ciment retenu dans Figure 11-6 est entouré en rouge. Le

ciment CEM | 42,5 PM-ES est le seul ciment sans ajout, il est donc utilisé comme référence.

Rc a 28 jours en fonction du colt
S 60
S 55 CEM 142,5 PM-ES [\
;)’ 50 ciment de référence
5 CEM II/A (L) 42,5
S, 45 ciment nnr|m|§ﬁ A VA J
@ 40 — .
N * 0 S
L3 S
«© 35 ry .
& 30 : : : : :
13 14 15 16 17 18 19
Prix en euros par tonne

Figure 11-6 : Comparaison des ciments 42,5 algériens sur la basede leur résistance garantie a 28
jours et leur coQt en euros par tonne
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Tableau I1-1 : Composition des variantes de ciment étudiées

Code variante Pourcentage  des matériaux (%)
Clinker (K) | Gypse Pouzzolane (Z) | Laitier (S) | Calcaire (L)

V1 95 5 - - -
Y 80 5 - 15 -
V3 75 5 - 20 -
V4 70 5 - 25 -
V5 65 5 - 30 -
V6 80 5 15 - -
V7 75 5 20 - -
V8 70 5 25 - -
V9 65 5 30 - -
V10 85 5 - - 10
V11 80 5 - - 15
V12 75 5 - - 20
V13 70 5 - - 25
V14 70 5 15 - 10
V16 70 5 - 15 10
V17 65 5 10 10 10

L’analyse chimique des différents constituants du ciment par rayons X a donné les résultats

suivants en % (Tableau 11-2) :

Tableau 11-2 : Composition des différents constituants utilisés dans la fabrication de nos ciments

Si0; | AlLO; | Fe,0O; | CaO | CaO; | MgO | KO | Na,O | SOs Cr Ins P.F | %H,O
K 21,48 5,70 3,30 | 6581 ] 1,00 1,70 | 0,70 | 0,46 | 0,52 | 0,017 | 0,05 | 0,22 -
Gypse | 10,39 3,28 1,16 | 27,50 - 2,30 | 0,63 | 0,01 | 33,70 | 0,010 - 21,02 | 1523
L 1,92 0,66 0,98 | 5281 - 0,62 [ 011 | 0,02 | 0,92 | 0,010 - 4191 -
S 43,14 8,32 0,92 | 44,02 - 291 | 066 | 0,15 | 0,58 | 0,002 - -1,07
Z 46,13 | 17,17 9,45 | 10,06 - 458 | 159 | 313 | 0,10 | 0,044 - 4,84

Nous avons sélectionné deux ciments parmi les dix-sept variantes étudiées :

Le premier est un ciment Portland resistant aux sulfates de classe 42,5 «<CPA-CEM | CRS
42,5», c'est un ciment de référence, il contient au moins 95 % de clinker (Figure 11-6 et
Figure 11-7), Le reste est composé de constituants secondaires tel que le gypse comme
régulateur de prise, C’est le ciment de référence, ses caractéristiques physiques, chimiques et

minéralogiques sont données par le Tableau 11-3.

Le second ciment est un ciment Portland composé optimal de classe 42,5 «CPJ-CEM/A 42,5,
il contient de 80 % & 94 % de clinker (Figure 11-6 et Figure 11-7), Le reste est composé d’un
ou de plusieurs constituants secondaires tels que le gypse et I’apport d’au moins un ajout

(calcaire, pouzzolane, laitier de haut fourneau,...,), Dans notre cas la variante retenue est celle
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du ciment composé de 80 % de clinker, 5 % de gypse et 15 % de calcaire, Le choix a été fait
en fonction de la résistance et du codt, A 15 % de calcaire, la limite d’'un CPJ CEM 1I 42,5 est
atteinte, et comme le calcaire utilisé provient de la carriere de la cimenterie elle-méme
gratuitement et ne nécessite pas de moyens de transport, il constitue 1’ajout le moins cher
comparé a la pouzzolane dont I’apport est de 20 % mais qui est trés coiiteuse du point vue
transport car elle se trouve a 1000 km de la cimenterie, Quand au laitier de haut fourneau dont
I’apport est trés important pour un CPJ CEM II/A 42,5, il est trés intéressant du point de vue
performances mécaniques mais son coiit d’achat et de son transport augmentent énormément
le prix de revient du ciment, Les caractéristiques physiques, chimiques et minéralogiques du
ciment avec ajout utilisé sont données par le Tableau I1-4.

Figure 11-7 : Ciments utilisés dans la confection des bétons autoplacants
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Tableau 11-3 : Caractéristiques du ciment CPA-CEM | 42,5

Essais Physiques Composition chimique (%)
Consistance normale %H,0 25,0 SiO; 22,30
Temps de prise (mn) Début 145 Al,O; 5,10

Fin 276 Fe,03 3,99
Expansion (mm) Chaud 0,75 CaO 63,60
Froid - MgO 1,44
Retrait (um/m) 03 jours | 210,28 K.O 0,70
07 jours | 336,51 Na,O 0,34
28 jours | 830,28 SO; 1,24
Gonflement (um/m) 03 jours 0,0 Ca0 libre 0,57
07 jours 0,0 Cr -
28 jours 0,0 Ins -
Poids spécifique (g/cm®) 3,10 P.F 1,18
Surface spécifique (cm?/g) 3325 %Constituants minéraux du clinker
Résistance a la flexion (MPa) 02 jours 2,14 CsS 52,13
07 jours 7,22 C.S 23,55
28 jours 7,26 C:A 6,76
Résistance a la compression (MPa) | 02 jours | 16,73 C,AF 12,13
07 jours | 36,18 Ca0, -
28 jours | 47,93 Gypse 05
Ajouts sans

Tableau 11-4 : Caractéristiques du ciment CPJ-CEM II/A 42,5

Essais Physiques Composition chimique (%)
Consistance normale %H,0 26,60 SiO, 17,38
Temps de prise (mn) Début 162 Al,O; 4,69

Fin 223 Fe,03 2,72
Expansion (mm) Chaud 0,45 CaO 61,53
Froid - MgO 1,55
Retrait (um/m) 03 jours | 135,75 K.O 0,95
07 jours | 450,25 Na,O 0,20
28 jours | 670,30 SO; 2,44
Gonflement (um/m) 03 jours 0,0 Cao libre -
07 jours 0,0 Cr -
28 jours 0,0 Ins, -
Poids spécifique (g/cm°) 3,03 PF 8,20
Surface spécifique (cm?/g) 3509 %Constituants | minéraux du clinker
Résistance a la flexion (MPa) 02 jours 3,31 CsS 59
07 jours 7,85 C,S 16
28 jours 9,00 CsA 09
Résistance a la compression (MPa) | 02 jours | 13,37 C.,AF 10
07 jours 29,32 CaO, -
28 jours | 41,01 Gypse 05
Ajouts 15 % calcaire
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Les courbes granulométriques des deux ciments CPJ CEM II/A 42,5 et CPA CEM | 42,5 sont données
par la Figure 11-8 et la Figure 11-9, Les distributions en taille de grains sont sensiblement identiques,
comme le confirment leur surface spécifique Blaine (Tableau I1-3et Tableau 11-4).

Le volume de pate Vp qui est égal au volume du ciment + le volume des fines + le volume du
superplastifiant + le volume de I’agent colloidal = C/p. + (18%,S)/ps + Sp +Ac avec p.=3,13kg/m® et
ps=2,7kg/m’, a été étudié entre 330 et 400 kg/m®, Trois valeurs ont été testées :

e 350 kg/m3,
e 375 Kkg/m3,
e 400 kg/m3.

Quant au rapport Eau sur fine, E/f = Eau/ fines = E/(C + 18 %,S), il a pris trois différentes valeurs
(Tableau I1-5) :
Tableau 11-5 : Valeurs de E/f et de E/C

Rapport (E/f) | 0,435 | 0,485 | 0,501
Rapport (E/c) | 0,663 | 0,719 | 0,798

Le paramétre « E/C » a été étudié parallelement aux parameétres « volume de péte » et « fraction

d’agent colloidal ».

Ciment CPJ CEM II/A 42,5

100 5,00
1| ——V cumulé [
< 80 ——V differentiel 1 4,00 f
- 1 I [
v ] [ =
> ] 4
= 60 i i 3,00 \%
> ] i =
° 1 - 5
2 40 4200 o
] I £
=} 4 L
° 1 i =
> 20 1 1100 2
o+——mr e eEEERE 0,00
0,1 1 10 100 1000

diameétre des particules (um)

Figure 11-8 : Distribution des tailles de grains par granulométrique laser du ciment CPJ CEM II/A
42,5
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Figure 11-9 : Distribution des tailles de grains par granulométrique laser du ciment CPA CEM | 42,5

Les masses volumiques réelles des matériaux utilisés ont été déterminées au laboratoire de CNRS-

CRMD d'Orléans par pycnométrie a I’hélium. Nous avons calculé les densités réelles du sable 0/5 et
des deux ciments utilisés (le CPJ CEM II/A 42,5 et le CPA CEM 1 42,5).

Les résultats sont donnés par le Tableau 11-6 :

Tableau 11-6 : Volume moyen et densité réelle moyenne des matériaux utilisés

Echantillons CPJCEM II/A 42,5 | CPACEM | 42,5 | Sable 0/5
Masse (g) 7,21 6,50 9,32
Volume moyen (cm®) 2,36 2,01 3,41
Densité moyenne (g/cm® + 0,10) 3,05 3,23 2,73

Pour simplifier les calculs, les densités réelles prises en compte sont données par le Tableau I1-7 :

Tableau I1-7 : Densité réelle des matériaux utilisés

Mohammed Rissel KHELIFA
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11.2.3.3 Le superplastifiant (Sp)

L’adjuvant utilisé est un superplastifiant haut réducteur d’eau fabriqué par la société Granitex-NP et
commercialisé sous le nom de k<MEDAFLOW 30», il est a base de polycarboxylates, sa plage normale

d’utilisation est fixée par la fiche technique de 0,5 a 2 % (en extrait sec) du poids de ciment [64].

Les caractéristiques du MEDAFLOW 30 sont :

e Forme...........ooviiviiiiiniinnnnn, liquide.

e Couleur.........ooovvviiinininnnn.. jaunatre.
e Densité .......oovviiiiiiiiiiin 1,07 £ 0,01.
o pPH ... 6-6,5

e Teneur en chlore..................... <1lg/l

e Prixdevente parkg................... 14€

Pour notre étude préliminaire on s’est fixé un pourcentage de 0,60 % du poids de ciment pour toutes
les formulations. Nous avons pris un pourcentage minimal de superplastifiant comme premiére valeur

qui sera ajustée en fonction des résultats préliminaires.

11.2.3.4 L’agent colloidal (Ac)

Le MEDACOL BSE est un adjuvant destiné principalement a la confection des bétons et mortiers
coulés sous 1’cau. Il est composé essentiellement d’agents colloidaux et de micro silice ultra fine. Il est

fabriqué par Granitex-NP.

Les caractéristiques du MEDACOL BSE sont les suivantes [64] :

o Forme..........ooovviiiiiiiiinnn, poudre.
o Couleur........ocovvviiiiiniininnn grisatre.
e Densité .........oviiiiiiiiiii ~0,01.
e Prix de vente parkg................. 4 €.
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Le dosage prescrit dans sa fiche technique est de 0,8 a 2,4 % pour une utilisation sous 1’eau. Pour notre
étude préliminaire nous nous sommes fixés une plage de 0 a 0,4 % du poids du ciment. Nous avons
utilisé trois pourcentages différents : 0 %, 0,2 % et 0,4 % pour tester ’efficacité de cet adjuvant sur
une plage prise volontairement large. Cette premiére étude délimitera plus précisément le domaine qui

sera retenu pour la suite de la campagne expérimentale.

11.2.3.5 L’cau de gachage (E)

Pour le gachage, nous avons utilisé I’eau du réseau d’eau potable. Les différents rapports E/c et E/f ont

été donnés dans le tableau I1-5.

[1.2.4 Confection des bétons préliminaires

Notre travail expérimental se compose de deux phases :

e La phase préliminaire, consiste a formuler neuf bétons a partir du ciment CPJ CEM II/A 42,5
en utilisant une formulation moyenne d’un béton autoplacant, tout en faisant varier le volume
de pate, le pourcentage d’agent colloidal et le rapport eau/fines. Le volume total, le rapport
Granulat/sable et le rapport Granulat (8/15)/Granulat (5/8) ont été fixés. Le but de ce travail
est de faire ressortir de ces neuf formulations au moins un béton autoplagant répondant au
cahier de charge.

e La deuxiéme phase consiste a déterminer trois autres bétons autoplagants aux mémes
propriétés rhéologiques que le premier, mais en faisant cette fois varier le type de ciment
utilisé (CPJ CEM II/A 42,5 et CPA CEM | 42,5) et le rapport eau/ciment (0,49 et 0,59) en

utilisant le concept du seuil d’écoulement.

11.2.4.1 Choix des différents bétons a confectionner :

Les proportions relatives au volume de pate (Vp), au rapport de la masse de ’eau sur la masse des
fines (E/f) et a I’agent colloidal (Ac) sont représentées par la Figure 11-10, sachant que :

o Vp= C/pc+ (18 %,S)/ps + Sp +Ac avec p. = 3,13 kg/m® et p, = 2,7 kg/m®,

e Le béton contient 1/3 de volume de pate, 1/3 de volume de gravillons et 1/3 de volume de

sable,
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e E/f=1a masse de I’eau/ [la masse ciment + 18 % de la masse du sable = E/[C+18 %,S],

o GI/S=[92%,G; + G;]/[82%,S +8%,G;]=1,1,

e Lamasse totale Mr= Mc + Mg + Mg + Mgz + Mg + Msp + Mac,

e La masse volumique meusurée = [Magrometre plein — Magrometre vide]/VOlUMEAgromerre, ON 2 NOtre
Mvyrmesurée teIS que M agrometre vice = 4195,2 g €t Vagromere = 8 litres, Magrometre piein €St prise lors de
chaque gachée,

e Pour la stabilité au tamis, on calcule : Myitances (%) =100[Fp — FV)/[(F+T)p-(F+T)\] tels que Fv
et Fp sont respectivement les masse du fond du tamis vide et plein et (F+T) correspond a la

masse du fond du tamis et du tamis lui-méme.

Pour mieux cerner les effets des différents paramétres étudiés nous avons pris des valeurs de V5p, de Sp

et d'Ac extrémes (Tableau 11-8).

Tableau 11-8 : Différentes formulations préliminaires gachées pour 1m?

B1 B2 B3 B4 B5 B6 BY B8 B9
C(kg) |306,0 |260,0 | 2950 |3750 |333,0 |260,0 |297,0 |377,0 | 3350
S(kg) | 8220 |8550 |8585 | 7815 | 787,0 | 8615 |856,0 | 7815 | 785,0
G1(kg) | 234,7 | 2434 | 2434 | 221,7 | 2239 | 2456 | 2443 |221,7 | 223,9
G2 (kg) | 540,0 |560,0 |560,0 | 510,0 | 515,0 | 5650 | 5620 |510,0 | 515,0
SP(kg) | 1,84 | 156 |1,77 |225 |2,00 |156 |1,78 |226 |2,01
E(kg) | 220,0 | 207,4 | 1955 | 2243 | 237,8 | 208,0 | 196,2 | 2252 | 238,6
AC (kg) | 0,61 | 1,04 |18 |1,50 |1,33 |000 |000 |000 |0,00
VP (kg) | 3750 | 350,0 | 350,0 | 400,0 | 400,0 | 350,0 | 350,0 | 400,0 | 400,0
Vf(kg) | 152,6 | 140,1 | 151,5 | 171,9 | 1589 | 1405 | 152,0 | 172,5 | 159,4
E/C 0,719 | 0,798 | 0,663 | 0,598 | 0,714 | 0,800 | 0,661 | 0,597 | 0,712
E/f 0,485 | 0,501 | 0,435 | 0,435 | 0,501 | 0,501 | 0,435 | 0,435 | 0,501
MT (kg) | 2125,2 | 2128,4 | 2155,4 | 2116,3 | 2100,0 | 2141,6 | 2157,3 | 2117,6 | 2099,5

Les neuf formulations préliminaires sont données par la Figure 11-10 :
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Ac 1 0,2%C
Vp @ 375 kg/m®
E/f : 0:485

B- Bk
Ac: Q,0%C Ac: 0p%C
Vp : 350 kg/m® V5 : 400 kg/m®
Ef£0,435 E/f0,435
% Bg
Ac :0,096C Vp

\ /L

s 208 Lian3
YV SUURgM
E/f: 0,501

Figure 11-10 : Caractéristiques des différents bétons a confectionner

v

11.2.4.2 Caractérisation des bétons a 1’état frais

Les essais caractérisant les différents bétons confectionnés a 1’état frais sont donnés par le Tableau

11-9:

Tableau 11-9 : Essais caractérisant les bétons a l’état frais

Echantillons B, B, B; B, Bs Bs B, Bs By
Aves (%) | 75 13 10 10 3,2 19 | 12 | 28 | 19
Et, Abr, (cm) 67 44 38 56 74 72 69 85 87
Et, AJ(cm) 59 31 33 48 65 65 60 78 86
Stabilité (%) 4,30 0,20 0,10 1,6 29 9,6 51 18,2 32,4
M g plein (KQ) 21,43 20,52 22,12 21,02 21,69 22,28 21,93 22,11 22,08
Muames (Q/l) | 21544 | 2040,6 | 2240,6 | 2103,1 | 2186,9 | 2260,6 | 22169 | 2239,4 | 2235,6
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Mis a part le bon parement du béton By, les autres bétons ont été caractérisés par de moyens voire de
mauvais parements a cause soit d’une forte ségrégation dans le cas des bétons trés fluides soit d’une

forte quantité de vides grossiers dus a une trop forte fermeté du béton.

Il existe une trés bonne corrélation linéaire entre le pourcentage en air occlus des différents bétons et
leur masse volumique réelle mesurée (Figure 11-11). Plus I’air occlus augmente, plus la masse
volumique mesurée diminue. Ceci s’explique simplement par le fait que si ’air occlus augmente, le
volume augmente alors que la masse reste constante, cela implique que la masse volumique diminue.
Il est possible de simuler cet effet en définissant une masse volumique théorique qui serait obtenue
pour une teneur nulle en air occlus, et en prenant en compte cet air occlus comme suit :

My(% air) = My(0).(1- % air), avec My(0) pris & 2300 kg/m°. On vérifie bien que les tendances sont

identiques.

La masse volumique en fonction de l'air occlus

2300
— Modélisation Mv = Mv0O(1-%air)

2250 '%i & points expérimentaux

2200 o~

2150 *\

2100 .

