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Introduction générale : Contexte de
I’étude et problématique

Les matériaux cimentaires sont largement utilisés dans le domaine du Génie Civil. Dans de
multiples cas pratiques, ces matériaux peuvent étre soumis de facon simultanée & des charge-
ments mécaniques et a des températures relativement élevées. Cela peut se produire dans des
conditions d’usage normal, comme lors du stockage de déchets radioactifs, ot la température
maximale des colis de béton est d’environ 250 °C. En revanche, dans des conditions critiques ou
accidentelles, comme les incendies, la température maximale & laquelle est soumise le béton peut
dépasser 1000 °C'. Quand un matériau cimentaire est exposé a de hautes températures, au-dela
de 100°C, ses propriétés physiques (ex : masse, porosité), ses performances mécaniques (ex :
résistance en compression, module d’élasticité) et ses propriétés de transfert (ex : perméabilité
au gaz) se dégradent du fait de la modification de sa microstructure (ex : teneur en eau, phases
en présence) [60,61,72,74,115,152,155].

Le but général de ce travail de thése est d’évaluer sur un plan expérimental macroscopique les
changements de morphologie et de propriétés d’'un matériau cimentaire soumis & un traitement
thermique préalable et d’effectuer une modélisation constitutive prédictive, et une modélisation
micro-mécanique explicative de ce comportement. Fn particulier, 'influence de ’endommagement
thermique, sous la forme d’une micro-fissuration et d’une fragilisation du squelette solide, sur le
comportement poro-mécanique des matériaux cimentaires est mal connue. De plus, la littérature
montre qu’il n’y a actuellement pas d’étude compléte visant & caractériser I’effet d’un traitement
thermique & la fois sur les performances mécaniques, poro-mécaniques et de durabilité des ma-
tériaux cimentaires. Le Chapitre 1 propose une analyse bibliographique relative a ces aspects.
Cette synthése permet également de justifier les choix que nous avons faits pour mener & bien
notre étude. L’effet d’'une micro-fissuration, due au traitement thermique, sur ces propriétés nous
a particuliérement intéressés. Par exemple dans les travaux de Dormieux et al. [133], de Lion [88§|
et de Pensée [114] sur les roches, le milieu poreux est défini comme la superposition d’une phase
matricielle (d’une partie solide et d’un espace poreux occlus) et d’'une phase poreuse (porosité
ouverte et accessible aux fluides saturants). Lorsque le matériau poreux est micro-fissuré, on doit
prendre en compte la localisation des microfissures, leur ouverture ou leur fermeture, la présence
de fluide saturant au sein des fissures, etc.

Il paraissait aussi intéressant d’identifier les propriétés hydrauliques non seulement apreés
traitement thermique, mais également sous températures élevées. Beaucoup de données expé-
rimentales existantes sont obtenues aprés refroidissement, ou la fissuration s’est généralement
développée, et ou seuls les comportements résiduels subsistent. La mesure de la perméabilité
au gaz sous haute température (jusqu’a 200°C) et la mise en évidence de l'effet bouchon, qui
empéche le gaz de percoler au travers le matériau poreux, n’ont été que rarement réalisées.



2 CONTEXTE DE L'ETUDE ET PROBLEMATIQUE

Dans cette étude, nous avons choisi un mortier normalisé (E/C=0,5) comme matériau modéle.
Des bétons industriels, issus du CERIB et de PTANDRA sont également étudiés.

Dans un premier temps, nous avons caractérisé expérimentalement le comportement du ma-
tériau modeéle aprés un cycle de chauffage/refroidissement jusqu’a une température 7,4, de 105,
200, 300 ou 400°C, c’est-a-dire : (1) ses propriétés mécaniques (module d’Young E, coefficient de
Poisson v, R, en compression uniaxiale et compression triaxiale déviatorique), (2) ses propriétés
de transport (porosité et perméabilité), (3) ses propriétés poro-mécaniques (module d’incompres-
sibilité drainée K3, module d’'incompressibilité de la matrice solide Ky et coefficient de Biot b),
et (4) I’évolution de sa composition (phases en présence) au moyen de l'analyse thermogravimé-
trique (ATG). Nous avons également identifié un effet bouchon (aucun passage de gaz) lors d’'un
chargement simultané en température et en compression hydrostatique, a la fois pour le mortier
modéle et pour les bétons industriels. Les méthodes expérimentales et les modéles de dépouille-
ment des essais que nous avons utilisés sont détaillés au Chapitre 2 ; les résultats obtenus et leur
analyse sont présentés au Chapitre 3.