\
2050 —
2000 : : . . . ‘\\T‘\~

0 2 4 6 8 0 2 4

Air occlus (%]

Mv (kg/m3)

Figure 11-11 : La masse volumique réelle en fonction de I’air occlus

La Figure 11-12, la Figure 11-13 et la Figure 11-14 donnent successivement la stabilité en pourcentage
et les étalements au cone d’Abrams et a I’anneau japonais en cm des différents bétons confectionnés
avec les limites tolérées pour des bétons autoplagants (moins de 15 % pour la stabilité et entre 60 et 75

cm pour I’étalement au cone d’Abrams et de 50 & 65 pour I’étalement a I’anneau japonais).
11 existe une forte corrélation linéaire entre 1’étalement au cone d’Abrams et 1’étalement aux anneaux

japonais, les plages des deux essais donnent comme intersection quatre bétons qui vérifient les deux

essais pour un béton autoplagant (Figure 11-15).
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Stabilité au tamis des 9 bétons

35 - Limite de la stabilité pour un BAP
\ —
15

10 — -

5 —

B1 B2 B3 B4 BS B6 B7 B8 B9

Stabilité (%)

Echantillons de béton

Figure 11-12 : La stabilité des différents bétons confectionnés

Etalement au c6ne d'Abrams des 9 bétons

Plage d’étalement pour un BAP

100
e \ e
S 80 Ne =
c 60 —
Qo
E 40 1 T —
Q
S 20 —
L0

0 T T T T T T T T

B1 B2 B3 B4 B5 B6 B7 B8 B9
Echantillons de béton

Figure 11-13 : L étalement au cone d’Abrams de tous les échantillons confectionnés

Etalement a l'anneau Japonais des 9 bétons

100

[e'e]
o
I

(o]
o

Etalement (cm)
|

N A
o O O
I I

|

|

B1 B2 B3 B4 B5 B6 B7 BS B9
Echantillons de béton

Figure 11-14 : L étalement a [’anneau japonais de tous les échantillons confectionnés
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L'étalement a I'anneau japonais = f(I'étalement au
cbne d'Abrams)

[%2]
. ‘T 100 .
= S 80 -
o =i
g g E 60 . ¢
ko) % 40 s .
S o
i < 20
_(U O T T T T
- 0 20 40 60 80 100

L'étalement au cone d'Abrams (cm)

Figure 11-15 : L étalement a I’anneau japonais en fonction de I’étalement au céne d’Abrams

Concernant la qualité de parement, la meilleure est celle du béton B;. Les parements des autres bétons
sont moyens voire mauvais car soit les bétons sont trop fermes et donc non aptes au remplissage soit

trop liquides et donc hétérogeénes et a forte ségrégation.

En tenant compte de la stabilité au tamis ainsi que des étalements au cone d’Abrams et a I’anneau
japonais, trois types des bétons confectionnés répondent aux caractéristiques d’un béton autoplagant,

Ce sont les bétons B,, Bg et By,

11.2.4.3 Caractérisation des bétons a 1’état durci

Nous avons testé les résistances a la compression a une année apres avoir conservé les éprouvettes

dans I’eau a 20°C pendant 28 jours puis a I’air libre dans une piéce a 20°C (Figure 11-16).

Figure 11-16 : Mode de Conservation des échantillons avant leur écrasement
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Les résistances a la compression a une année sont données en MPa par le Tableau 11-10 :

Tableau 11-10 : Caractérisation des bétons confectionnés a l’état durci

Echantillons B: B> Bs B, Bs Be B- Bs By

Mseche (g) | 4430,0 | 4193,2 | 4236,6 | 4408,8 | 4345,2 | 4375,2 | 4361,6 | 4515,8 | 4116,4

Msaturée (g) | 4776,4 | 4531,8 | 4536,4 | 4740,0 | 4756,6 | 4690,8 | 4647,0 | 4824,8 | 4395,4

® (cm) 11,17 | 11,13 | 11,13 | 11,18 11,16 11,17 | 11,17 | 11,16 | 11,17

H (cm) 22,00 | 21,93 | 21,80 | 22,00 | 21,93 21,98 | 21,95 | 22,00 | 22,00

Rciso [MPa] 12,80 9,65 12,30 | 15,35 9,40 7,30 17,40 9,75 9,05

Nous remarquons que les résistances obtenues sont trés faibles comparées aux résistances habituelles
des bétons ordinaires. L’état des éprouvettes aprés écrasement a la compression (Figure 11-17)
montre une ségrégation importante, une forte porosité et une pate de ciment tres friable. Cela est
probablement dd au faible dosage en ciment et au fort rapport E/C.

Figure 11-17 : Eprouvettes 11x22cm apreés écrasement a la compression

Pour remédier & ce probleme et obtenir un béton autoplagant a résistance équivalente a celle des bétons
ordinaire, nous avons di :

e Augmenter le dosage en ciment et le fixer & un minimum de 350 kg/m® ;

e Diminuer considérablement le rapport Eau/Ciment a 0,59 et donc le rapport Eau/fines a 0,40 ;

e Jouer sur I’apport du superplastifiant et celui de I’agent colloidal.

Trois autres bétons By, et By, et By, ont été confectionnés et ont donné naissance au béton autoplacants
BAP,; (Tableau I11-11).
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Tableau 11-11 : Différentes formulations préliminaires gachées

Bio Bu B,
C (kg) 350 350 350
S (kg) 922,0 922,0 922,0
G1 (kg) 261,6 261,6 261,6
G2 (kg) 601,7 601,7 601,7
SP (kg) | 1,0%C = 3,50 | 1,4%C = 4,90 | 1,4%C = 4,90
E (ko) 206,4 206,4 206,4
AC (kg) | 0,1%C = 0,35 | 0,1%C = 0,35 | 0,05%C = 0,18
VP (kg) 3835 384,9 384,8
VT (k) 173,33 1733 173,3
E/C 0,590 0,590 0,590
E/f 0,400 0,400 0,400
VT (1) 1035,0 1036,5 1036,3
MT (kg) | 2345,6 2347,0 2346,3
G/S 1,10 1,10 1,10
G./G; 0,43 0,43 0,43

Les formulations des trois bétons Bjy, Bi; et By, sont trés proches. Ce sont les pourcentages en
surperplastifiant et en agent colloidal qui les différencient. La formulation du Bj, Vérifie toutes les

caractéristiques d’un béton autoplagant a 1’état frais (Tableau 11-12).

Tableau 11-12 : Essais caractérisant les bétons a ['état frais
Echantillons B10 B11 B12
Aaocclus (%) 4,9 4,3 3,6
Et, Abr, (cm) 40 52,5 58
Et, AJ(cm) 35 50 53
Stabilité (%) 0,74 1,15 2,00
Magrpein (kg) | 21,48 | 22,25 | 22,51
Myrmes (9/1) | 2160,6 | 2256,9 | 2289,4

De ces trois formulations et en se basant sur les caractéristiques obtenues a 1’état frais, nous déduisons

que By, est un béton autoplacant. Il nous reste a vérifier ses performances mécaniques a I’état durci.

Les moyennes des performances mécaniques du béton By, a 7 et 28 jours sont données par le Tableau

11-13. Nous rappelons que les éprouvettes ont été¢ conservées dans 1’eau dans une salle a 20°C de

température jusqu’au jour de I’écrasement.

Tableau 11-13 : Résistances mécaniques a la compression des éprouvettes 11x22 cm en Bis,.
Résistance a la compression a 7 jours | 15,63 MPa
Résistance a la compression a 28 jours | 18,75 MPa
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Nous remarquons que les performances du béton By, & 7 et a 28 jours sont analogues a celle d’un
béton ordinaire donc nous le sélectionnons comme étant le béton autoplagcant «BAPq;» de notre étude
sur lequel nous allons nous baser pour confectionner trois autres bétons autoplacants. Nous étudierons

ces quatre bétons retenus vis-a-vis de I’attaque sulfatique externe dans le troisiéme chapitre.

[1.2.5 Formulation des bétons autoplacants

11.2.5.1 Seuil de cisaillement

La thixotropie est 1’étude de 1’évolution du seuil de cisaillement de la pate cimentaire d’un béton en
fonction du temps de repos. Elle correspond a 1’un des comportements rhéologiques les plus difficiles
a appréhender et qui est resté relativement a 1’écart des courants de recherche les plus populaires au
sein des différents laboratoires universitaires depuis pratiquement 1994 par Jacques Bouton [65], [66].
Ces trois derniéres années, ce phénomeéne a fait 1’objet de plusieurs études assez approfondies [67]
surtout au Laboratoire Central des Ponts et Chaussées de Paris par Nicolas Roussel et Philippe
Coussot [68], [69] au sein de différents laboratoires de recherche de génie civil. Dans notre étude nous
ne sommes pas intéressés a la thixotropie de notre béton mais plutdt au seuil de cisaillement juste

apres malaxage du béton, sans étudier sa variation en fonction du temps de repos.

[1.2.5.2 Principe de I’essai,

Nicolas Roussel et Philippe Coussot du Laboratoire Central des Ponts et Chaussées et de I’Université
Paris Est ont présenté une synthése de leurs travaux de recherche réalisés depuis plusieurs années lors
de la journée d’étude qu’ils ont organisée le 5 Octobre 2008 a 1’université de Marne La Vallée. lls ont
montré qu’ils disposaient d’une corrélation quantitative trés correcte entre la forme finale du matériau

et le seuil de cisaillement.
Le principe général de I’essai est le suivant [70] :
Si un volume Q de pate de ciment, mortier ou béton est versé lentement sur une surface lisse

horizontale (Figure 11-18), alors la mesure du diamétre de la galette (D = 2R) obtenue aprés arrét de

1’écoulement est corrélée au seuil du matériau par la relation (1) : ©.=[225 p g Q%] / 1287°R° 1)
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Figure 11-18 : Essai de mesure du seuil de cisaillement selon Roussel et Coussot

Des valeurs d’étalement obtenues pour une pate de ciment de seuil 60 + 3 Pa (mesurée au
viscosimétre) et pour différents volumes versés a I'aide d’un seau sur une plaque métallique
horizontale sont reportées sur la Figure 11-19. La corrélation est excellente et confirme I’efficacité de
ce protocole en tant que technique de mesure du seuil d’un matériau cimentaire, Le volume minimum
testé est de 300 mL pour une pate de ciment et 500 mL pour un mortier.

Cependant, la corrélation en régime d’étalement qu’il propose dans 1’ouvrage «Ecoulement et mise en

ceuvre des bétonsy» sous la direction de Nicolas Roussel [70], n’existe que si :

e le rapport épaisseur de galette sur son rayon est faible, généralement ¢ < R/5 (2).

e Les effets de tension superficielle sont négligeables (légerement humidifier la plaque
métallique sans laisser de gouttelette).

e L’épaisseur de la galette formée est au moins égale a 5 fois la taille du plus gros grain (sable

tamisé a 2 mm).

. T~ ¢talement
(cm) | -
: ""'@'Or-m,,,,, 56
. //,
> 8
B P / | o 7;*
,/Q) O valeurs expérimentales
20 A1 / / — solution théorique
if
10 A j
volume testé (1)
0 T ' | l ‘ :
0 1 ) 3 | 5 6

Figure 11-19 : Etalement en fonction du volume de matériau testé pour une pate de ciment dont le
seuil mesuré au viscosimetre est de 60 Pa,La solution théorique et les résultats expérimentaux sont
reportés [70]
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Dans notre cas :
e Nous avons utilisé un volume minimal de 500 ml de mortier pour caractériser notre seuil de
cisaillement.
e Nous avons humidifié notre plaque métallique et nous avons calculé t. en utilisant la formule
(1) tout en Vvérifiant la condition (2).
e Les mortiers autoplagants qui ont le méme t. devraient présenter les mémes propriétés

d’étalement et donner des bétons autoplacants équivalents.

Nous avons testé¢ 4 formulations de mortier d’un volume de 1,2 litre pour différents pourcentages de
superplastifiant et d’agent colloidal, Les quatre principales formulations sont données en fonction de
deux rapports E/C, 0,590 et 0,490 (pour des E/f de 0,400 et 0,327) et deux types de ciments, le CPJ
CEM II/A 425 ¢et le CPACEM | 42,5,

Pour la premiére et la deuxiéme formulation et la troisiéme et quatriéme formulation, I’apport de

ciment, de sable (< 2mm) et de I’eau sont donnés par le Tableau 11-14,

Tableau 11-14 : Les différents apports des matériaux pour la premiére et la deuxieme formulation

p (kg/m°) [ Migsecne(KQ) | Maasscne(Kg) | Vizwor (1) | Via(cm®) | Vaaot (1) | Vaa(cm®)
C 3,13 350 350 111,82 219,67 111,82 226,87
S<omm 2,7 804,72 847,14 301,23 591,77 317,11 643,37
E 1 206,4 171,6 197,79 388,56 162,54 329,77
Total 610,84 1200 591,47 1200

Les différentes compositions des quatre formulations principales auxquelles nous rajouterons le

superplastifiant et ’agent colloidal sont données par le Tableau 11-15.

Au départ nous avons voulu calculer le temps d’écoulement des différentes variantes de la premiere
formulation en utilisant le CEM 11/59 et différents pourcentages de Sp et d’Ac, mais trés rapidement
nous nous sommes apercus qu’il n’était pas un bon parametre pour déterminer un béton analogue au
BAPy; ce qui nous a incités a utiliser la méthode du seuil de cisaillement (Tableau 11-17, Tableau
11-18 et Tableau 11-19).
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Tableau 11-15 : Les différentes formulations de mortiers étudiées
Mortiers MCEMII/59 MCEMI/59 | MCEM I11/49 | MCEM 1/49
Ciment (C) en g 682,58 682,58 710,10 710,10
Sable 0/5 (S) en g 1597,79 1597,79 1737,10 1737,10
Eau (E)eng 388,56 388,56 329,77 329,77
Type deciment | CEMII/A425 | CEM 1425 | CEMII/A425 | CEM 1425
E/C 0,59 0,59 0,49 0,49
E/f 0,40 0,40 0,33 0,33

Tableau 11-16 . Seuil de cisaillement du CEM 11/59 a 0,05 %C d’AC et a différents dosages de Sp

S (%C) 12 | 13 | 14 | 15

Volume initial V (ml) 785 850 750 745
1665,6 | 1672,6 | 1626,1 | 1628,7

Masse avant 1’essai M; ()
Masse apres 1’essai M, (Q) 284,4 | 269,4 | 232,1 | 239,0
Rayon de la galette R (mm) 157 162 173 186
Epaisseur de la galette e (mm) 12 11 10 10
Vérification de e < R/5 vrai vrai vrai vrai
p=M,/V (kg/m°) 2122 | 1968 | 2168 | 2186
Volume testé Q = [M;-M,]/p (10°m°) | 651 | 7,13 | 6,43 | 6,36
Seuil 7 . [Pa] 17 16 10 7

Tableau 11-17 : Seuil de cisaillement du CEM /59 a 0,05%C d’AC et a différents dosages de Sp
Sp (%C) 0,9 1,0 1,1 1,2
Volume initial V (ml) 804 810 796 807
1729,8 | 1727,1 | 1657,7 | 1764,8

Masse avant 1’essai M; (Q)
277,4 | 309,7 | 238,3 | 279,9

Masse apres 1’essai M, (Q)
Rayon de la galette R (mm) 110,0 158 173 188
Epaisseur de la galette e (mm) 40 17 19 9
Vérification de e <R/5 pas vrai | vrai vrai vrai
p=M;/V (kg/m’ / 2132 | 2083 | 2187
Volume testé Q = [M;-M,]/p (107 m?) / 665 | 682 | 6,79
Seuil 7  [Pa] / 17 11 8

eau 11-18 : Seuil de cisaillement du CEM 11/49 sans AC et a différents dosages de Sp
Sp (%C) 1,7 1,8 1,9 2,0

Volume initial V (ml) 803 842 885 846
Masse avant 1’essai M; (Q) 1839,9 | 1849,3 | 1838,9 | 1863,9
256,8 | 205,0 | 213,0 | 234,55

Tabl

Masse apres 1’essai M, (g)
Rayon de la galette R (mm) 120 162 171 181
Epaisseur de la galette e (mm) 8 4 6 5,5
Vérification de e <R/5 vrai vrai vrai vrai
2291 | 2197 2078 2203

p=M;/V (kg/m3)
Volume testé Q = [M;-M,]/p (107 m°)
Seuil 1 . [Pa]

6,91 7,79 7,82 7,40
77 19 15 11
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Tableau 11-19 : Seuil de cisaillement du CEM 1/49 sans AC et a différents dosages de Sp

Sp (%C) 1,5%C | 1,6%C | 1,7%C | 1,8%C
Volume initial V (ml) 785 850 750 745
Masse avant 1’essai M; (Q) 1887,5 | 1871,0 | 1883,3 | 1887,2
Masse apres 1’essai M, (g) 219,1 | 205,1 | 202,9 | 190,9
Rayon de la galette R (mm) 158 181 189 195
Epaisseur de la galette e (mm) 8 7 6 4
Vérification de e <R/5 vrai vrai vrai vrai
p=M;/V (kg/m3) 2234 | 2224 | 2110 | 2144
Volume testé Q = [M;-M,]/p (10° m°) | 7,47 | 748 | 767 | 7091
Seuil 7 . [Pa] 22 11 9 8

Nous pouvons résumer les quatre précédents tableaux en un seul graphe (Figure 11-20), et nous
remarquons d’aprés les différentes valeurs représentées que quatre seuils de cisaillement sont trés
proches les uns aux autres et ce, en appliquant la formule établie par Nicolas Roussel et Philippe
Coussot. D’ou les quatre pourcentages définitifs de superplastifiant et d’agent colloidal qui seront pris

en compte dans la formulation de nos quatre bétons autoplagants sont donnés par le Tableau 11-20.

Seuil d'écoulement en fonction du dosage en superplastifiant
25

Tc
20 A\

NIENERS

P

—-CEM 11/59 & Ac = 0,05%.C
- CEM /59 & Ac = 0%.C

-@-CEM11/49 a Ac =0,05%.C
—A- CEM /49 a Ac =0%.C

Seuil Tc (Pa)

5,

0

0,9 11 1,3 15 1,7 1,9 2,1
Superplastifiant (%C)

Figure 11-20 : Graphe récapitulatif de T, = f (S,) pour les quatre bétons
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Tableau 11-20 : Récapitulatif des résultats obtenus par la méthode du seuil de cisaillement

Mortier 01 Mortier 02 Mortier 03 Mortier 04
Type de ciment (42,5) | CPRJCEM II/A | CPACEM I | CPJCEM II/A | CPACEM |
Pourcentage d’Ac 0,05% 0,05% 0% 0%
Pourcentage de Sp 1,4% 1,1% 2,0% 1,6%
Seuil 7 . (Pa) 10,11 11,57 10,84 11,21

Les formulations des quatre bétons autoplagants ainsi que les résultats des tests a I’état frais et les

résistances a la compression a 7 et a 28 jours sont donnés par le Tableau 11-21 et le Tableau 11-22,

Les essais a I’état frais vérifient les caractéristiques d’'un BAP pour les quatre formulations, Les

résistances atteintes sont comparables a celles d’un béton ordinaire,

Tableau 11-21 : Les formulations des quatre BAP retenus

BAPO1:CEMII/59 | BAP02:CEMI/59 | BAPO3:CEMII/49 | BAP03:CEMI/A9
C utilisé | CPRIJCEM II/A 42,5 | CPACEM 1425 | CPRJCEM II/A 42,5 | CPACEM 1425
C (kg) 350 350 350 350
S (kg) 922,0 922,0 970,6 970,6
G1 (kg) 261,6 261,6 275,3 275,3
G2 (kg) 601,7 601,7 633,4 633,4
SP (kg) 1,4%C = 4,90 1,1%C = 3,85 2,0%C = 7,00 1,6%C = 6,50
E (kg) 206,4 206,4 171,6 171,6
AC (kg) 0,05%C = 0,18 0,05%C = 0,18 0%C =0 0%C =0
VP (kg) 384,8 383,7 355,1 356,7
VF (kg) 173,3 173,3 176,5 176,5
E/C 0,590 0,590 0,490 0,490
E/f 0,400 0,400 0,327 0,327
VT (I) 1036,3 1035,2 1038,4 1036,3
MT (kg) 2346,8 23457 2407,9 2406,5
Tableau 11-22 : Essais caractérisant les quatre BAP a [ état frais
Echantillons CEMII/59 CEMI/59 CEMII/49 CEMI/49
Aoceus (%0) 3,6 3,9 2,9 4,7
Et, Abr, (cm) 58 59,5 74 68
Et, AJ(cm) 53 54,5 57 59
Stabilité (%) 2,00 2,20 2,81 2,64
M agr plein (KQ) 22,51 22,57 23,05 22,92
Myrmes (9/1) 2289,4 2296,9 2356,9 2340,6

Les résistances a court terme (7 jours) les résistances augmentent en fonction de E/C et a 28 jours,

elles augmentent en fonction de la nature du ciment (Figure 11-21)
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Résistance ala compression des différents BAP

40 -
35 4B RC7j
30 —4{ @ Rc28j
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CEMII/59 CEMII/49 CEMI/59 CEMI/49

(MPa)
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Résistances ala
compréssion

BAP confectionnés

Figure 11-21 : Les résistances des différents confectionnés BAP a 7 et 28 jours

[1.2.6 Conclusion

A T’issue de ce chapitre nous pouvons tirer quelques conclusions :

Neuf formulations préliminaires de bétons ont été gachées et caractérisées a 1’état frais, seules

trois d’entre elles pouvaient étre considérées comme des BAP.

Les essais a la compression de tous les bétons préliminaires ont donné des valeurs trés
inférieures a celles d’un béton ordinaire, ce qui nous a poussés a augmenter le dosage en

ciment et diminuer le rapport Eau/Ciment dans la deuxieme campagne de formulation.

La deuxieme campagne de formulation de BAP a base de ciment CPJ CEM II/A 42,5 a donné
la formulation optimale d’un béton autoplagant en tenant compte du colit de notre BAP et de

ses performances mécaniques.

La méthode de la mesure du seuil de cisaillement selon Roussel et Coussot basée sur
I’étalement des différentes pates de ciment nous a permis de déterminer trois autres
formulations de BAP & partir de celle obtenue pendant la deuxiéme campagne d’essais. Les
quatre formulations se différencient principalement entre elles par [’utilisation de deux

ciments différents (CPJ CEM Il/a 42,5 et CPA CEM | 42,5) et par deux rapports Eau/Ciment
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(0,49 et 0,59) différents. Les pourcentages du superplastifiant et de ’agent colloidal ont été

adaptés en visant la quantité minimale.

e Les quatre formulations ont vérifié toutes les caractéristiques d’un béton autoplagant a 1’état
frais et les performances mécaniques a 7 et a 28 jours sont comparables a celles d’un béton

ordinaire.
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L’ATTAQUE

SULFATIQUE EXTERNE
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Chapitre [l L’ATTAQUE SULFATIQUE EXTERNE

La durabilité d’un ouvrage se caractérise par sa capacité a conserver dans les conditions prévues les
fonctions d’usage pour lesquelles il a été congu (fonctionnement structurel, sécurité, confort des
usagers) et @ maintenir son niveau de fiabilité et son aspect, dans son environnement, avec des frais de

maintenance et d’entretien aussi réduits que possible.

Une mauvaise durabilité se manifeste par une détérioration qui peut résulter de facteurs externes ou de
phénomeénes internes du béton, Les différentes actions peuvent étre physiques, chimiques ou

mécaniques [71, 72].

Au cours de ce travail de recherche, nous nous sommes intéressés a I’attaque chimique des bétons

autoplagants due a la présence d’ions sulfates provenant de 1’extérieur.

[11.1 Introduction

Depuis quelgues années certains laboratoires de recherche comme le Laboratoire Central des Ponts et
Chaussées de Paris (LCPC de Paris) se sont intéressés de prés au phénomene de la formation différée
de Dettringite dans les bétons causé principalement par des attaques sulfatiques internes au béton et
des théses de doctorat ont été soutenues dans ce domaine [45] et [46]. Par contre, aucun travail

concernant 1’étude de ’attaque sulfatique externe n’a été publi¢ en France ces dernic¢res années.

Deux formes d’endommagement des bétons par des attaques sulfatiques externes sont répandues et

qui peuvent endommager les bétons en Algérie :

e La présence de sols gypseux (Figure I11-1) en zones urbaines et qui peuvent contenir jusqu’a
85% de gypse a partir de 12 m de profondeur [73, 74, 75, 76] est a I’origine de multiples
formes d’endommagement des bétons. En temps de fortes pluies, certaines parties des
constructions se retrouvent immergées dans des solutions souterraines contenant des doses

importantes de sulfates [77] et causent souvent leur dégradation et leur corrosion.

Mohammed Rissel KHELIFA 75



f o7 @
I|I|| Y
B @““"‘M i w

UNIVERSITE D'ORLEANS

Effet de I’attaque sulfatique externe sur la durabilité des bétons autoplagants

e La pollution atmosphérique, comme celle qui peut étre générée dans certaines zones

industrielles, comme par exemple les cimenteries (Figure 111-2) et les usines de fabrication

des batteries pour voitures. En effet, les gaz rejetés par les cimenteries dans 1’atmosphére lors

de la cuisson du clinker [13] et la propagation dans I’air du SO, due a la dissolution de I’acide

sulfurique lors de la fabrication des batteries des voitures [78] causent la corrosion des

matériaux ferreux et la détérioration des bétons a long terme dans toutes les zones

avoisinantes.

. heocit, o o S - o
Figure 111-1 : Quelques échantillons de roches gypseuses existantes dans les sols

FiSH 1| e

Rl

Figure I11-2 : Origine de la pollution de /’atmosphére, exemple d’une cimenterie
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[11.2 Objectif de I'étude

L’objectif de cette étude est double, elle vise a proposer des formulations de BAP durables vis-a-vis de
I’attaque sulfatique externe et de proposer des protocoles d’accélération fiables vis-a-vis de cette
pathologie. Pour cela nous avons simulé une pollution provenant des sols et de I’air. En effet, avec un
apport suffisant sous forme liquide ou gazeuse, les sulfates peuvent réagir avec certaines phases
hydratées du béton (notamment la portlandite et le mono-sulfo-aluminate de calcium), pour produire

du gypse ou de I’ettringite secondaire.

Pour les bétons comme nous 1’avons rappelé au chapitre I, on peut différencier trois types d’ettringite

de composition minérale pourtant égale mais dont les effets sont différents :

e L’ettringite primaire qui se forme dans les premiers moments de 1’hydratation du ciment
lorsque la pate est fluide, par réaction du gypse avec le C3A, Cette ettringite n’est pas nuisible

pour le béton.

e L’ettringite dite différée ou DEF qui correspond a une attague sulfatique interne pour laquelle
la source des ions sulfates provient de la déstabilisation préalable d’une grande quantité

d’ettringite.

e L cttringite dite secondaire se forme une fois que la prise du ciment est réalisée, entrainant des
désordres macroscopiques irréversibles (gonflement, fissurations, ruine du matériau,...). Cette
ettringite qui correspond a une attaque sulfatique externe se forme si 1I’environnement autour
du béton présente des sulfates et de 1’eau.

L’ettringite secondaire peut se former soit a partir de I’aluminate tricalcique C3A (1) présent dans la
composition du clinker, soit du mono-sulfo-aluminate de calcium hydraté (2). Le mono-sulfo-
aluminate est un constituant de la pate de ciment durci obtenu aprés ’hydratation du ciment.

(1) CsA + 3CaSO,2H,0 + 26H,0 — C3A3CaS0,32H,0 (Ettringite)

(2) CsA,CaS0O,418H,0 + 2Ca(OH), + 2SO, + 12H,O0 —— C3A,3CaS0,,32H,0
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[11.2.1Les échantillons étudiés

Nous avons effectué notre étude sur des bétons autoplagants (BAP) et sur leurs mortiers équivalents.
Les BAP ont été confectionnés avec des matériaux granulaires concassés et non pas roulés,
généralement utilisés pour ce type de béton pour des raisons de mise en place et de compacité. Ce
choix est di a I'abondance des granulats concassés en Algérie et l'assechement des rivieres di a la
sécheresse que subit le pays depuis plusieurs années.

Nous avons utilisé deux types de ciments (CPJ CEM II/A 42,5 et le CPA CEM | 42,5) et deux rapports
E/C différents (0,49 et 0,59), et nous avons pu obtenir 4 types de bétons autoplagants avec succes dans
le chapitre Il et dont les compositions et les résistances mécaniques a 7 et a 28 jours (Figure 111-3)
sont données par le Tableau I11-1.

Figure 111-3 : Presse des éprouvettes 11x22cm de [ Ecole Polytechnique d’Orléans

De méme, les mortiers équivalents ont été confectionnés, leurs compositions et leurs performances
mécaniques a la flexion et & la compression a 7 et a 28 jours (la Figure I11-4 et la Figure 111-5) sont

données par le Tableau I11-2.

Figure 111-4 : Presse des éprouvettes de mortier de I’Ecole Polytechnique d’Orléans
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Figure I11-5 : Appareil de mesure de la résistance a la flexion des mortiers

e

UNIVERSITE D'ORLEANS

Tableau Il1-1 : Caractéristiques et performances mécaniques des différents BAP

BAP,:CEMI/49

BAP BAP:CEMII/59 | BAPw:CEMISO | BAPg:CEMII/A9
Type de C | CPJCEMII/A 425 | CPACEM 1425 | CPJCEMII/A42,5 | CPACEM 425
S; 1,4%,C 1,1%,C 2,0%,C 1,6%,C

Ac 0,05%,C 0,05%,C 0%,C 0%,C

E/C 0,59 0,59 0,49 0,49

E/f 0,40 0,40 0,33 0,33
R (MPa) 15,63 24 23,25 32,75
Res; (MPa) 18,75 27,9 29,6 38

Tableau I11-2 : Caractéristiques et performances mécaniques des différents mortiers

Mortiers Mo : CEMII/59 My, : CEMI/59 Moz : CEM 11/49 Mos : CEM 1/49
Typede C | CPJCEMII/A42,5| CPACEM 1425 | CPRICEM II/A 425 | CPACEM 1425
Sp 1,4%,C 1,1%,C 2,0%,C 1,6%,C

Ac 0,05%,C 0,05%,C 0%,C 0%,C
E/C 0,59 0,59 0,49 0,49
E/f 0,40 0,40 0,33 0,33
Re; (MPa) 1,40 1,92 1,55 2,43
Resi (MPa) 1,72 2,45 2,01 2,68
R (MPa) 16,84 26 20,59 22,01
Rezg (MPa) 21,44 28,32 26,51 49,06

Des éprouvettes cylindriques 11x22cm en béton (Figure 111-6) et d’autres prismatiques

4x4x16¢cm en mortier (Figure 111-7) ont été confectionnés et conservées dans 1’eau dans un

bac, a 20°C au laboratoire de I’Ecole (Figure 111-8).
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BAP\  0l/0% /03D
/4

Figure 111-8 : Mode de conservation des éprouvettes

Aprés une période de maturation de 28 jours en immersion dans 1’eau, une partie des cylindres de
béton 11 x 22 cm a été sciée (Figure 111-9) et carottée (Figure 111-10) afin d’obtenir des mini-
cylindres 4 x 8 cm (Figure 111-11).

Vu que les matériaux proviennent d'Algérie et que leur transport de I’Algérie vers la France prend

beaucoup de temps, par économie de matériaux nous avons opté pour I’utilisation des mini-cylindres 4
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X 8 cm en béton au lieu des cylindres 11x22cm. Ainsi, les mini-cylindres nous permettent d’étudier la

durabilité de nos bétons vis-a-vis de I’attaque sulfatique externe d’une maniére compléte.

e e 08

Figure 111-10 : Carotteuse du laboratoire du CRMD d’Orléans

Figure\ 1-11 : Confection%s mini-cylindres en béton
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[11.2.2 Les protocoles expérimentaux

Pour pouvoir observer et analyser le comportement de nos échantillons, quatre protocoles d’attaque
sulfatique externe ont été appliqués. Cette étude, s’intégre dans une recherche dont I’objectif est de
développer, en utilisant exclusivement des matériaux concassés, des formulations de BAP et BAN aux
caractéristiques a I’état frais satisfaisantes, et durables. Le premier point de recherche qui consiste a
formuler de tels bétons a I’aide de granulats concassés, majoritairement disponibles en Algérie a été
atteint. L’environnement algérien est potentiellement propice au développement de I’attaque sulfatique
externe, par exemple dans le cas de construction sur terrains gypseux trés humides durant 1’hiver.
Ainsi, la notion de durabilité de ces bétons, qui fait ’objet de ce chapitre, est testée vis-a-vis de
I’attaque sulfatique externe, selon quatre protocoles appliqués aux différents types de bétons et de

mortiers.

111.2.2.1 L’immersion totale

Les éprouvettes en béton et en mortier sont immergées dans de 1’eau distillée dosée a 5 % de Na,SO,,
10H,0 (Figure 111-12) renouvelée tous les 30 jours. Le choix d’une concentration de 5 % de Na,SO,,
10H,0 est basé sur la bibliographie [79, 80, 81].

Ce protocole est le plus fréquent dans la bibliographie, il simule le cas typique de I’attaque des bétons

par les sulfates a travers la pollution des sols comme par exemple les sols gypseux [81].

| | |
Figure 111-12 : Immersion des échantillons de I’eau dosée a 5 % de Na2S04, 10H20
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111.2.2.2 L’immersion — séchage a 105°C

Ce protocole a été choisi pour accélérer le vieillissement des bétons causé par I’'immersion compléte, il
est basé sur des cycles de séchage/immersion de 24 heures. Les éprouvettes sont immergées dans de
I’eau dosée a 5 % de Na,SO,4, 10H,0 pendant 4 heures (saturation), puis séchées dans une étuve a
105°C pendant 20 heures. Ce protocole s’appuie sur des tests normalisés de vieillissement des pierres

sous I’effet de la précipitation des sels [82].

[11.2.2.3 L’immersion - sechage a 60°C

Il est identique au protocole précédent sauf qu’on séche les éprouvettes a 60°C au lieu de 105°C.
L’objectif reste d’accélérer I’effet d’une immersion compléte (Figure 111-13), sans rendre le test aussi

sévere qu’un séchage a 105°C.

Le choix des deux températures est di a :

e La premiére, qui est de 105°C a été choisie pour avoir le maximum d’effet d’accélération et
ainsi avoir le vieillissement le plus rapide. Le seul inconvénient, ¢’est qu’il y ait un risque

d’attaque sulfatique interne, d’ou le choix d’une deuxiéme température plus faible [84, 85, 45,
46].

e Dans le cas d’une température de 60°C, la superposition de deux pathologies différentes
(attague sulfatique interne et externe) est impossible car aucun cas de formation différée de

ettringite n’a été détecté pour des températures inférieures a 65°C [85, 45].

Fiure 111-13 : Etuves servant au séchage des éprouvettes a 60 et & 105°C
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Le cycle immersion/séchage a 60°C et & 105°C a été fixé apres avoir immergé 5 éprouvettes 4 x 8 cm
en béton jusqu’a saturation compléte (Figure 111-14) puis leur séchage a 60°C pour les trois premiers
échantillons et a 105°C pour les deux derniers (Figure 111-15).

Immersion dans |'eau des éprouvettes 4x8cm

228
226 -
5 : 3
o 224 —a— —a
4]
= 222 1
7]
= 220 -
o
o 218 -
‘o == |mmersion Echantillon 1
» 216
% -=- |mmersion Echantillon 2
214
i -e- Immersion Echantillon 3
S o2
8 =+ |mmersion Echantillon 4
210
== |[mmersion Echantillon 5
208 4 r r r . . r r r
0 3 6 9 12 15 18 21 24

Temps d'immersion (heures)

Figure 111-14 : Immersion dans [’eau des échantillons 4x8cm en béton

Le temps de I’'immersion a été fixé a 4 heures, temps suffisant pour la saturation compléte des

échantillons.

Séchage des éprouvettes 4x8cm

= Séchage Echantillon1 a 60°C
=& Séchage Echantillon2 a 60°C
-e- Séchage Echantillon3 & 60°C
-e- Séchage Echantillon4 a 105°C

=+ Séchage Echantillon5 a 105°C

Poids des éprouvettes ()

216 4
214 4
212 - * =g
22— — ]
210 A e et * w—.
208 T T ' ' r r
0 10 20 30 40 50 60 70

Temps de séchage (heures)
Figure 111-15 : Séchage des échantillons 4 x 8 cm en béton
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Le temps de séchage a été fixé a 20 heures, un compromis entre les cycles immersion/séchage a 60°C
et a 105°C pour qu’un cycle soit d’une durée de 24 heures pour tous les échantillons, 4 heures

d’immersion et 20 heures de séchage soit a 60°C soit a 105°C.

111.2.2.4 Le brouillard salin

Les échantillons sont exposés a un brouillard salin pour une température de 30°C. Nous avons utilisé
pour cela une armoire a condensation de SO, (Figure 111-16), dans laquelle nous injectons 1 % de gaz
SO, sous atmosphére saturée en eau. L’armoire a condensation est purgée toutes les semaines en
méme temps que le renouvellement du gaz. La manipulation des échantillons est précédée d’une
ventilation de ’enceinte pendant 16 heures et de la purge (Figure 111-17) de ’eau pour éliminer toute

trace de SO, pendant la manipulation des échantillons.

Figure 111-16 : Armoire a condensation du SO,

Le brouillard salin simule une accélération de la pollution atmosphérique par le SO,, comme celle qui

peut étre générée dans certaines zones industrielles.