Dans une deuxiéme partie (Chapitre 4), nous présentons un modéle prédictif thermo-élasto-
plastique avec endommagement isotrope, dont les paramétres sont identifiés sur la campagne
expérimentale de la premiére partie, et une approche micro-mécanique permettant la modélisa-
tion de I’évolution des propriétés poro-mécaniques aprés traitement thermique.



Chapitre 1

Etude bibliographique

Influence de la température sur la microstructure
et le comportement des matériaux cimentaires

Ce chapitre décrit les principales évolutions du matériau cimentaire & haute température
ou aprés chauffage, tels que relevés dans la littérature. Dans la premiére partie du chapitre, la
composition chimique et la microstructure du matériau cimentaire sont rappelées. La deuxiéme
partie décrit les travaux & caractére expérimental, relatifs & I’évolution de la microstructure
et des propriétés mécaniques, poro-mécaniques et hydrauliques du matériau cimentaire avec la
température.

1.1 Microstructure des mortiers et des bétons

Les mortiers et les bétons ont en commun d’étre constitués d’une pate de ciment qui sert de
"colle" et tient ensemble les granulats de différentes natures (siliceux, calcaires, etc.). Ce sont
essentiellement la pate de ciment, et son interface avec les granulats, qui vont subir des évolutions
microstructurales lors d’un chauffage jusqu’a 400°C (niveau maximum de température envisagé
dans ce travail), d’ou l'intérét que nous leur portons dans ce qui suit.

1.1.1 Composition et microstructure de la pate de ciment

Le ciment est un liant hydraulique obtenu a partir de la cuisson a haute température (de
l'ordre de 1450°C) d’'un mélange de calcaire (& 80%) et d’argile (& 20%) : mélangé avec de
I’eau, il forme une pate qui durcit du fait d’un processus d’hydratation ; cette pate conserve sa
stabilité par la suite, méme lorsqu’elle est placée dans I'eau. Les principaux éléments chimiques
qui composent le ciment avant son hydratation sont :

e la silice ou oxyde de silicium : Si02 de symbole S.

e la chaux ou oxyde de calcium : CaO de symbole C.

e dans de plus faibles proportions, I'alumine : AlosO3 de symbole A et 'oxyde de fer :

Fey03 de symbole F.

Adam M. Neville [107] répertorie les quatre principales phases minérales du ciment non hy-
draté de type Portland (ou clinker), qui sont des combinaisons complexes formées a partir des
éléments de base C, S, A et F. Il s’agit de l'alite et la bélite pour les silicates, de la célite
pour 'aluminate et I’aluminoferrite, et on trouve également le gypse, voir le Tableau 1.1. Des
réactions chimiques nombreuses et variées se produisent dés qu’on mélange le ciment Portland
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Minéraux Teneur Principaux constituants
(principales phases - symbole) dans le ciment apreés hydratation
Portland anhydre (symbole ou formule)
Alite
Silicate tricalcique (C3S) 45-65 % Silicates de calcium hydratés
(C-S-H)
Bélite et Portlandite Ca(OH)2
Silicate bicalcique (C.S) 15-25 %
Célite Aluminates (ex : C4AH13)
Aluminate tricalcique (C3A) <15 % Aluminoferrite hydratée
Aluminoferrite tétracalcique (C4AF) <10 % et Ca(OH)2
Gypse ettringite
Sulfate de calcium (C'SHy) <3% (3Ca0.Aly03.3CaS04.32H50)
Autres
CaCO3, MgO, SO3, K20, Na>O, <2 % divers
etc

TABLE 1.1 — A partir des constituants du ciment Portland anhydre mélangé & de I'eau, de
nombreuses réactions chimiques se produisent [107]. (S = SO3)

anhydre avec de ’eau. Toutefois, les principales phases formées sont les suivantes : les Silicates
de Calcium Hydratés (ou C-S-H pour Calcium Silicate Hydrates en anglais), I’hydroxyde de cal-
cium Ca(OH )2 (ou Portlandite), les aluminates de calcium hydratés, et ettringite en moindres
proportions. Ces phases sont reportées dans le Tableau 1.1, & la suite des éléments du ciment
anhydre qui ont permis de les former (lorsque les réactions sont complétes).

Pour un matériau cimentaire donné, les quantités de C-S-H et de Portlandite Ca(OH )2
formées dépendent principalement du rapport massique eau/ciment (ou E/C) et du temps de
réaction. En moyenne, une pate de ciment durcie ordinaire contient 50 % a 70 % de silicates de
calcium hydraté (C-S-H) et 25 % a 27 % de Portlandite (Ca(OH )2) [107], le reste étant constitué
d’ettringite, de monosulfoaluminate, d’aluminates calciques hydratés et de restes de grains de
ciment anhydre [103]. De la calcite CaCOs3 est également soit ajoutée comme constituant au
ciment (c’est alors un ciment de classe normalisée CEM II), soit elle peut se former & moyen
et long terme : c’est le phénomeéne de carbonatation [107|. Les C-S-H constituent ainsi la phase
dominante des matériaux cimentaires de par leur quantité, mais aussi parce qu’ils constituent la
"colle" qui tient ensemble les grains de sable du mortier ou les granulats du béton. Les propriétés
macroscopiques du mortier ou du béton dépendent donc en grande partie de celles des C-S-H.



1.1. MICROSTRUCTURE DES MORTIERS ET DES BETONS

Toutefois, la présence de la Portlandite, sous forme de cristaux [6], intervient aussi dans cette
résistance [2], et aussi les autres phases présentes qui peuvent également induire des évolutions
fortes des propriétés du matériau cimentaire. Par exemple, la Portlandite se structure en cristaux
qui jouent un réle de pont entre les particules de gel de C-S-H [6]. Elle contribue ainsi notable-
ment & la résistance mécanique macroscopique du matériau cimentaire [2].

Apres hydratation, les C-S-H ont les propriétés d’un corps solide, mais ils sont qualifiés de
gel. En effet, leur microstructure est essentiellement amorphe, et elle renferme une quantité
d’eau notable : la porosité des C-S-H a été évaluée a 28% de leur volume total par différents
auteurs [5,33|. Ainsi, si 'on excepte l'ettringite, le monosulfoaluminate, les aluminates calciques
hydratés et les grains de ciment anhydre résiduels, la microstructure de la pate de ciment est
constituée du solide cimentaire (c’est-a-dire le gel de C-S-H et les cristaux de Ca(OH)2), des
vides interstitiels et des pores capillaires, voir la Fig. 1.1 [107]. Dans cette figure, les grains
noirs représentent les particules de gel; les vides interstitiels, situés entre les particules de gel,
représentent les pores de gel; la lettre C se rapporte aux pores capillaires. Le diamétre de ces
pores capillaires est compris entre 30 & 300 nm, et 'eau libre se trouve dans ces pores. Les pores
de gel mesurent environ 3 nm et contiennent de I’eau liée physiquement et chimiquement [6,107].

FIGURE 1.1 — Modéle simplifié de la structure d’une pate de ciment, d’apres [107].

Microstructure des C-S-H

A Téchelle atomique, malgré de nombreuses irrégularités, les C-S-H sont rapprochés de la
tobermorite, qui est un silicate de calcium naturel [84,103,120]. A D'échelle microscopique (de
quelques microns), il est généralement admis que les C-S-H ont une structure en feuillets [103,
107,120] arrangés en lamelles, celles-ci étant généralement désordonnées les unes par rapport aux
autres, d’oil une microstructure qualifiée d’amorphe.

Plus précisément, lorsqu’on les considére individuellement, les C-S-H apparaissent & I’obser-
vation microscopique comme des particules fibreuses [6] (voir Figs. 1.2), soit solides, soit creuses,
parfois aplaties, parfois ramifiées aux extrémités (sous forme d’un réseau réticulaire), ou comme
des grains irréguliers [60,107|. Pour les représenter, plusieurs modéles ont été proposés dans la
littérature. La Fig. 1.3 présente le modéle communément admis, qui est dit & Feldman et Se-
reda [54]. Dans ce modéle, une particule de C-S-H est définie comme un assemblage de lamelles
composées chacune de 2 & 3 feuillets. Chaque lamelle a une épaisseur équivalente & deux & trois
couches moléculaires, chaque couche ayant une épaisseur moyenne de 30 Angstréms et un es-
pacement de l'ordre de 17 Angstroms [153|. La molécule d’eau ayant une dimension de ’ordre
de 2.6 Angstroms, on peut trouver au maximum 6 & 7 molécules d’eau en insertion entre les
feuillets : on parle d’eau interfeuillet ou interfoliaire [6,60], voir également Fig. 1.5. Une lamelle