Figure I11-17 : Dispositif de purge de l’armoire a condensation du SO,
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[11.2.3Etude macroscopique

Hebdomadairement, la masse (Figure 11-18) ainsi que le temps de propagation du son a travers les
éprouvettes (Figure 111-19) sont relevés pour tous les types d’échantillons exposés aux quatre
protocoles. S’y ajoutent des mesures d’allongement (Figure 111-20) pour les éprouvettes de mortiers,

ces derniéres étant équipées de plots de retrait pour la mesure d’une éventuelle expansion.
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Figure 111-20 : Prise hebdomadaire de I’allongement pour les mortiers munis de plots
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[11.2.4 Résultats et discussion

I11.2.4.1 Résistances initiales et porosités

La Porosité [%] = 100,Meau/Volume

..|I|||I

UNIVERSITE D'ORLEANS

R

P s

= 100,(Msaturée — Mséche)/Volume et la résistance a la

compression a 28 jours des éprouvettes cylindriques 11 x 22 cm des quatre types de béton sont

données par le Tableau I11-3.

Tableau I11-3 : Valeurs des porosités et des résistances a 28j des quatre types de béton

Différents types de BAP | CEMI1/59 | CEMI/59 | CEMI1/49 | CEMI/49
Porosité [%] + 0,5 % 13,8 12,0 10,5 8,7
Rezs [MPa] £ 1 MPa 18,8 29,6 27,9 38

On remarque que les bétons les plus poreux sont les moins résistants, comme le montre Figure 111-21.
Alors que les deux ciments utilisés sont de la méme classe (42,5), les résistances des bétons issus de
ces deux ciments different pour un méme rapport E/C. La différence de porosité permet d’expliquer en

partie cette différence de résistance.

Larésistance des bétons 11x22cm a 28 jours en fonction
de leurs porosités

[ N N w w S
a1 o (6] o (&} o
" " " "

chaque béton (MPa)

Résistance a 28 jours de

()]
"

o

8 9 10 11 12 13 14
Moyenne de la porosité (%) pour chaque béton

Figure 111-21 : La résistance BAP en fonction de leurs porosités
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[11.2.4.2 Evolution de la masse, du module dynamique et de I’allongement dans le

temps

111.2.4.2.1 Cas du protocole Brouillard Salin

Mises a part des taches jaunatres dues au dépdt du SO2 en surface des éprouvettes (Figure 111-22),
aucun indicateur macroscopique ne permet de détecter une activité sulfatique au sein des échantillons

étudiés soumis au brouillard salin.

Figure 111-22 : Mini-cylindres de béton et des mortiers soumis au brouillard salin

Pratiquement, tout le long de leur exposition au brouillard salin @ 1 % de SO, pendant plus de six
mois, les échantillons mini-cylindriques en béton et prismatiques en mortier n’ont pas été

endommagés.

Pour les quatre types de mortier et de béton, la variation de la masse et celle du module dynamique
sont insignifiantes au cours du temps comme le montrent Iz es figures de 111-23 a 111-26. Aucun signe

de gonflement, donc pas d’attaque sulfatique externe.

La formule reliant la vitesse au module dynamique est la suivante: G= VZp ou G = Module
dynamique en N/m?, V = Vitesse en m/s et p = Masse volumique en kg/m®. Ce module dynamique va
caractériser la raideur du matériau cimentaire et ainsi évaluer un éventuel endommagement si cette

raideur diminue.
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Variation de la masse des mc =f (temps)
Brouillard Salin

;\3 14 -- CEMII/59 -= CEMI/59
E’ 12 - =+ CEMII/49 -e- CEMI/49
7 /
g 10
c 8 5
() 6 ‘ \ T
© — —
S 4-
2 2
a
> O T T T
0 50 100 150 200

Temps (jours)

Figure 111-23 : L évolution de la masse des mini-cylindres en fonction du temps
Brouillard Salin

Module dynamique des mc = f(temps)
Brouillard Salin
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Figure 111-24 : Evolution du module dynamique des mini-cylindres en fonction du temps
Brouillard salin
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Variation de la masse des M = f(temps)
Brouillard Salin
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Figure 111-25 : Evolution de la masse des mortiers en fonction du temps - Brouillard Salin

Module dynamique des M = f(temps)
Brouillard Salin
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Figure 111-26 : Evolution du module dynamique des mortiers en fonction du temps - Brouillard salin

Quant a I’allongement des éprouvettes prismatiques en mortier munies de plots, aucune variation
significative n’a été remarquée (Figure 111-27).
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Variation de l'allongement des M = f(temps)
Brouillard Salin
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Figure 11-27 : Variation de I’allongement des mortiers au cours du temps- Brouillard salin

On peut conclure que le protocole Brouillard Salin n’a pas généré d’attaque sulfatique externe. Les
bétons ainsi que les mortiers sont restés sains malgré I’exposition a 1 % de gaz SO, qui est déja une
dose extrémement élevée par rapport a la teneur en SO, qui peut étre mesurée dans 1’air, sachant que le
SO; est en moyenne de I’ordre de 10 ppb dans I’air [86, 87, 88, 89].

111.2.4.2.2  Cas du protocole Immersion/Séchage a 105°C

Les échantillons en mortier issus du béton CEMII/59 ont commencé a s’endommager dés le deuxiéme
mois, c’est un endommagement localisé¢ a la surface, entrainant une perte de matiére au niveau des

arrétes (Figure 111-28) et ont atteint la ruine au bout du quatriéme mois (Figure 111-29).

Figure 111-28 : Endommagement localisé des mortiers issus des bétons CEMII/59 - Immersion/séchage
a 105°C
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Figure 111-29 : Ruine totale des mortiers issus des bétons CEMII/59 - Immersion/séchage a 105°C

Dés six mois, le béton autoplacant CEM 1/59 a atteint a son tour la ruine (Figure 111-30). Les deux
bétons autoplacants restants (le CEM 11/49 et le CEMI/49) sont restés intacts (Figure 111-31).

N

Figure 111-30 : Ruine totale des mortiers issus des bétons CEMI/59- Immersion/séchage a 105°C

Figure 111-31 : Echantillons de mortier issus des bétons CEMI1/49 et CEMI/49 restés intacts face a
l’immersion/séchage a 105°C

L’ensemble des échantillons mini-cylindriques du CEMII/59, a subi un endommagement tres localisé
a la surface, provoquant une perte de matiere au niveau des arrétes vives. Pour les échantillons des

trois autres bétons, aucun endommagement n’a été remarqué (Figure 111-32).
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Figure 111-32 : Echantillons mini-cylindriqgues en béton ayant subi l'immersion/séchage a 105°C

Le module dynamique, dont la diminution permet de diagnostiquer une éventuelle altération du coeur
de I’échantillon, ne montre aucun endommagement des mortiers (Figure 111-33) et des mini-cylindres
(Figure 111-34). La baisse du module dynamique mesurée sur les échantillons de CEM 1/59 a partir de
130 jours provient de I'endommagement superficiel des échantillons visible sur les surfaces de contact

avec les capteurs de mesure de la vitesse de propagation du son.

Module dynamique des M = f(temps)
Immersion-Séchage a 105°C

9E+10
8E+10
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1E+10 -— CEMII/59 -= CEMI/59

-+ CEMII/49 -=- CEMI/49
OE+00 ‘ ‘ ‘
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Temps (jours)

Module dynamique (MPa)

Figure 111-33 : Variation du module dynamique des mortiers en fonction du temps -
Immersion/séchage a 105°C
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Module dynamique des mc = f(temps)
Immersion/Séchage a 105°C

Module dynamique (MPa)

OE+00 ‘ ‘ ‘
0 50 100 150 200
Temps (jours)

Figure 111-34 : Variation du module dynamique des mini-cylindres en fonction du temps-
Immersion/séchage a 105°C

Il n’y a pas non plus de gain de masse significatif associé a I’ouverture de fissures profondes pour
I’ensemble des échantillons (la Figure 111-35 et la Figure 111-36). Les pertes de masses ponctuelles
mesurées pour le CEM 11/59 a 1 mois et le 1/59 a 5 mois correspondent a une chute de matiére

superficielle, localisée préférentiellement sur les arrétes des prismes.

Variation de la masse des M = f(temps)
Immersion-Séchage a 105°C

D0

-8 4 - CEMII/59 -=- CEMI/59
-+ CEMII/49 -=- CEMI/49

Variation de la masse (%)

Temps (jours)

Figure 11-35 : L’évolution de la masse des mortiers en fonction du temps - Immersion/séchage a
105°C
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Une modification dans le protocole de prise de mesure a induit ponctuellement une baisse artificielle
de la masse dans la période comprise entre 110 et 140 jours (Figure 111-36). Cette baisse de masse est

attribuée a un léger séchage des échantillons avant la mesure.

Aucun allongement sensible des éprouvettes en mortier n’est remarqué sur la figure I11-37.

Variation de la masse des mc = f(temps) Immersion/Séchge
a 105°C (mc)
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Figure 111-36 : L évolution de la masse des mini-cylindres en fonction du temps
Immersion/séchage a 105°C

Variation de l'allongement des M = f(temps)
Immersion-Séchage a 105°C
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Figure 1-37 : Variation de I’allongement des mortiers au cours du temps - Immersion/séchage a
105°C
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Les pertes ponctuelles de matiéres localisées préférentiellement au niveau des arrétes des échantillons
traduisent un endommagement superficiel. De plus, le module dynamique, qui évalue les propriétés
mécaniques a cceeur de 1’échantillon, n’évolue pas, Ainsi, les échantillons restent intacts a coeur. Aucun
gonflement n’est mesuré, ni gain de masse significatif, Il ne peut donc s’agir d’une attaque sulfatique
externe. Ces symptomes correspondent donc davantage a ceux d’une attaque par les sels, comme ce
qui peut étre diagnostiqué avec ce type de protocole, mais appliqué aux pierres [90]. Il reste a
confirmer la nature du sel qui est a 1’origine de la dégradation en réalisant des analyses a 1’échelle

microscopique.

111.2.4.2.3 Cas du protocole Immersion/Séchage a 60°C

En ce qui concerne les échantillons de béton CEM 11/59, il est possible de mesurer simultanément un
gain de masse et une perte de module dynamique sur la période de 2 semaines a 2 mois (Figure 111-39
et Figure 111-40). De plus, la Figure 111-38 montre une fissuration importante visible a la surface,
avec des fissures principalement situées aux interfaces pate / granulat. A défaut de mesure

d’expansion, tous les symptomes d’une attaque sulfatique sont présents.

Un phénoméne approchant peut aussi étre diagnostiqué pour le béton CEM 1/59, dans la période
débutant a 3 mois. Le gain de masse est cependant plus lent et le module dynamique diminue
Iégérement. Les symptomes sont donc nettement moins prononcés que pour le béton CEM 11/59. Les
mesures tendent tout de méme a conclure que le béton CEM 1/59 subit aussi une attaque sulfatique,

mais de moindre importance.

Figure 111-38 : Endommagement des mini-cylindres en CEM 11/59 - Immersion/séchage & 60°C a 2
mois
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Variation de la masse des mc = f(temps)
Immersion/Séchage a 60°C

3,4

- CEMII/59 -= CEMI/59
-+ CEMII/49 -e- CEMI/49

Variation de la masse (%)

Temps (jours)

Figure 11-39 : L évolution de la masse des mini-cylindres en fonction du temps - Immersion/séchage a
60°C

Module dynamique des mc = f(temps)
Immersion/Séchage a 60°C

== CEMII/59 -== CEMI/59
=+ CEMII/49 -e- CEMI/49

Module dynamique (MPa)
w
m
+
|_\
o

0,E+00 ‘ ‘
0 50 100 150 200
Temps (jours)

Figure 111-40 : Variation du module dynamique des mini-cylindres en fonction du temps
Immersion/séchage a 60°C

Concernant les mortiers, aucun signe macroscopique d’endommagement n’a été détecté sauf pour les
bétons CEM I/59 et CEM 1/49, dont 1’endommagement s’est manifesté par 1’apparition de fissurations
sur surfaces supérieures et inférieures (dans le sens du bas vers le haut) aprés 6 mois d’exposition aux
cycles immersion/séchage a 60°C (Figure 111-41). Cette fissure est localisée dans la zone qui subit le

séchage le plus violent, ce qui tend a démontrer qu’il s’agit d’un effet du séchage.
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Figure 111-41 : Endommagement des mortiers en CEM 1/59 - Immersion/séchage & 60°C a 6 mois

La variation de masse et du module dynamique ainsi que 1’évolution de I’allongement en fonction du
temps des mortiers (Figure 111-42, Figure 111-43 et Figure 111-44) nous permettent d'affirmer que les
échantillons exposés a I’immersion/séchage a 60°C n’ont pas subi d’attaque sulfatique, du moins

jusqu’au terme des relevés, c’est-a-dire 7.

Il est possible de remarquer que les bétons ayant le module dynamique le plus élevé sont ceux dont le
rapport E/C est le plus faible, a savoir, les bétons CEM 1/49 et CEM 11/49. Les deux restant, ont le

module dynamique le plus faible, particulierement le béton CEM 11/59.

Module dynamique des M = f(temps)
Immersion/Séchage a 60°C

_. 9E+10
g 8E+10
S 7E+10 ; W
()
S 6,E+10 %ﬁw
z
g SE+IO ’_N—N\_'xu & —
g 4,E+10 — o
g 3,E+10
S  2,E+10
S 1,E+10 —~— CEMII/59 -= CEMI/59
= - CEMII/49 -= CEMI/49

0,E+00 : : ‘ ‘

0 50 100 150 200

Temps (jours)

Figure 111-42 : Variation du module dynamique des mortiers en fonction du temps -
Immersion/séchage & 60°C
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Variation de la masse des M = f(temps)
Immersion/Séchage a 60°C

Variation de la masse (%)

Temps (jours)

Figure 11-43 : L évolution de la masse des mortiers en fonction du temps - Immersion/séchage a 60°C

Variation de l'allongement des M = f(temps)
Immersion/Séchage a 60°C

Variation de I'allongement

008 ||~ CEMIl59 = CEMI/59
! ~ CEMII/49 -»- CEMI/49

Temps (jours)

Figure 111-44 : Variation de I’allongement des mortiers au cours du temps - Immersion/séchage a
60°C

111.2.4.2.4  Cas du protocole immersion complete

Les cylindres 11x22 cm soumis a I’immersion compléte ne présentent aucun signe d’altération

jusqu’au 5éme mois. Dés le 6™ mois les éprouvettes issues des bétons CEM 11/59 et CEM 11/49 ont

subi d’importantes fissurations sur les arrétes circulaires, Pour ce méme ciment CEM II/A 42,5, la
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Figure 111-45 et la Figure 111-46 montrent que les fissurations du béton CEM 11/59 (E/C = 0,59) sont
plus prononcées par rapport a celles du béton CEM 11/49 (E/C = 0,49).

Figure 111-45 : Fissuration des éprouvettes 11x22 cm en béton CEM 11/59 aprés 5 mois d’immersion
compléte

Figure 111-46 : Fissuration des éprouvettes 11x22 cm en béton CEM 11/49 aprés 5 mois d’immersion
compléte

Les éprouvettes 11x22 cm des deux autres bétons fabriqués a partir du ciment CEM | 42,5 PM-ES sont

restées intactes peu importe le rapport E/C, aucune fissuration n’a été remarquée (Figure 111-47).
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.

[ _j h ‘ l s~ :
Figure I11-47 : Etat intact des éprouvettes 11x22 cm en CEM 1/59 et en CEM 1/49 aprés 6 mois
d’immersion complete

D’aprés la Figure 111-48, il existe une prise de masse importante pour les éprouvettes 11x22 cm du
béton CEM 11/59 et une prise de masse tres légére mais tout de méme significative pour les
éprouvettes du béton CEM 11/49. Ce gain de masse est simultané avec une diminution du module

dynamique détectable a partir du 5éme mois, comme I’indique la Figure 111-49.

Aucun signe macroscopique d’endommagement n’a été détecté sur les éprouvettes des bétons CEM
1/59 et CEM 1/49.

Variation de la masse des C =f (temps)
Immersion Compléte

< 08 - CEMII/59 -= CEMI/59
0,7 1 =+ CEMII/49 -=- CEMI/49

Variation de la masse (%

0 50 100 150 200
Temps (jours)

Figure 111-48 : L évolution de la masse des cylindres 11x22 cm en fonction du temps - Immersion
compléte
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Module dynamique des C = f(temps)
Immersion Compléte

- BE+11
o 7E+11 1]
Seen | L. N [ [T
T 5E+11
£ 4E+11 ¢
c
> 3E+11 :
g 2E+11
§ = R T O
- ——
= 0E+00 ‘ ‘ ‘
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Temps (jours)

Figure 111-49 : Variation du module dynamique des cylindres 11x22 cm en fonction du temps -
Immersion compléte

La Figure I111-50 et la Figure 111-51 montrent les conséquences macroscopiques de 1’immersion
complete sur les mini-cylindres des bétons CEM 11/59 et CEM 1/49. Les photographies des
échantillons du béton CEM 11/59 révélent dés le troisiéme mois, un faiencage de surface correspondant
a une fissuration importante des interfaces pate/granulat, ainsi qu’un gonflement plus prononcé
localisé au niveau des extrémités des échantillons, zone la plus exposée a la solution de Na,SO,
10H,0. Tandis que les photographies des mini-cylindres issus du béton CEM 11/49 montrent qu’ils se
sont fissurés au méme moment mais d’une maniére moins prononcée, leurs fissurations se sont

localisées principalement sur leurs arrétes. Leur état a atteint le méme stade que celui des précédents a

partir du cingquiéme mois.

Figure 111-50 : Ruine des mini-cylindres en CEMII/59 - Immersion compléete a 3 mois jours
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Figure I11-51 : Endommagement des mini-cylindres en CEMI1/49 - Immersion compléte & 3 mois jours

La variation de masse et 1’évolution du module dynamique des mini-cylindres exposés a I’'immersion

compléte sont présentées par la Figure 111-52 et la Figure 111-53.

Variation de la masse des mc =f (temps)
Immersion Compléte

§ - CEMII/59 -= CEMI/59
S .5 |~ CEMI49 = CEMI49 | A4
g

IS

e ) ,l//l
]

o

c

S

kS

5

>

0 50 100 150 200
Temps (jours)

Figure 111-52 : L’évolution de la masse des mini-cylindres en fonction du temps - Immersion compléte
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Module dynamique des mc = f(temps)
Immersion Compléte

TE+10 -
-- CEMII/59 -= CEMI/59
6E+10 - = CEMII/49 -e- CEMI/49

5E+10 -
4E+10
3E+10
2E+10
1E+10
0E+00

Module dynamique (MPa)

0 50 100 150 200
Temps (jours)

Figure 111-53 : Variation du module dynamique des mini-cylindres en fonction du temps - Immersion
compléte

Dans le cas de I'immersion compléte, les échantillons CEM 11/59 et CEM 11/49 se sont endommagés
jusqu’a la ruine, tandis que les échantillons CEM 1/59 et CEM 1/49 sont restés intacts. Pour les deux
premiers types de béton, on remarque une diminution importante du module dynamique accompagnée
par une augmentation significative de la masse ainsi qu’un gonflement visible des parties les plus
exposées des échantillons. La diminution du module dynamique ainsi que le gonflement localisé sont
cohérents avec un phénoméne d’endommagement par fissuration importante. Le gain de masse peut
provenir de 1’eau qui remplit les fissures, mais aussi d’une masse d’eau utilisée pour précipiter une
phase hydratée telle que 1’ettringite. Ces symptdmes concordent parfaitement avec un cas de réaction
de gonflement interne [45]. Du fait que les granulats utilisés sont exclusivement calcaires, il ne peut

s’agir d’une réaction alcali-silice. Il s’agit donc inévitablement d’une réaction sulfatique externe.