6 CHAPITRE 1. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
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FIGURE 1.2 — (a) Détail de I’enchevétrement des C-S-H sous la forme d’"oursins", observé
au Microscope a Balayage Electronique x10000 (auteur C. A. Davy) ;(b) Feuillets de C-S-H
dans un ciment Portland au premier jour d’hydratation (E/C=0,5), observé au Microscope
Electronique & Transmission au travers d’une lame mince [6].
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FIGURE 1.3 — Modéle de la particule de C-S-H de Feldman et Sereda, représentant les
molécules d’eau liée interfeuillets (croix x) ou adsorbée a la surface des feuillets (ronds o),
ainsi que la porosité intra-particulaire (au centre) [60].

mesure environ 10 micromeétres dans les deux autres directions. Tous les feuillets ont la méme
géométrie, et ils sont constitués d’une couche d’octaédres de chaux située entre deux couches de
tétraédres de silice [6,60]. Les feuillets peuvent se rapprocher ou s’éloigner les uns des autres, et
ces mouvements relatifs sont réversibles, et liés & la pénétration ou au départ d’eau liée.
Lorsqu’on considére le processus d’hydratation du grain de ciment, deux types d’arrangement
spatial sont communément admis pour les C-S-H 76,103,140, 148| : les C-S-H externes (ou Outer
C-S-H en anglais), formés en premier, ont rempli les pores entre les grains de ciment, alors que
les C-S-H internes (ou Inner C-S-H en anglais), plus denses, se sont formés plus tard au contact
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du grain de ciment anhydre, et & son détriment. Ces deux structures ont été mises en évidence
expérimentalement par nanoindentation [32| et par Microscopie Electronique a Balayage (MEB,
détecteur d’électrons secondaires) [127].

De I’échelle nanométrique a 1’échelle macroscopique

LEVEL Il
Mortar,
Concrete

> 10" m

LEVEL 1l
Cement Paste
104 m

LEVEL 1
C-5-H matnix
10°m

LEVEL O’
C-S-H solid
10°°-10-"" m

Cement paste plus
sand and Aggregates,
eventually Interfacial
I'ransition Zone

C-S-H matrix plus clinker
phases. CH crystals. and
MAacroporosity

Low Density and High
Density C-S-H phases
(incl. gel porosity)

C-S-H solid phase (globules incl.
intra-globules nanoporosity) plus
inter-globules gel porosity

FIGURE 1.4 — Les différentes échelles du matériau cimentaire par Ulm et al. [148|.

A partir de Péchelle nanométrique et jusqu’a ’échelle macroscopique, Ulm et al. [148] dé-
composent la structure des matériaux cimentaires en quatre niveaux élémentaires (de '0’ a 'IIT%),
dans le but d’en proposer une modélisation micro-poro-mécanique. Contrairement au modeéle de
Feldman et Sereda [54], les C-S-H y sont considérés comme des globules a I’échelle nano-métrique
(1072 2 10719 m) - niveau ’0’ du modéle, & la suite des travaux de Jennings et Tennis [76, 140].
Si cette représentation des C-S-H a évolué depuis pour intégrer la microstructure en feuillets de
Feldman et Sereda |77], 'approche par changement d’échelle proposée par Ulm et al. [148] nous
a paru pertinente en terme de séparation d’échelle, et elle permet de comprendre ce que peut
étre la structure compléte d’un mortier ou d’un béton.

En premier lieu, ’échelle nanométrique (107 4 10719 m) ’0’ est représentée par 1’assemblage
de globules de basse et de haute densité, ainsi que d’une porosité inter-globules. Cette échelle est
supposée la plus petite a laquelle les propriétés des matériaux sont constantes, quel que soit le
matériau cimentaire considéré, ce qui justifie une approche micro-mécanique continue. L’échelle
micrométrique 'I' (< 1079 m) est celle de la matrice de C-S-H, qui intégre les deux phases C-S-H
solides (haute et basse densité) en proportions variables, et la porosité du gel (inter-globules).
Cette échelle est la plus petite échelle actuellement accessible aux essais mécaniques (par nano-
indentation [32]). Le niveau sub-millimétrique 'II' (< 10~ m) comprend la matrice de C-S-H,
le clinker non hydraté, les cristaux de Portlandite et les macro-pores. Le niveau 'III’ (ou échelle
macroscopique) représente le mortier (ou le béton) composé de la pate de ciment et du sable (et
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éventuellement des aggrégats), voir Fig. 1.4.