Concernant les mortiers, les échantillons qui ont ét¢ endommagés par I’immersion compléte sont aussi
ceux issus des deux bétons CEM 11/59 et CEM 11/49 comme le montrent la Figure 111-54 et la Figure
111-55. Leur endommagement n’a pas été aussi rapide que pour les cylindres, il a été constaté a partir
du quatriéme mois pour les échantillons du béton CEM 11/59 et a partir du cinquiéme mois pour les
échantillons du béton CEM 1/49.
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Figure 111-54 : Endommagent des mortiers en CEMII/59 au quatriéme mois - Immersion compléte

Figure 111-55 : Endommagent des mortiers en CEMII/49 au cinquiéme mois - Immersion compléte

Les variations de la masse, du module dynamique et de 1’allongement en fonctions du temps (Figure
111-56, Figure 111-57 et Figure 111-58) confirment qu’il existe un gain de masse, une diminution du
module dynamique et un accroissement de 1’allongement pour les deux bétons fabriqués a partir du
CEM 1I/A 42,5 et plus particulierement pour celui de rapport E/C le plus élevé (i.e. CEM 11/59).
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Variation de la masse des M = f(temps)
Immersion Compléte

- CEMII/59 -= CEMI/59
3,5 | =+ CEMII/49 - CEMI/49

Variation de la masse (%)

Temps (jours)

Figure 111-56 : L évolution de la masse des mortiers en fonction du temps - Immersion compléte

Module dynamique des M = f(temps)
Immersion Compléte
9E+10

8E+10
7E+10
6E+10
5E+10
4E+10
3E+10
2E+10
1E+10 - CEMII/59 -= CEMI/59
OE+00 | | *—CEMH@S -~ CEMI/49
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Temps (jours)

Module dynamique (MPa)

Figure 111-57 : Variation du module dynamique des mortiers en fonction du temps - Immersion
compléte
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Variation de l'allongement des M = f(temps)
Immersion Compléte

0.3 - CEMII/59 = CEMI/59
0,25 |-+~ CEMII/49 -=- CEMI/49 |

Variation de l'allongement

Temps (jours)

Figure I11-58 : Variation de [’allongement des mortiers au cours du temps- Immersion complete

Pour les mortiers en CEM 1/59 et en CEM 1/49, aucune dégradation n’a été remarquée, ils sont restés

sains jusqu’a la fin du protocole immersion compléte comme le montrent 1a Figure 111-59 et la Figure

111-60.
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iure 111-60 : Mortiers en CEMI/49 a la fin du protocole Immersion compléte

Les principaux symptomes macroscopiques de I’attaque sulfatique externe sont les suivants :
gonflement de 1’échantillon, prise de masse et fissuration affectant les caractéristiques mécaniques du
matériau. A ce jour, les seuls bétons qui révélent sans équivoque ces symptomes sont les bétons et des
mortiers confectionnés a partir du CEM 1I/59 et du CEM 11/49 pour I’immersion compléte et des

bétons confectionnés a partir du CEM 11/59 pour I’immersion / séchage a 60°C.

Tous ces échantillons présentent un gonflement localisé aux extrémités de I’ordre de 10 % mesuré sur
le diamétre et une fissuration importante pour les mini-cylindres et 1’allongement pour les mortiers en

immersion compléte.

Concernant le CEM 1/59 et le CEM 1/49, les échantillons ne présentent aucun signe d’altération.

111.2.4.3Comparaison des comportements : béton sain / endommage

Des tests de compression simple ont été réalisés sur les mini-cylindres (Figure I11-61). Deux
exemples de courbes de comportement contrainte / déformation sont représentés par la Figure 111-62,
pour le béton CEM 11I/59 : avant et aprés exposition a I’immersion / séchage a 60°C pendant 30 jours.
Cette figure montre a quel point I’endommagement généré par 1’attaque sulfatique externe affecte a la
fois la résistance et le module d’Young. Il devient aussi possible de constater que ’allongement a la
rupture augmente lorsque le béton est endommagé, tandis que sa résistance et son module d’Young
diminuent. Ces modifications peuvent étre attribuées a ’ouverture de fissures, qui tendent a se

refermer durant un essai de compression.
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Figure 111-61 : Appareil de mesure de la compression des mini-cylindres — CRMD d’Orléans

—-— CEMII/59 sain
- CEMII/59 endommagé
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Figure 11-62 : Conséquence de [’attaque sulfatique externe sur le comportement d’un béton sain

[11.2.4.4 Corrélation entres I’'immersion compléte et I’immersion/séchage a 60°C

Il ne semble pas a priori exister une corrélation entre les essais en immersion / séchage a 60°C et ceux
en immersion compléte, pour les bétons CEM I11/49. En effet, ces bétons semblent ne pas
s’endommager suite a leur exposition a I’immersion / séchage a 60°C, tandis qu’ils s’endommagent
suite a leur exposition a I’'immersion complete. La Figure 111-63 permet d’affiner la comparaison des

deux protocoles et de montrer qu’il existe bien un léger endommagement des bétons CEM 11/49
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exposé a I’immersion / séchage a 60°C uniquement sur la période 80-120 jours. La dispersion
générale des mesures du module dynamique tend a rendre cet effet uniquement faiblement significatif.
Par conséquent, il existe bien une corrélation entre ces deux protocoles mais a court terme mais,
I’immersion Séchage se montre beaucoup moins agressive a long terme. Comme le montrent les
travaux de Pavoine [46], ’exposition & plusieurs cycles d’immersion / séchage peut accélérer ’effet
d’une réaction sulfatique a court terme, tandis qu’une exposition prolongée peut avoir 1’effet inverse.
Une meilleure solution pourrait donc consister a réaliser un nombre de cycles d’immersion/séchage a
60°C restreint puis d’exposer les échantillons a une immersion compléte. D’aprés la Figure 111-63, la
durée d’exposition aux cycles d’immersion / séchage doit étre inférieure a 100 jours, puisqu’a cette
date, il n’existe plus de différence significative entre les deux protocoles.

Comparaison des modules dynamiques des bétons
en Immersion/Séchage a 60°C et en Immersion complete

+
7,E+10 -=- CEMII/59 en IS 4 60°C =+ CEMII/49 en IS & 60°C

- CEMII/59 en IC CEMII/49 en IC

6,E+10
5,E+10
4,E+10
3,E+10
2,E+10
1,E+10

Module dynamique (MPa)

0 30 60 90 120 150 180 210
Temps (jours)

Figure 111-63 : Comparaison des protocoles ; immersion/séchage a 60°C et immersion compléte

[11.2.4.5 Relation entre le module dynamique et la contrainte maximale a la

compression

La Figure 111-64 montre qu’il est possible de relier les mesures du module dynamique aux mesures du
module d’Young par une relation de type parabolique. Cette relation peut donc étre utilisée pour
¢valuer le module d’Young de tous les bétons, a partir de la mesure du module dynamique, qui est

beaucoup plus simple et rapide a réaliser.
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Pour compléter cette relation, une trés bonne corrélation existe entre le module d’Young et la
résistance a la compression, comme le représente la Figure 111-65. Il devient ainsi possible d’estimer
avec une bonne précision 1’évolution des principales caractéristiques mécaniques des bétons
(résistance et module d’Young) au cours de leur exposition, a partir d’'une mesure du module
dynamique, qui est une méthode rapide et non destructive. La forme des corrélations entre module
statique, module dynamique et résistance a la compression est parfaitement cohérente avec une étude

réalisée sur des bétons atteints de réaction sulfatique interne [45].

Module dynamique = f(module d'Young)

y =-0,5934x2 + 9,2831x + 4,7732

Module dynamique (GPa)
w
o

20 -
R2 = 0,9071
10 4 4
0 ‘ ‘ ‘ ‘
0 2 4 6 8 10

Module d'Young (GPa)

Figure 111-64 : Variation du module d’Young en fonction du module dynamique

Module d'Young = f(contrainte maximale a le compression)

10
< .
[a 4
o 8
=4
S 6
(@]
>_
- 4
@ y =0,2125x - 0,0715
_g 2 R2 =0,9252
(@]
=

O T T T T
0 10 20 30 40 50

Contrainte maximale a la compression (MPa)

Figure 111-65 : Variation du module d’Young en fonction de la Contrainte maximale
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111.2.4.6 Evolutions des résistances selon le protocole utilisé

Cas des mortiers (Figure 111-66) :

e Les résistances des mortiers issus des bétons fabriqués a partir de ciment CEM 11/A42,5 (i.e.
CEM 1I/59 et CEM 11/49) exposés a I’immersion compléte sont les seuls a avoir baissé au bout
des six mois d’exposition. Cette baisse significative représente un endommagement important
et donc une dégradation du béton. Les deux autres mortiers, qui utilisent un CEM | 42,5 PM-

ES n’ont subi aucune dégradation visible aprés exposition a ce protocole.

e Les mortiers issus des bétons fabriqués avec un rapport E/C = 0,59 (i,e, CEM [1/59 et CEM
1/59) ayant subi I’immersion / séchage a 105°C se sont dégradé jusqu’a la ruine avant 6 mois.

Les deux autres, de E/C = 0,49, ne montrent aucun signe de dégradation a 6 mois.

e Pour le protocole immersion / séchage a 60°C, toutes les résistances des quatre bétons ont
augmenté malgré les fissurations superficielles remarquées sur les mortiers issus des bétons
CEM 1/59 et CEM 1/49, Le cceur des éprouvettes est resté intact.

e Le brouillard salin a 1 % de SO,, n’a eu aucun effet destructeur sur les différents mortiers. Les

éprouvettes sont restées saines.

Evolution des résistances a la compression des mortiers
selon des protocoles

ECEMII/59 B CEMI/59
ECEMII/49 ®ECEMI/49

Résistance ala compression

Sain 0j IC 180j IS 60° 180j IS 105° 180j BS 180j
Les différents protocoles

Figure 111-66 : Evolution des résistances a la compression des mortiers selon le protocole utilisé
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Cas des cylindres de béton 11x22 cm (Figure 111-67) :

Parmi les éprouvettes cylindriques 11x22 cm qui ont été exposées a I’immersion compléte, seuls les
bétons CEM 11/59 et CEM 11/49 ont subi des fissurations et une perte de résistance particuliérement
prononcées dans le cas du CEM 11/59. L’immersion compléte a provoqué une attaque sulfatique
externe pour les bétons utilisant le CEM 1I/A 42,5 (CEM 11/59 et CEM 11/49). Les bétons utilisant le
CEM 1 42,5 PM-ES (CEM 1/59 et CEM 1/49) n’ont pas été affectés.

Evolution des résistances a la compression des bétons

60

O Sain
O IC a 180j

Résistance ala compression
(MPa)
w
o

CEMII/59 CEMI/59 CEMII/49 CEMI/49
Les différents types de bétons

Figure 111-67 : Evolution des résistances a la compression des cylindres 11x22 cm

[11.3 Conclusion

Nous remarquons que les bétons les moins résistants aux différentes expositions sulfatées sont ceux a
base de ciment CEM II/A 42,5, c'est-a-dire le CEM 11/59 et le CEM 11/49. Les bétons CEM 1/59 et
CEM 1/49, qui sont a base de ciment CEM | 42,5 PM-ES résistent aux sulfates et se comportent sans

signe d’altération face aux différentes ambiances étudiées.

La plus faible résistance aux sulfates est celle du béton CEM 11/59 comparée a celle du béton CEM
11/49, 1ls sont a base du méme ciment mais c’est la différence du rapport E/C qui modifie leur
comportement. Celui de rapport E/C = 0,59 se dégrade plus vite et de maniere plus importante que

celui de rapport E/C = 0,49, c'est probablement, I'effet de la porosité.
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Nous pouvons aussi affirmer que le brouillard salin n’est pas un protocole discriminant pour 1’étude de
la durabilité de nos bétons vis-a-vis a I’attaque sulfatique externe. Ainsi 1 % de gaz SO,, qui est déja
une quantité treés €levée par rapport a une valeur réellement mesurée dans 1’atmosphére, est peut étre
un trop faible pourcentage pour un protocole d’accélération d’une attaque sulfatique externe d’origine

atmospheérique.

L’immersion séchage a 105°C teste plutot la résistance a la précipitation des sels et non pas la réaction

sulfatique externe de nos bétons. Ce protocole ne vise donc pas les objectifs de notre étude.

L’immersion compléte et I’immersion / séchage a 60°C sont les deux protocoles qui ont endommagé
au moins un béton par une attaque sulfatique externe. L’endommagement du béton CEM 1I1/59 exposé
a I’immersion / séchage a 60°C a été plus rapide que dans le cas de I’exposition a 1’immersion

complete. Par contre, I’endommagement a été plus prononcé dans le deuxiéme cas.

Donc I’immersion séchage a 60°C est le protocole qui nous a permis d’avoir la réponse la plus rapide,
tout en étant globalement cohérent avec le test d’immersion compléte. Ce protocole peut donc
constituer a priori une alternative d’accélération du vieillissement par rapport a une simple immersion.
Un protocole alternatif composé d’une phase d’immersion / séchage a 60°C ne dépassant pas 100 jours
suivie d’une immersion compléte pourrait représenter un bon compromis entre bonne accélération et

importante dégradation.

Les mini-cylindres correspondent a la geométrie la plus sensible aux environnements étudiés. Par
rapport aux échantillons cylindriques 11x22 cm et prismatiques, les mini-cylindres se sont toujours
dégradés plus vite et de maniéere plus prononcée, ce ci est probalement di a l'effet de I'échelle ainsi que

de leur mise a nu lors du carottage.

Les mortiers ayant subi des dégradations causées par 1’attaque sulfatique externe sont ceux utilisant le
CEM I11/A 42,5 (i,e, CEM 11/59 et CEM 11/49) et exposés a I’immersion compléte. Dans tous les autres
cas, aucune dégradation liée a une attaque sulfatique n’a été observée.

Une fissuration longitudinale longeant les bords des mortiers utilisant le CEM 1 42,5 (i,e, CEM 1/59 et
CEM 1/49) a été observée dans le cas de I'immersion / séchage a 60°C. L’absence de variation de
masses, d’allongements, d’évolution du module dynamique au cours des six mois, tend a conclure que

ce n’est pas une attaque sulfatique externe qui est responsable de cette fissuration.
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Il est possible de constater que le module dynamique initial des mini-cylindres est plus faible que celui
des mortiers ou des éprouvettes cylindriques de béton. Ceci pourrait étre di au carottage. Le fait que
ces échantillons soient mécaniquement plus faibles peut étre a I’origine de leur plus grande sensibilité

aux sulfates. Cette hypothése a déja été invoquée dans le cas d’une attaque sulfatique d’origine interne
[45].

Une autre différence provient du fait que les échantillons carottés n’ont pas d’épaisseur de peau de
béton, contrairement aux cylindres de béton ou au mortier. Par conséquent, les interfaces pate /
granulat, qui sont la zone préférentielle de précipitation de I’ettringite, sont initialement a nue pour les

mini-cylindres. Ceci pourrait contribuer a augmenter leur sensibilité aux sulfates.
Finalement, des corrélations établies entre la résistance et le module dynamique permettent d'évaluer

les conséquences mécaniques d’une altération au cours du temps, d’une maniére continue, rapide et

non destructive.
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ETUDE

MICROSCOPIQUE
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Chapitre IV ETUDE MICROSCOPIQUE

L’étude macroscopique de nos échantillons nous a donné des informations trés importantes sur
I’évolution de la durabilité des différents bétons au cours du temps et suivant les différents protocoles
a I’échelle macroscopique, mais une étude microscopique comme I’analyse au microscope
¢lectronique a balayage, la diffraction par rayons X, 1’analyse thermo-gravimétrique, 1’étude de la
porosité totale a 1’eau et I’é¢tude de la porosité au mercure de nos échantillons s’avére nécessaire pour
nous donner des informations complétes et plus pointues sur le comportement de nos bétons face a

I’attaque sulfatique externe.

IV.1 Analyse du milieu poreux

IV.1.1 Porosité au mercure

L’analyse du milieu poreux a été approchée en premier par la porosimétrie au mercure. Cette
technique est tres couramment employée car elle permet de déterminer de maniere assez simple la
porosité et la distribution en taille des pores des matériaux poreux tels que les roches et les bétons. Le
principe est d’injecter sous pression (jusqu’a 205 MPa) du mercure (fluide non mouillant) dans un
matériau poreux dégazé (vide de 0,0035 MPa). Le volume de mercure injecté correspond au volume
cumulé des pores accessibles au mercure a une pression donnée. La pression appliquée P est reliée au

rayon d’acces aux pores rc grace a la loi de Laplace :

p — 25C0s0 [Eq.1]

e

Ou o est la tension superficielle du mercure (o = 485,10-3 N/m & 25°C) et 0 I’angle de contact du
ménisque solide/mercure (6 = 130° > 90° car le mercure est un fluide non mouillant). Par incrément de
pression, on peut donc explorer les différentes classes de pores présents dans le matériau. En effet, en
faisant une hypothése sur la forme des pores, le volume de mercure injecté correspond a celui généré
par des pores ayant un diamétre donné, et ainsi une distribution porale caractérisant le matériau est
obtenue. L’exploitation des mesures d’intrusion du mercure repose sur un modéle de pores
cylindriques. Ce modéle pour le calcul des rayons équivalents de pores n’est bien siir pas totalement

représentatif des matériaux naturels tels que les roches et les bétons mais il forme une représentation
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conventionnelle de la structure poreuse. Le réseau poreux d’une roche ou d’un béton présente une
géométrie complexe, et la porosimétric au mercure, avec I’hypothése simplifiée de pores cylindriques,
donne donc une mesure du rayon d’accés au pore, qui n’est pas nécessairement égale au rayon du pore
lui-méme. C’est pourquoi cette technique n’est pas rigoureusement quantitative, mais elle est trés utile

pour la comparaison de différents matériaux [91,92].

De plus, la principale difficulté d’interprétation de la porosimétrie au mercure est 1’effet "bouteille
d’encre" qui a principalement pour résultat de surestimer les petits pores au détriment des plus grands
[93, 94], La Figure 1V-1 explique ce phénomeéne : si pour arriver dans un pore de rayon R, le mercure
doit passer par un pore de rayon r inférieur a R,, la pression appliquée au mercure pour le remplissage
du pore de rayon R, sera P, et non Pg, (P, > Pg,) et donc le volume du pore de rayon R, sera attribué au
pore de rayon r < R,. Le volume poreux envahi par le mercure & une pression donnée représente donc
la fraction de I’espace poral, composée de pores de diamétres variables, uniquement accessibles par

des étranglements de rayons donnés par la loi de Laplace.

Une autre limitation de cette technique est liée a la pression maximale d’injection. En effet, cette
pression maximale définit, selon la loi de Laplace, le rayon minimal de pore que 1’on peut observer.
Cette pression peut s’avérer insuffisante dans le cas d’une roche renfermant une infraporosité. Et dans
ce cas, la porosité totale du matériau, correspondant au volume maximal d’intrusion du mercure, sera
sous-évaluée car une partie du volume poreux n’est alors pas accessible.

Théoriquement, les pores de diamétre d’accés compris entre 350 pum et 6 nm peuvent étre mis en

évidence avec ’appareillage utilisé : un Porosizer 9320 de Micromeritics.

Y MERCURE

Sens de Z
pénétration /

2 o cosf
R1 r . = r

<P< 20 cosB

Figure IV-1 : Schéma explicatif de [’effet "bouteille d’encre" lors de l’injection du mercure [95]
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Les courbes d’injection du mercure peuvent avoir diverses formes selon la structure porale de
I’échantillon. Elles peuvent comporter, par exemple, plusieurs points d’inflexion témoignant d’un
réseau poreux multimodal ou plusieurs familles d’accés aux pores coexistent. L’¢étalement du spectre
porosimétrique est mesuré par un coefficient de dispersion Cq, calculé a partir d’un rapport de pression
d’injection [96, 97] :

c,=m " [Eq.2]

Ou Pgo, Pso et Py sont les pressions d’injection correspondant respectivement a 1’envahissement de 80,

50 et 20% du réseau poreux.

Pour les valeurs de C4 < 1, les acces aux pores sont peu dispersés et la distribution est resserrée autour
d’une valeur de rayon d’accés aux pores. Ainsi, soit le réseau est unimodal strict ne présentant qu’une

seule taille de pore, soit la distribution porale du réseau est large mais répartie aléatoirement.

Pour les valeurs de C4 > 1, les accés aux pores sont moyennement ou trés dispersés et la distribution
est étalée. On a donc affaire soit & un réseau unimodal a distribution étalée, soit a un réseau
multimodal strict ou a distribution étalée. Cette répartition est considérée comme non aléatoire, et
I’arrangement spatial des pores conduit a un milieu compartimenté en domaines de pores d’une taille

donnée.

L’analyse par porosimétrie a été effectuée au laboratoire de porosimétrie de 'université de Cergy-
Pontoise (Figure 1V-2, Figure 1V-3, Figure IV-4 et Figure 1V-5) sur des échantillons d’un volume
proche de 1 cm® représentant la zone se trouvant entre la peau et le ceeur de I’échantillon afin de

constater I’évolution de I’attaque sulfatique externe de 1’extérieur vers I’intérieur de 1’échantillon.

Les courbes d’intrusion au mercure des échantillons des mini-cylindres en CEM 11/59 sont données
par les figures VI- 6. Les pics correspondants aux pores de diamétres supérieurs a 20 um doivent étre

analysés avec précaution car ils peuvent étre dus a la préparation de 1’échantillon.

Les deux échantillons soumis a I’attaque sulfatique externe soit par immersion compléte soit par
immersion/séchage a 60°C présentent une distribution des pores similaire trés étalée, tandis que la
courbe de I’échantillon sain est unimodale stricte. Les porosités au mercure des trois échantillons sont

trés proches les unes des autres (entre 17% et 19%).
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Figure IV-3 : Préparation de [’échantillon

Figure 1V-4 : Mesure de la porosité au mercure a basse pression
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-/

Figure IV-5 : Mesure de la porosité au mercure a haute pression

Lors de I’analyse, ’endommagement était plus prononcé pour les mini-cylindres soumis a 1’immersion
séchage a 60°C que pour ceux soumis a l’immersion compléte. La Figure V-6 montre bien la
progression du phénomeéne de fissuration et de gonflement entre 1’état sain et I’immersion / séchage a
60°C avec comme point intermédiaire I’immersion compléte : le mode relatif aux diametres proches
de 0,1 pm diminue et le volume de pore relatif aux diamétres supérieurs augmente (jusqu’a 10 pm).
L’augmentation du volume des pores entre 1 et 10 um peut étre attribuée a une microfissuration
générale de la matrice cimentaire, notamment aux interfaces pate / granulat. La baisse du volume des
pores autour de 0,1 pum, qui correspond au mode principal et donc a la porosité des C-S-H, pourrait

signifier que ’ettringite occupe une partie significative de cette porosité durant I’attaque sulfatique.

0,006 -

— Immersion compléte
——Immersion / séchage a 60°C
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Figure V-6 : Distribution porale obtenue par porosimétrie au mercure pour les mini cylindres
CEMIN/59
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Les courbes des quatre échantillons des éprouvettes 11x22 cm soumis a I’immersion compléte sont
données par la Figure 1V-7, elles correspondent respectivement aux bétons CEM 11/59, CEM 1/59,
CEM 11/49 et CEM 1/49. Les échantillons ayant été prélevés au coeur des éprouvettes 11x22 cm, ils ne
correspondent pas a la partie la plus endommagée qui est la peau. Ainsi, les distributions de taille de
pores présentées ici peuvent étre associées a un matériau sain ou du moins faiblement affecté par
’attaque sulfatique. La Figure 1V-7 permet de mettre en évidence 1’effet du rapport E/C et du type de
ciment. L’abaissement du rapport E/C se traduit pour chacun des ciments par une réduction de moitié
du diamétre de pores correspondant aux modes principaux, ainsi que la quasi disparition de la gamme
de pore comprise entre 0,2 um et 2 um. Il s’agit principalement d’un effet di a ’augmentation de la
compacité du mélange suite a I’abaissement de la quantité d’eau. En ce qui concerne le type de ciment,
utiliser le CEM 1 a la place du CEM 11 se traduit aussi par une réduction de moitié du diametre de
pores correspondant aux modes principaux, Le CEM Il contient 15 % de filler calcaire qui ne réagit
pas contrairement au clinker. La quantité d’hydrates formée est donc plus faible et ainsi remplit moins
bien la porosité laissée par 1’eau. De ce point de vue, I’utilisation de filler calcaire peut donc étre

comparée a une augmentation du rapport E/C.

0,006
—+— CEM 11/59
] n —s— CEM I/59

0,005 + - CEM 11/49
1 / o CEM 1/49

0,004 - ;
] Jo 18

0,003 L9
] e \

Intrusion incrémentale (mL/g)

0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000
Diametre d'accés au pore (um)

Figure V-7 : Distribution porale obtenue par porosimétrie au mercure des cylindres a ceeur soumis a
[’immersion totale pendant 6 mois

Les résultats de porosimétries aux mercures réalisés sur les mortiers (Figure 1V-8) présentent les
mémes distinctions que les bétons : abaisser le rapport E/C ou utiliser le CEM 1 a la place du CEM Il
se traduit bien par un décalage vers les plus petits pores. Cependant, les échantillons mortiers de
rapport E/C = 0,59 présentent un pic nettement plus marqué que les bétons pour un diamétre de 1 pm.

Les mortiers de rapport E/C = 0,49 sont davantage semblables aux bétons.
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Figure IV-8 : Distribution porale obtenue par porosimétrie au mercure des mortiers sains

IV.1.2 Porosité totale a I'eau

La porosité totale d’un échantillon en béton est définic comme le rapport du volume des vides sur le

volume total de I’échantillon. Cette grandeur est exprimée en pourcentage :

\Y

solide

(V. ) [Eq.3]

total _

v,
N,,, =100x s —100x

total total

Elle peut aussi s’exprimer en fonction de la densité apparente séche pa qui représente la masse des
minéraux rapportée au volume total de I’échantillon et de la densité du squelette solide ps qui

représente la masse des minéraux rapportée au volume total des grains :

0 [Eq.4]
Ntot:].OOX(l——aj
Ps
Or:
M, [Eq.5]
p =
: peau(Ms_Mhyd)
Et:
M
pg = : Eq.6
° peau(Msat_Mhyd) [Ea.6]
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D’ou:
N = Mg — M, [Eq.7]

tot _
Ivlsat M hyd

En utilisant le dispositif adéquat pour la détermination de la porosité totale a I’eau (Figure 1V-9), nous

avons la porosité totale a 1’eau des échantillons sains sur la Figure 1V-10.

Figure IV-9 : Dispositif utilisé pour la détermination de la porosité totale a [’eau
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Figure IV-10 : Porosité totale a [’eau des échantillons sains
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La porosité augmente avec le rapport Eau/Ciment, de méme qu’avec I’'utilisation du CEM II par
rapport au CEM |. Le béton le plus sensible a I’attaque sulfatique externe est donc aussi le béton le
plus poreux (CEM 11/59). Les mortiers se révelent bien plus poreux que les bétons, ce qui s’est

remarqué d’ailleurs pendant la mise en place par une forte quantité d’air entrainé.

40
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CEM I11/59 CEM 1/59 CEM 11/49 CEM 1/49

Figure IV-11 : Evolution de la porosité a [’eau des mortiers selon leur exposition

La Figure 1V-11 montre bien I’effet de ’attaque sulfatique sur les mortiers CEM 1I/59 et CEM 11/49,
qui se traduit par une trés forte augmentation de la porosité totale. Ceci est cohérent avec les mesures
d’expansions (Figure 111-52), qui montrent un gonflement significatif avant la rupture compléte pour
ces mortiers. En ce qui concerne les mortiers a base de CEM |, la porosité augmente un peu suite a
I’exposition aux sulfates mais sans commune mesure avec 1’autre type de ciment, ceci confirme bien

que les mortiers a base de CEM I ne réagissent pas significativement.

Les mesures de porosité totale a 1’eau réalisées sur les échantillons mini cylindres reposent sur une

trop faible quantité et ne permettent pas une analyse fiable.
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IV.2 Analyse thermogravimétrique (ATG) et diffraction des rayons X
(DRX)

vV.2.1 Préparation des échantillons pour 'ATG

Des échantillons représentatifs de 100 g sont cassés en petits morceaux a 1’aide d’un marteau. Les
morceaux sont ensuite broyés dans un broyeur a billes et passés dans un tamis de 80 microns (Figure
IV-12). Du fait que ’ettringite perd ses molécules d’eau et devient progressivement amorphe lorsque
la température augmente, le broyage se fait en plusieurs étapes pour limiter 1’échauffement de
I’échantillon. Cette étape de préparation des échantillons concerne aussi celle de 1’analyse des

échantillons a la DRX.

Afin de déterminer les teneurs des différents composants de nos échantillons, des analyses thermo-
gravimétriques ont été effectuées sur quatre types d’échantillons en béton a base de CEM 11/59 ; sain,
en immersion compléte, en immersion/séchage a 60°C et en immersion/séchage a 105°C. Dans cette
technique, I’échantillon est chauffé depuis la température ambiante jusqu’a 1000°C a une vitesse
constante de 10°C par minute, cette rampe importante n’a pour conséquence qu’un effet d’inertie de la
perte de masse par rapport & la température réellement appliquée. Gréace au dispositif utilisé, une
électrobalance Setaram TG-DTA 92-18 (Figure 1V-13), la perte de masse liée au départ de I’eau ou a

d’éventuelles réactions chimiques suivant la montée en température est mesurée.
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Figure IV-13 : Dispositif utilisé pour I’analyse thermogravimétrique — Université d’Orléans

Dans le four, 1’échantillon est placé sous un léger flux d’argon (25 mL/min) afin d’entrainer les gaz
émis pour éviter une recondensation sur I’échantillon ou sur la balance (Figure 1V-14). Les allures de
courbes de perte de masse sont représentées par les figures ci-dessous. Pour chaque éprouvette de

béton la totalité du volume est broyée avant échantillonnage.

‘ 4 d

Figure 1V-14 : Echantillon analysé a la thermogravimétrie

vV.2.2 L’analyse ATG des échantillons

Les échantillons CEM 11/59 sain (Figure 1V-15), CEM 11/59 en immersion complete (Figure 1V-16),
CEM 11/59 en immersion/séchage a 60°C (Figure 1V-17) et CEM 11/59 en immersion/séchage a 105°C

(Figure 1V-18), sont les échantillons sélectionnés pour cette analyse.
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CEM II/59 - Sain
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Figure IV-15 : Analyse thermogravimétrique de I’échantillon CEM II/59 sain

CEM II/59 - Immersion Compléte
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Figure IV-16 : Analyse thermogravimétrique de I’échantillon CEM 1I/59 - en immersion compléte

CEM II/59 - Immersion Séchage a 60°C
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Figure IV-17 : Analyse thermogravimétrique de I’échantillon CEM II/59 - en immersion/séchage a
60°C
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CEM II/59 - Immersion Séchage a 105°C
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Figure IV-18 : Analyse thermogravimétrique de I’échantillon CEM II/59 - en immersion/séchage a
105°C

Le Tableau IV-1 représente le dépouillement des données relatives aux principales pertes de masse :

e Une premicre perte de masse aux alentours de 120°C est due a I’évaporation de 1’eau et a la
déshydratation des C-S-H et de Iettringite.

e Une deuxieme perte de masse aux alentours de 450°C correspond a la décomposition de la
Portlandite.

e Une troisieme perte de masse trés importante, aux alentours de 800°C, traduit la
décomposition de la calcite contenue dans les granulats, dans la portlandite carbonatée et aussi

dans le ciment s’il contient du filler calcaire.

Tableau IV-1 : Résultats de L analyse thermogravimétrique des quatre échantillons

Echantillon Am; | Amy, | Amz | Amtot | Portlandite Calcite
(%) (%) | (%) (%) | (% massique) | (% massique)
CEM 11/59 sain 0,53 |0,95]| 37,33 | 38,82 3,9 85,4
CEM I1/59en| C 0,46 |0,92| 36,11 | 37,49 3,8 82,5
CEM 11/59 - 1/Sgpe ¢ 0,99 | 0,62 | 36,33 | 37,94 2,6 83,5
CEM 11/59 - 1/S;05° ¢ 0,10 |0,91]| 35,61 | 36,63 3,8 81,1

Amy (%) : pourcentage correspondant a la perte de I’ H,O, des C-S-H et éventuellement de Iettringite
(aux alentours de 120°C), Am, (%) : pourcentage correspondant & la perte de la Portlandite Ca(OH),
(aux alentours de 450°C), Ams (%) : pourcentage correspondant a la perte de la calcite CaCO3 (aux

alentours de 800°C) et Amyy (%) : perte de masse totale.

Mohammed Rissel KHELIFA 129



R

r e
fill
@ -
6 b »
UNIVERSITE D'ORLEANS

Effet de I’attaque sulfatique externe sur la durabilité des bétons autoplagants

i o

L’analyse thermogravimétrique ne permet pas vraiment de discerner la décomposition de I’ettringite

de celle des C-S-H car ils se décomposent tous aux alentours de la méme température.

vV.2.3 Principe de la diffraction aux rayons X sur poudre

La diffraction aux rayons X est la méthode la plus couramment utilisée pour se renseigner sur la
structure cristalline. Dans le cas d'échantillons en poudres formées de trés petits cristaux orientés
aléatoirement, toutes les orientations possibles sont représentées, ce qui permet de faire une moyenne

statistique.

Le dispositif expérimental utilisé est un diffractométre de poudre a compteur courbe. Il fonctionne

avec la raie kal du Cuivre : A = 1,54056 angstrom.

L'identification est réalisée en comparant le diffractogramme obtenu avec une base de données
internationale (JCPDS) contenant les diffractogrammes de référence de plus de 80000 phases. Cette
méthode permet I’identification des différentes phases cristallines constitutives de 1’échantillon et

aussi d’estimer les proportions relatives de ces différentes phases.

Le réseau du cristal est une distribution réguliére en trois dimensions des atomes dans I'espace. lls sont
arrangés pour former une série de plans paralléles, séparés par une distance d, qui varie selon la nature
du matériau. L'interaction d'un faisceau de rayons X (longueur d'onde trés courte) avec la matiére
donne naissance a une émission dans toutes les directions d'un rayonnement de méme longueur d'onde
et de phase cohérente. Ce phénoméne de diffusion conduit a des ondes d'amplitude trés faibles dans le
cas d'un atome. En revanche, la diffusion par la matiére sur un ensemble d'atomes, entraine une
interférence des ondes cohérentes diffusées par chaque atome. Cette onde, dite diffractée, dépend de la

structure atomique de la matiére.

Lorsqu'un rayon X monochromatique de longueur d'onde A est incident aux plans du réseau d‘un
cristal avec un angle6, la diffraction a lieu seulement lorsque la distance parcourue par les rayons
réfléchis de plans successifs, difféerent d'un nombre entier de longueur d'onde. C'est la loi de Bragg
(Figure 1V-19) :

nA=2dsin6 [Eq,8]
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Ou d est la distance interréticulaire séparant deux plans de méme famille (h, k, 1), n est l'ordre de

diffraction.

R
Figure 1V-19 : Géométrie expliquant la loi de Bragg par analogie a la réflexion

En changeant I’angle0, les conditions de la loi de Bragg sont satisfaites pour différentes distances d.
En tracant les positions angulaires et les intensités des pics résultants de la diffraction, on obtient un
diagramme qui est caractéristique de I'échantillon. Le diffractogramme est formé de l'addition des
diagrammes individuels car il peut présenter un mélange de différentes phases.

L'enregistrement est fait en 20 variant de 2° a 80°. La source de rayons X est fixe et lorsque le
porte échantillon varie d'un angle®, le détecteur varie d'un angle 26 (
Figure 1V-20).

Cercle de focalisation Fente du détecteur

Fente de
divergence

Détecteur

Fente
L anti-diffusion
' 4 g
I
! Echantillon )9) 20 ]\
3 Filtre K
Tubea / Threekb
rayons X

Cercle de mesure

Figure 1V-20 : Schéma d'un diffractométre
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IvV.2.4 Préparation des échantillons pour I'analyse a la DRX

L’observation des éventuelles modifications minéralogiques a été effectuée sur les mémes échantillons
préparés (Figure 1V-21) pour I’analyse thermogravimétrique au laboratoire du centre de recherche sur
la matiere divisée (CRMD) d’Orléans (Figure 1V-22).

Figure 1V-22 : Appareil de caractérisation par diffraction X sur poudre
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IV.2.5 Résultats de I'analyse a la DRX des échantillons

Le béton sain en CEM 11/59 contient de la portlandite et de la calcite (Figure 1V-23) et pas de traces

significatives d’ettringite.
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Figure 1V-23 : Diffractogramme sur poudre - CEM 11/59 sain : Intensité = f(26)avec référence de la
calcite et de la portlandite (1) ainsi que celle de [’ettringite (2)

Apres immersion complete du CEM 11/59 dans la solution & 5% de Na;SO4 10H,O jusqu’a
I’endommagement et 1’apparition des signes macroscopiques d’une attaque sulfatique externe, on
remarque d’aprés le diffractogramme sur poudre de 1’échantillon en question deux pics correspondants
aux raies de lettringite référenciée (Figure 1V-24), Méme remarque pour le CEM I1/59 en
immersion/séchage a 60°C (Figure 1V-25).
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Figure 1V-24 : Diffractogramme sur poudre - CEM 11/59 en Immersion compléte : Intensité = f(26)
avec références de 1’ettringite (1) et la calcite (2)

2254

' {1
| | \ Wl A
Aot ! VA0 ot b g B

26

i b Wi me 4 WH

o T T ‘ T I T ‘ T
i} 0 60 zi)

“ITheta

Figure 1V-25 : Diffractogramme sur poudre - CEM 11/59 en Immersion /Séchage a 60°C : Intensité =
f(20) avec références de I ettringite

La Figure 1V-26 ne permet pas de distinguer de ’ettringite dans le CEM I1/59 en immersion/séchage a
105°C. Par contre la mirabilite (2) et la thenardite, qui sont deux sels issus de la dissolution du
Na,SO,4, 10H,O puis de la précipitation sans interaction chimique avec le milieu cimentaire, sont
clairement mis en évidence.
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Figure IV-26 : Diffractogramme sur poudre - CEM 11/59 en Immersion /Séchage a 105°C : Intensité =
1(20) avec références de [ ettringite (1) et de la mirabilite (2)

o

L’analyse aux diffractions des rayons X sur poudre a confirmé 1’approche macroscopique, En effet :

e L’ettringite n’apparait pas dans 1’échantillon sain. Il contient de la calcite et de la portlandite
comme tout échantillon en béton sain contenant des granulats calcaires.

e Les échantillons en immersion compléte et en immersion séchage contiennent de la calcite. La

portlandite n’apparait plus, I’ettringite devient par contre visible.

e Concernant I’échantillon exposé a I’immersion/séchage a 105°C, [Iettringite n’est pas
détectée. Par contre, la présence de mirabilite et de thenardite issues de la précipitation du sel
est clairement identifiée.
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IV.3 Analyse au microscope a balayage (MEB)

vV.3.1 Principe de I'analyse

Le microscope électronique a balayage (MEB) utilisé pour ce travail est un Hitachi S.4500 a effet de
champ. Le détecteur des électrons rétrodiffusés est de type Multi chanel Plate permettant de travailler
a basse tension (1 kV) et a haute tension (36 kV), sa résolution est de quelques nanometres. Le
détecteur des rayons X est un détecteur SiGe de Oxford Instruments doté d’un systéme d’acquisition
Link Isis, sa résolution est de 0,136 keV. Il est équipé d’une microsonde EDS pour I’analyse en
sélection d’énergie (Figure 1V-27).

L’identification de la microstructure du béton peut étre réalisée au MEB a partir de fractures ou de

surfaces polies.

Figure IV-27 : Microscope électronique a balayage de I'université d’Orléans
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V.3.2 Préparation des échantillons

IV.3.2.1 Préparation des surfaces polies

Les carottes sont d’abord prélevées puis sciées sous éthanol. Cette opération dure quelques dizaines de
secondes. Les rondelles d’environ 2 a 3 cm d’épaisseur obtenues sont séchées superficiellement a 1’air
comprimé. Les échantillons sont ensuite imprégnés de résine sous vide (Figure 1V-28).
L’imprégnation débute par une phase de pompage qui asséche la porosité. Les échantillons sont
démoulés 24 h aprés imprégnation (Figure 1V-29) et polis jusqu’au micrométre encore 24 h plus tard.
Le polissage (Figure 1V-30) enléve une couche d’environ 2 mm d’épaisseur et n’utilise comme

lubrifiant que de I’éthanol.

Les surfaces polies sont ensuite nettoyées a 1’éthanol puis placées sous vide pour la phase de
métallisation au carbone. Une fois la métallisation terminée, les échantillons sont observés au MEB en

utilisant principalement la technique des électrons rétrodiffusés (BSE).

|
Figure 1V-29 : Préparation des surfaces polies
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Figure IV-30 : Polisseuse du CRMD d ‘Orléans

La surface (ou section) polie, comme son nom I’indique, est le résultat d’une coupe imposée au
matériau. D’un point de vue statistique, I’image bidimensionnelle obtenue est représentative de la
microstructure tridimensionnelle et permet d’ailleurs de réaliser du traitement d’image a des fins de

guantification.

Les électrons rétrodiffusés (BSE), utilisés pour observer les surfaces polies, sont sensibles au poids
atomique des phases observées. L’image obtenue montre donc un contraste entre des phases de poids
atomiques différents ou entre des différences de densité d’une méme phase. Cela permet par exemple
de dissocier un grain anhydre de la pate, puisqu’il ne contient pas d’eau, ou d’observer des différences
de densité de C-S-H.

La parfaite planéité de la surface (ce qui est toujours le cas puisque la porosité est remplie par de la
résine, sauf petite porosité fermée) permet d’utiliser la sonde EDAX dans les meilleures conditions :
les rayons X émis par la sonde EDAX frappent une surface plane et se réfléchissent sans perturbation

pour fournir un spectre représentatif de la composition élémentaire de la matiére touchée.

IV.3.2.2 Préparation des fractures

Les fractures sont obtenues en brisant une partie de la carotte (Figure 1V-31) qui a servi a fournir les
surfaces polies. La surface fracturée obtenue est fixée sur un plot a I’aide d’une colle conductrice puis
badigeonnée de laque d’argent sur les faces latérales avant de procéder a sa métallisation au carbone.
Les échantillons sont ensuite observés au MEB en utilisant principalement la technique des électrons

secondaires (SE).
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Figure IV-31 : Fractures préparéesv pour l’analyse au MEB

Les fractures, observées en électrons secondaires, ne révélent qu’une faiblesse de la pate [98]. Par
exemple, un grain anhydre, phase de petite taille et plutdt résistante, a trés peu de chance d’étre
traversé par une fissure. Cette derniére peut toutefois ouvrir un grain Hadley parfaitement vide dont
I’enveloppe est suffisamment fine pour générer une faiblesse mécanique dans la pate et proposer un
chemin préférentiel de fissuration. Cette méthode d’analyse n’est donc pas totalement représentative

de la microstructure de la matiére observée.

Les électrons secondaires (SE), utilisés pour observer les fractures, autorisent généralement un
grossissement 4 fois plus important que les €lectrons rétrodiffusés (BSE) et permettent, grace a la
troisiéme dimension, d’apprécier la géométrie des cristaux. Ces atouts font de 1’observation sur

fractures la méthode la plus précise pour identifier la texture de la matiére.

Utiliser la sonde EDAX pendant 1’observation d’une fracture reste possible mais comporte plusieurs
limitations. D’abord, le faisceau réfléchi des rayons X doit atteindre la sonde, ce qui n’est pas possible
lorsque la zone ciblée se trouve au fond d’une cavité profonde. De plus, la distance séparant la sonde
de la surface de I’échantillon peut varier de maniére importante au cours de 1’observation, ce qui
empéche de respecter en permanence la distance optimale préconisée. Enfin, la surface observée n’est
plus paralléle a la sonde, ce qui peut engendrer I’extinction de certains pics du spectre et fausser
I’identification de la matiére. Sur fracture, il faut donc prendre davantage de précautions lors de

I’analyse d’un spectre X [45].
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vV.3.3 Analyse des échantillons

IV.3.3.1 Analyse des bétons en CEM 11/59 sain

On remarque sur la Figure 1VV-32 trois cas de figure :
1. représente une coquille creuse résultante de 1’hydratation externe d’un grain de ciment (grain
de Hadley), aucune trace d’ettringite n’y est visible.
2. un grain de ciment principalement anhydre,

3. un granulat calcaire dont I’interface avec la pate est non fissurée,

La Figure 1V-33 et ses agrandissements (Figure 1V-34 et Figure 1V-35), montre respectivement la
présence de portlandite dans une vacuole de 200 um de diametre et une pate de ciment hydraté sans

trace visible d’ettringite.

D’aprés la Figure 1V-36, on remarque :
e Localement on remarque des aiguilles d’ettringite dont la quantité et la morphologie restent
normales pour un béton sain.

e [’aspect moutonneux de la pate de ciment correspond a la texture des C-S-H.

%
* > *

Fige IV32 :Surface polie (x1000) — CEM 11/59 Sain
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Figure 1V-34 : Fracture (x1000/5kv) - CEMII/59 Sain
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Figure 1V-36 : Fracture (x10000/5kv) - CEMII/59 Sain
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Les bétons sains CEM 11/59, ne contiennent pas d’ettringite aux interfaces pate/granulat, dans les
vacuoles et dans les grains d’Hadley. Une quantité normale d’ettringite a été¢ détectée dans la pate, ce

qui implique que le béton n’est pas soumis a une attaque sulfatique.

IV.3.3.2Analyse des bétons en CEM I1/59 exposé a I’immersion compléte

On remarque de ’ettringite en quantité anormalement élevée, sur la totalité de la surface
observée de I’échantillon (
Figure 1V-37). Elle apparait sous forme de Pelote d’ettringite comprimée (Figure 1V-38).

L’ettringite sous forme de pelotes comprimée a I’interface pate/granulat, est le symptéome d’une

attaque sulfatique de notre béton (Figure 1V-39 et Figure 1V-40).

Figure 1V-37 : Fracture (x1000/5kv) - CEMII/59 en IC
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Figure 1V-39 : Fracture (x5000/5kv) - CEMII/59en | C
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oL

Figure 1V-40 : Fracture (x20000/5kv) - CEMII/59 en | C

On peut conclure que concernant les bétons en CEM II/59 exposés a I'immersion compléte, la
présence de Dettringite comprimée en trés grande quantité dans I’échantillon et 1’absence quasi-totale

de portlandite montre bien que notre béton a été soumis a une attaque sulfatique.

IV.3.3.3 Analyse des bétons en CEM I1/59 exposé a I’immersion/séchage a 60°C

La Figure 1V-41 indique le parcours d’une fissure le long de I’interface pate/granulat (1). Une quantité
trés importante d’ettringite est détectée a I’interface pate/granulat, ainsi que localement dans la pate.
Dans la pate, I’ettringite est principalement visible dans les grains de Hadley (1) de la Figure 1V-42 et
la Figure 1V-43.

On remarque des pelotes d’ettringite écrasées en abondance dans 1’échantillon (Figure 1V-44 et
Figure 1V-45).
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&

" CEMIN/59 en I/
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Figure IV-42 : Surface polie (x500/5kv) - CEMII/59 en I/S & 60°C
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igure IV-44 : Surface fractu
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1/S & 60°C

Une micrographie a fort grossissement sur une pelote d’ettringite, permet de distinguer la forme
spécifique des batonnets d’ettringite, et la forte densité de I’empilement des cristaux (Figure 1V-46).
Vu que la quantité d’ettringite est importante, on peut affirmer qu’il y a une attaque sulfatique de

I’échantillon.

Figure 1V-46 : Fracture (x20000/5kv) - CEMII/59 en I/S & 60°C
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On peut conclure que concernant les bétons en CEM 11/59 exposés a 1’immersion/séchage a 60°C,
qu’il y a la présence d’ettringite comprimée en trés grande quantité, particuliérement auX interfaces

pate / granulat. Le béton a donc subi une attaque sulfatique externe.

IV.3.3.4 Analyse des bétons en CEM 11/59 exposés a I’immersion/séchage a 105°C

On remarque la présence d’une quantité importante de cristaux de sel (Figure [1V-47).
L’agrandissement des cristaux de sel (5 um de hauteur et 1 pm de largeur) est donné par la Figure
IV-48. L’analyse chimique précise la nature des cristaux de sel qui se trouve dans notre béton et
montre que le sel contient une grande quantité d'éléments Na et S, Il s’agit trés probablement de
Na,SO,. Le pic relatif a I’élément Ca provient certainement de I’environnement proche du sel qui est
analysé en méme temps que le sel a la microsonde. La présence de cristaux de sel est répartie de

maniére homogéne dans I’échantillon. L’ettringite n’est par contre pas détectée.

Mohammed Rissel KHELIFA 149



il
UNIVERSITE D'ORLEANS

R e @
il 2
prE— ..|I|||I ‘ .

Effet de I’attaque sulfatique externe sur la durabilité des bétons autoplagants

#

Figure 1V-48 : Fracture (x10000/5kv) - CEMII/59 en 1/S a 105°C

On peut conclure que concernant les bétons en CEM II/59 exposés a I’immersion/séchage a 105°C
pendant 180 jours, qu’il y a une présence de cristaux de sel en quantité significative et absence
compléte d’ettringite. Ce protocole « immersion/séchage a 105°C » a généré une précipitation de sel.
Les mesures macroscopiques montrent que I’endommagement de ces échantillons concerne la zone
extérieure, qui n’est pas analysée au MEB puisqu’elle se désagrége sous forme de poudre. La zone
analysée au MEB correspond a la fraction intérieure, qui est saine d’un point de vue mécanique, ce qui

explique pourquoi les quantités de sel observées sont relativement faibles.

IV.3.3.5Analyse des bétons CEM 1/59 exposés a I’'immersion compléte
L’analyse au microscope électronique a balayage de cet échantillon a révélé une présence non

symptomatique de pelotes d’ettringite et de portlandite (Figure 1V-49), ce béton ne réagit pas de
maniéere pathologique aux sulfates (CEMI).
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Figure 1V-49 : Fracture (x5000/5kv) - CEMI/59en | C

IV.3.3.6 Analyse des bétons CEMI 11/49 exposés a I’immersion compléte

Une importante quantité d’aiguilles d’ettringite regroupées sous forme de pelotes comprimées est
détectée dans I’échantillon (Figure 1V-50 et Figure 1V-51). Ce sont les signes d’une attaque

sulfatique externe significative.
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Figure IV-51 : Fracture (x5000/5kv) — CEM 11/49en | C
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IV.3.3.7 Analyse des bétons en CEMI 11/49 exposé a I’immersion/séchage a 60°C

Ce béton présente les symptdmes d’une activité sulfatique importante, sans toutefois présenter la
morphologie typique des pelotes d’ettringite comprimées (Figure 1V-52 et Figure 1V-53). Ici, les trés
nombreux gros cristaux d’ettringite sont bien dissociés. Par contre, ces gros cristaux semblent prendre
appuis sur de plus petites pelotes a 1’aspect comprimé. Ainsi, I’échantillon peut avoir subi une attaque
sulfatique externe de faible amplitude, mais son évolution semble ne pas se faire vers une aggravation,
plutdt une stabilisation non pathologique.
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Figure 1V-53 : Fracture (x20000/5kv) — CEM 11/49 en I/S 4 60°C

IV.3.3.8 Analyse des mortiers

Concernant les mortiers nous avons remarqué les points suivants :

Il n’y a pas de signe d’attaque sulfatique au cceur de 1’échantillon en CEM II/59 en immersion
complete comme le montre la Figure 1V-54. Cela est di a I’absence des bandes d’ettringite sur
I’interface pate / granulat, mais la trés grande quantité de pelotes d’ettringite présente dans la porosité

de I’échantillon laisse penser que cet état est la limite vis-a-vis d’une attaque sulfatique.
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Figure IV-54 : Fracture (x500/5kv) —CEM enlC

Pour le CEM I/59 en immersion compléte, on remarque une présence importante de bulles d’air
(Figure 1V-55). Cela est di au fait que le BAP est un mortier non vibré de forte porosité (cf. Figure
IV-9), On remarque aussi de D’ettringite sous forme de petites pelotes ainsi que de la portlandite
(Figure 111-56), Ces échantillons ont commencé a réagir suite a 1’exposition aux sulfates mais
globalement le mortier reste pour I’instant sain,

Le spectre représenté par la Figure 1V-57 montre que la nature des pelotes d’aiguilles est bien de
Pettringite et le spectre sur la Figure 1V-58, confirme que les grosses plaquettes présentes a proximité

des pelotes d’ettringite sont bien de la portlandite,

Mohammed Rissel KHELIFA 155



r @ , {WD‘
s i
UNIVERSITE D'ORLEANS _

Effet de I’attaque sulfatique externe sur la durabilité des bétons autoplagants

» Saflel
VA !
LS ¥

Figure IV-55 : Fracture (x50/5kv) — CEM 1/59 en | C
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Figure IV-56 : Fracture (x500/5kv) —CEM I/59en | C
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Figure IV-57 : Spectre par microsonde des pelotes d’ettringite —CEM 1/59en| C
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Figure 1V-58 : Spectre par microsonde de la portlandite — CEM I/59 en | C

Concernant les mortiers CEM 11/49 en immersion compléte pendant 180 jours, on remarque une

quantité importante de pelotes non comprimées d’ettringite dans les vacuoles (Figure 1V-59).

Bien que I’échantillon soit resté a I’état sain, on peut dire qu’il est probablement a la limite d’une

attaque sulfatique.
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Figure 1V-59 : Fracture (x1000/5kv) — CEM 11/49en |1 C

Le mortier de CEM 1/49 en immersion complete pendant 80 jours présente des vacuoles remplies
d’ettringite en pelotes non comprimées (Figure 1V-60). Ajouté a 1’état sain de la pate du ciment, ces

observations montrent que 1’échantillon de mortier est sain (Figure 1V-61).

Concernant 1’échantillon CEM 1/59 en immersion/séchage a 105°C pendant 180 jours, aucune
présence d’ettringite n’est remarquée. Par contre un dépo6t d’une quantité considérable de cristaux de
sel sur I’interface pate / granulat confirme que I’endommagement de ce mortier a été provoqué par une

précipitation de sel (Figure 1V-62 et Figure 1V-63).
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Figure IV-61 : Fracture (x5000/5kv) — CEM 1/49en 1 C
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Figure 1V-63 : Fracture (x5000/5kv) — CEM 1/59 en 1/S & 105°C
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Aprés I’analyse au microscope électronique a balayage de nos échantillons on peut conclure que :

Les bétons CEM 11/59 et CEM 11/49 exposés a I’immersion compléte et a I’immersion/séchage
a 60°C ont été endommagés par une attaque sulfatique externe dont les signes sont 1’absence
quasi-totale de portlandite et la présence de trés grande quantité de pelotes d’ettringite

comprimees, particuliérement aux interfaces pate / granulat.

La présence de cristaux de sel et I’absence compléte d’ettringite nous confirme que le
protocole « immersion/séchage a 105°C » a généré une précipitation de sel et non une attaque

sulfatique.

Pour des bétons en CEM 1/59 et CEM 1/49 exposés a I’immersion compléte et a 1’immersion
séchage a 60°C, I’analyse au microscope électronique a balayage a révélé une présence
normale de pelotes d’ettringite et de portlandite. Ces bétons ne réagissent pas de maniére

pathologique aux sulfates, ce qui s’explique par I’utilisation d’un ciment résistant aux sulfates.

Les mortiers issus des CEM 11/59 et CEM 11/49 exposés a I’immersion compléte présentent les
signes d’une activité sulfatique significative, sans pour autant diagnostiquer une attaque
sulfatique. En effet, I’ettringite n’est pas présente aux interfaces pate / granulat mais par contre

son observation est trés nette dans les nombreuses vacuoles.
Les mortiers & base de ciment CEM I/59 et CEM 1/49 ont généré un dépdt d’une quantité
considérable de cristaux de sel dans la porosité et dans la péate, ce qui confirme leur

endommagement par précipitation de sel.

Dans tous les autres cas, 1’état des échantillons a I’issu des protocoles est resté sain.

IV.4 Conclusion

Les différents résultats issus de 1’analyse microscopique confirment bien que les bétons et mortiers

formulés a partir de CEM 1 42,5 PM-ES restent insensibles a ’attaque sulfatique externe.
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Les bétons CEM 11/59 et CEM 11/49 sont bien ceux qui présentent les signes les plus nets d’une
attaque sulfatique externe lorsqu’ils sont soumis & I’immersion compléte et I’immersion séchage a
60°C. Plus particulierement, le béton CEM 11/59 (immersion compléte et immersion / séchage a 60°C)
est clairement atteint d’une ASE, tandis que le cas du béton CEM I1/49 est moins évident. Ce dernier
montre clairement des signes d’ASE lorsqu’il est soumis a I’immersion compléte. Cependant, le béton
CEM 11/49 soumis a I’immersion / séchage a 60°C montre clairement les signes d’une importante
activité sulfatique voire méme des symptomes résiduels d’une attaque sulfatique passée, mais son état
semble se stabiliser vers des morphologies de cristaux d’ettringite non symptomatiques d’une ASE :
des gros cristaux bien dissociés semblent remplacer des petites pelotes comprimées. Ainsi, les
analyses micro tendent a confirmer que le béton CEM 11/49 soumis a I’immersion / séchage a 60°C a
bien subi une attaque sulfatique dans un premier temps puis évolue par la suite vers un état stable non

pathologique.

Les analyses par DRX et au MEB confirment bien que I’origine des dégradations des échantillons
soumis a I’immersion / séchage a 105°C ne peut étre attribuée a une formation secondaire d’ettringite.
La présence de sels en grande quantité démontre par contre une attaque par les sels (mirabilite et

thénardite), et non une ASE.

Les analyses macroscopiques réalisées sur les mortiers montrent qu’ils subissent une attaque sulfatique
significative tandis que les observations au MEB ne montrent qu’un signe d’intense activité sulfatique
et non une ASE. Cette différence peut s’expliquer par le fait que les échantillons pour le MEB ont été
prélevés a cceur et non en surface. Ainsi, ces résultats montrent que I’échantillon n’était atteint par une

ASE qu’en surface et que I’échantillon restait relativement sain a cceur.

Les résultats de mesure de porosité a I’eau montrent que la porosité de ces mortiers est bien plus
importante que celle des bétons. Les distributions de tailles de pores montrent aussi que les mortiers de
rapport E/C = 0,59 possédent un mode principal centré sur des pores beaucoup plus grands que ceux
de rapport E/C = 0,49 (1 um au lieu de 0,1 um). Ces différences peuvent expliquer pourquoi les
mortiers ne réagissent pas lorsqu’ils sont soumis a I’immersion / séchage a 60°C alors que les bétons
soumis au méme environnement déclarent une ASE. En effet, la forte macroporosité des mortiers,
principalement due a I’air entrainé, peut constituer des vasques de libre expansion permettant de
consommer le potentiel de gonflement d’une attaque sulfatique externe de faible amplitude, comme

celle qui est générée suite a I’exposition a I’immersion / séchage a 60°C.
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ChapitreV  CONCLUSION GENERALE ET
PERSPECTIVES

V.1 Conclusions générales

V.1.1 Formulation des bétons

Pour obtenir les bétons autoplacants qui ont été étudiés, la démarche suivante a été adoptée :

Des neuf formulations préliminaires de bétons, seules trois d’entre elles pouvaient étre considérées
comme des BAP. L’un de ces bétons a été sélectionné et amélioré pour satisfaire les performances
mécaniques en diminuant le rapport E/C et en augmentant le dosage en ciment. Le béton CEM 11/59 a

ainsi été obtenu et validé.

A partir d’une étude sur coulis et en utilisant comme paramétre d’équivalence le seuil d’écoulement,
trois autres formulations ont été testées afin d’obtenir les CEM 11/49, CEM 1/59 et CEM 1/49, Ces
quatre formules se différencient par 1’utilisation de deux ciments différents (CPJ CEM ll/a 42,5 et
CPA CEM | CRS 42,5) et par deux rapports Eau/Ciment (0,49 et 0,59) différents. Les formulations de
bétons autoplacants ont été validées sur la base des essais rhéologiques a 1’état frais et des tests

mécaniques a 7 et 28 jours.

V.1.2 Durabilité des bétons étudiés face a I'attaque sulfatique externe

Les bétons les moins résistants aux différentes expositions sulfatées sont ceux a base de ciment CEM
II/A 42,5, c'est-a-dire le CEM 11/59 et le CEM 11/49. Les bétons CEM 1/59 et CEM 1/49, qui sont a
base de ciment CEM | 42,5 PM-ES résistent aux sulfates et se comportent sans signe d’altération face
aux différentes ambiances étudiées. Les différents résultats issus de I’analyse microscopique
confirment bien que les bétons et mortiers formulés a partir de CEM | 42,5 PM-ES restent insensibles

a ’attaque sulfatique externe.
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La plus faible résistance aux sulfates est celle du béton CEM 11/59 comparée a celle du béton CEM
11/49. Tls sont a base du méme ciment mais c’est la différence du rapport E/C qui modifie leur
comportement. Celui de rapport E/C = 0,59 se dégrade plus vite et de maniére plus importante que
celui de rapport E/C = 0,49.

L’immersion compléte et I’immersion / séchage a 60°C sont les deux protocoles qui ont endommagé
au moins un béton par une attaque sulfatique externe. L’endommagement du béton CEM 11/59 exposé
a I’immersion / séchage a 60°C a été plus rapide que dans le cas de I’exposition a I’immersion
compleéte. Par contre, I’endommagement a été plus prononcé dans le deuxiéme cas. Les bétons CEM
11/59 et CEM 11/49 sont bien ceux qui présentent les signes microscopiques les plus nets d’une attaque

sulfatique externe lorsqu’ils sont soumis a I’immersion compléte et I’'immersion séchage a 60°C.

Les mortiers ayant subi des dégradations causées par I’attaque sulfatique externe sont ceux utilisant le
CEM 1I/A 42,5 (i.e. CEM 11/59 et CEM 11/49) et exposés a I’immersion compléte. Dans tous les autres

cas, aucune dégradation liée a une attaque sulfatique n’a été observée.

Une fissuration longitudinale longeant les bords des mortiers utilisant le CEM 1 42,5 (i.e. CEM 1/59 et
CEM 1/49) a été observée dans le cas de I’immersion / séchage a 60°C. L’absence de variation de
masses, d’allongements, d’évolution du module dynamique au cours des six mois, tend a conclure que

ce n’est pas une attaque sulfatique externe qui est responsable de cette fissuration.

Les corrélations établies entre la résistance et le module dynamique permettent dévaluer les
conséquences mécaniques d’une altération au cours du temps, d’une maniére continue, rapide et non

destructive.

V.1.3 Représentativité des protocoles

Nous pouvons aussi affirmer que le brouillard salin n’est pas un protocole discriminant pour 1’étude de
la durabilité de nos bétons vis-a-vis a I’attaque sulfatique externe. Ainsi 1 % de gaz SO,, qui est déja
une quantité treés élevée par rapport a une valeur réellement mesurée dans 1’atmosphere, est peut étre
un trop faible pourcentage pour un protocole d’accélération d’une attaque sulfatique externe d’origine

atmosphérique.
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Les analyses par DRX et au MEB confirment bien que I’origine des dégradations des échantillons
soumis a I’immersion / séchage a 105°C ne peut étre attribué a une formation secondaire d’ettringite.
La présence de sels en grande quantité démontre par contre une attaque par les sels (mirabilite et
thénardite), et non une ASE. L’immersion séchage a 105°C teste donc plutot la résistance a la
précipitation des sels et non pas la réaction sulfatique externe de nos bétons. Ce protocole ne vise donc
pas les objectifs de notre étude.

Donc I’immersion séchage a 60°C est le protocole qui nous a permis d’avoir la réponse la plus rapide,
tout en étant globalement cohérent avec le test d’immersion compléte. Ce protocole peut donc
constituer a priori une alternative d’accélération du vieillissement par rapport a une simple immersion.
Un protocole alternatif composé d’une phase d’immersion / séchage a 60°C ne dépassant pas 100 jours
suivie d’une immersion compléte pourrait représenter un bon compromis entre bonne accélération et

importante dégradation.

D’aprés les observations au MEB, le béton CEM 11/59 (immersion compléte et immersion / séchage a
60°C) est clairement atteint d’une ASE, tandis que le cas du béton CEM 11/49 est moins évident. Ce
dernier béton montre clairement des signes d’ASE lorsqu’il est soumis a I’immersion compléte.
Cependant, le béton CEM 11/49 soumis a I’immersion / séchage a 60°C montre clairement les signes
d’une importante activité sulfatique voire méme des symptomes résiduels d’une attaque sulfatique
passée, mais son état semble se stabiliser vers des morphologies de cristaux d’ettringite non
symptomatiques d’une ASE : des gros cristaux bien dissociés semblent remplacer des petites pelotes
comprimées. Ainsi, les analyses micro tendent a confirmer que le béton CEM 11/49 soumis a
I’immersion / séchage a 60°C a bien subi une attaque sulfatique dans un premier temps puis évolue par

la suite vers un état stable non pathologique.

Les mini-cylindres correspondent a la géométrie la plus sensible aux environnements étudiés. Par
rapport aux échantillons cylindriques 11x22 cm et prismatiques, les mini-cylindres se sont toujours

dégradés plus vite et de maniéere plus prononcée.
Les analyses macroscopiques réalisées sur les mortiers montrent qu’ils subissent une attaque sulfatique

significative tandis que les observations au MEB ne montrent qu’un signe d’intense activité sulfatique

et non une ASE. Cette différence peut s’expliquer par le fait que les échantillons pour le MEB ont été
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prélevés a cceur et non en surface. Ainsi, ces résultats montrent que I’échantillon n’était atteint par une

ASE qu’en surface et que 1’échantillon restait relativement sain a cceur.

Les résultats de mesure de porosité a ’eau montrent que la porosité de ces mortiers est bien plus
importante que celle des bétons. Les distributions de tailles de pores montrent aussi que les mortiers de
rapport E/C = 0,59 possédent un mode principal centré sur des pores beaucoup plus grands que ceux
de rapport E/C = 0,49 (1 um au lieu de 0,1 um). Ces différences peuvent expliquer pourquoi les
mortiers ne réagissent pas lorsqu’ils sont soumis a I’immersion / séchage a 60°C alors que les bétons
soumis au méme environnement déclarent une ASE. En effet, la forte macroporosité des mortiers,
principalement due a I’air entrainé, peut constituer des vasques de libre expansion permettant de
consommer le potentiel de gonflement d’une attaque sulfatique externe de faible amplitude, comme

celle qui est générée suite a I’exposition a I’immersion / séchage a 60°C.

V.2 Perspectives

Le protocole immersion / séchage a 60°C a été utilisé pour accélérer les effets de 1’immersion
compléte, Cet objectif a été atteint pour les bétons de E/C = 0,59, tandis que I’endommagement des
bétons de E/C = 0,49 reste peu significatif. L’ensemble des résultats tend a démontrer que ce protocole
a bien généré les conditions d’une attaque sulfatique dans un premier temps, mais s’est révélé par la
suite insuffisamment agressif. Une solution optimisée pourrait consister a réaliser des cycles
d’immersion / séchage a 60°C pendant environ 100 jours puis de passer a une étape d’immersion

compléte dans une solution de Na,S0,,10H,0 a 5 %.

Les mini-cylindres 4x8 cm obtenus par carottage sur des cylindres 11x22 c¢cm se révélent nettement
plus sensibles a I’attaque sulfatique externe. Il est possible de constater que le module dynamique
initial des mini-cylindres est plus faible que celui des mortiers ou des éprouvettes cylindriques de
béton, ceci pourrait étre du au carottage. Le fait que ces échantillons soient mécaniquement plus
faibles peut étre a I’origine de leur plus grande sensibilité aux sulfates. Une autre différence provient
du fait que les échantillons carottés n’ont pas d’épaisseur de peau de béton, contrairement aux
cylindres de béton ou au mortier. Par conséquent, les interfaces pate / granulat, qui sont la zone
préférentielle de précipitation de I’ettringite, sont initialement & nue pour les mini-cylindres. Ceci
pourrait contribuer a augmenter leur sensibilité aux sulfates. Ainsi, cette géométrie pourrait constituer

un bon choix pour réaliser des tests de vieillissement accéléré en ambiance sulfatée. Il resterait
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cependant a rechercher plus précisément les raisons pour lesquelles les minicylindres se révelent plus
sensibles, de maniere a Vérifier si la réactivité des minicylindres correspond bien a celle des cylindres

a long terme.

/////

environnement s’est révélé insuffisamment agressif pour déclencher une attaque sulfatique dans la
durée de I’étude. Une solution pourrait consister a augmenter la dose de sulfate et de réaliser des
variations d’humidité au moins dans un premier temps, de maniére a reproduire I’effet des cycles
d’imbibition / séchage de brouillard salin. 1l semblerait plus fiable de limiter la température de séchage

a 60°C de maniére a éviter une attaque par cristallisation des sels.
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EFFET DE L'ATTAQUE SULFATIQUE EXTERNE SUR LA
DURABILITE DES BETONS AUTOPLACANTS

Résume :

[’objectif du travail de recherche présenté dans cette thése porte sur I’effet de 1’attaque sulfatique externe sur la
durabilité des bétons autoplacants. Pour cela quatre types de bétons autoplacants a base de ciments, de granulats
concasses et d’adjuvants algériens ont été confectionnés. Chaque type béton a subi quatre protocoles différents
d’attaque sulfatique externe a savoir |'immersion complete, I’immersion / séchage a 105°C, I"immersion / séchage a
60°C et "exposition des éprouvettes & un brouillard salin. Ces ambiances visent a reproduire de maniére accéléree les
différentes sources de pollution capables de générer des attaques sulfatiques externes. A terme de six mois
d’exposition des échantillons en béton et en mortier, il a été possible de dresser les principales conclusions reposant
sur des études macroscopiques et microscopiques des échantillons testés. Trois comportements différents des bétons
ont pu étres distingués : bétons résistants a [’attaque sulfatique externe, betons endommagés suite a cette attaque et
bétons endommagés par la précipitation des sels et non par une réaction sulfatique externe.

Mots-clés : Bétons autoplacants, attaque sulfatique externe, durabilité, protocoles de vieillissement, macroscopie et
microscopie.

EEFECT OF EXTERNAL SULFATE ATTACK ON THE SELF-
COMPACTING CONCRETE DURABILITY

Abstract:

The aim of the presented research in this thesis focuses on the effect of external sulfate attack on the durability of self
compacting concrete. For that, four types of concretes based on Algerian cement, crushed aggregates and plasticizers
have been made. Each type of concrete has undergone four different protocols of external sulfate attack which are the
total immersion, the immersion / drying at 105 ° C, the immersion / drying at 60 ° C and the exposure of specimens to
a salt spray. These environments are designed to reproduce the different accelerated sources of pollution that can
generate external sulfate attack. A term of six months of exposure of the samples in concrete and mortar, it was
possible to draw the main conclusions based on macroscopic and microscopic studies of the samples tested. Three
different behaviors of concrete have been distinguished: concrete resistant to external sulfate attack, concrete
damaged after the attack and concrete damaged by salt precipitation and not by external sulfate reaction.

Key words: Self-compacting concrete, external sulfate attack, durability, protocols of aging, macroscopy and
IMicTroscopy.
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EFFET DE L'ATTAQUE SULFATIQUE EXTERNE SUR LA
DURABILITE DES BETONS AUTOPLACANTS

Résumé :

L'objectif du travail de recherche présenté dans cette thése porte sur I'sffet de I'attaque sulfatique externe sur la
durabilité des bétons autoplacants. Pour cela quatre types de bétons autoplagants a base de ciments, de
granulats concassés et d'adjuvants algériens ont été confectionnés. Chaque type de béton a subi quatre
protocoles différents d'attaque sulfatique externe a savoir I'immersion compléte, I'immersion / séchage a 105°C,
limmersion / séchage a 60°C et l'exposition des éprouvettes a un brouillard salin. Ces ambiances visent a
reproduite de maniére accélérée les différentes sources de pollution capables de générer des attaques
sulfatiques externes. A terme de six mois d'exposition des échantillons en béton et en mortier, il a été possible
de dresser les principales conclusions reposant sur des études macroscopiques et microscopiques des
échantillons testés. Trois comportements différents des bétons ont pu étres distingués : bétons résistants a
l'attaque sulfatique externe, bétons endommagés suite & cette attaque et bétons endommagés par la
précipitation des sels et non pas par une réaction sulfatique externe.

Mots clés : bétons autoplagants, attaque sulfatique externe, durabilité, protocoles de vieillissement accéléré,
macroscopie et microscopie.

EEFECT OF EXTERNAL SULFATE ATTACK ON THE
SELF-COMPACTING CONCRETE DURABILITY

Abstract :

The aim of the presented research in this thesis focuses on the effect of external sulfate attack on the durability
of self-compacting concrete. For that, four types of concretes based on Algerian cement, crushed aggregates
and plasticizers have been made. Each type of concrete has undergone four different protocols of external
sulfate attack which are the total immersion, the immersion / drying at 105°C, the immersion / drying at 60°C and
the exposure of specimens to a salt spray. These environments are designed to reproduce the different
accelerated sources of pollution that can generate external sulfate attack. A term of six months of exposure of
the samples in concrete and mortar, it was possible to draw the main conclusions based on macroscopic and
microscopic studies of the samples tested. Three different behaviors of concrete have been distinguished:
concrete resistant to external sulfate attack, concrete damaged after tis attack and concrete damaged by salt
precipitation and not by external sulfate reaction.

Keywords: self-compacting concrete, external sulfate attack, durability, protocols of aging, macroscopy and
microscopy.
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