En utilisant les récents développements de Jennings concernant la microstructure des C-S-
H [77], Dormieux et al. [126] ont intégré différentes données expérimentales, et validé un modéle
micro-poromécanique de I'hydratation de la ciment pate aux faibles degrés d’hydratation (d’envi-
ron 20 %). A I'échelle microscopique, la pate en cours d’hydratation est représentée par un certain
nombre de grains faits d’un coeur de clinker anhydre, entouré d’une couche de C-S-H de haute
densité. Ces grains sont eux-mémes entourés d’une matrice (ou mousse poreuse) de C-S-H de
basse densité, et de pores capillaires, dont les proportions respectives varient avec I'’hydratation.
Les deux types de C-S-H (basse et haute densité) sont supposés étre constitués de 1’assemblage
de briques élémentaires de forme aplatie (et comprenant une porosité structurelle), comme dans
le modéle de Feldman et Sereda revu par Jennings [77].

Ces modélisations sont en bon accord avec les travaux rapportés par J. Baron [6], notamment
ceux de Sierra [134]. Ils considérent que la cohésion et la résistance mécanique de la pate de ciment
durcie sont dues principalement :

— (1) aux liaisons entre lamelles qui lui donnent sa texturation trés complexe et im-

briquée. Il s’agit de liaisons de type soudure (ou ponts solides), entre lamelles ou
via des cristaux d’autres solides (par exemple de Portlandite), ou des liaisons inter-
particulaires.

— (2) aux liaisons physiques non covalentes de type Van der Waals et de type ponts

hydrogéne, qui maintiennent des molécules d’eau au sein des feuillets et entre lamelles
(eau inter-feuillets et inter-lamellaire). Ces liaisons se manifestent a 1’échelle nano-
métrique la plus fine, au sein des C-S-H eux-mémes, qui sont ainsi reconnus comme
les principaux responsables de la cohésion de la pate de ciment.

1.1.2 Statut de ’eau dans la pate de ciment

En effet, 'eau contenue dans la pate de ciment hydratée est liée au solide sous différentes
formes. On peut distinguer plusieurs types de liaison de cette eau :

Eau liée chimiquement. FEn se combinant par réaction d’hydratation avec les grains de ci-
ment, elle entre dans la composition des hydrates (C-S-H, mais aussi ettringite, aluminates, etc.).
Elle correspond aux hydroxyles -OH liés par liaison covalente aux atomes de silicium Si et de
calcium Ca, qui sont situés sur les faces internes et externes des feuillets [6,60], voir la Fig. 1.5.
C’est I'eau liée avec le plus de force dans les C-S-H de la pate de ciment, et c’est donc elle qui
demandera le plus d’énergie pour en étre évacuée.

Eau liée physiquement. Comme le rappellent 1. Gaweska-Hager [60] et J. Baron [6], en
considérant le modéle lamellaire du gel de C-S-H de Feldman et Sereda [54], voir Fig. 1.3, R.
Sierra [134| dénombre deux types d’eau liée physiquement au sein d’une méme particule de C-S-
H : (1) 'eau interfeuillet (ou interfoliaire), et (2) I'eau interlamellaire. L’eau interfeuillet est fixée
entre les feuillets d’une lamelle. Comme dans la structure de la glace, chaque molécule d’eau est
triplement liée aux hydroxyles des hydrates situés sur les feuillets par des ponts hydrogéne, qui
sont dix fois plus solides que des liaisons de Van der Waals. De ce fait, 'eau interfeuillet est de
trés faible degré de liberté, et elle participe a la cohésion de la particule. L’eau interlamellaire,
qui se trouve dans ce que l'on peut qualifier de micropores (ou pores de gel), est adsorbée a la
surface externe des lamelles. Elle est située a la surface des feuillets, soit fixée sur un hydroxyle
des hydrates, soit liée & d’autres molécules d’eau par liaisons de type Van der Waals, voir la Fig.
1.5. L’eau interfeuillet et ’eau interlamellaire sont toutes les deux retenues liées aux hydroxyles
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des hydrates par des attractions de type pont hydrogéne, mais avec une force plus faible pour
I'eau interlamellaire que pour I'eau interfeuillet. D’aprés le modéle de Feldman et al. [54], voir
Fig. 1.6, ce sont ces deux types d’eau qui expliquent les variations du module d’Young du maté-
riau cimentaire avec son degré de saturation [6].

eau adsorbée interfohaire  eau adsorbée mterlamellaire

Lamelle de C-S-H a 3 feuillets Lamelle de C-S-H a 2 fewllets

2}*.ﬂﬁwcuh?WPau e—o [au hydroxylique « Pont hydrogéne

FIGURE 1.5 — Modé¢le de Sierra [134].

g |

-‘".g } (b) (a) 2%
E (9)
= (d) (f)
; | {e) i8]
2 |

g IL | €/C2030

0 g0 100

humidite relctive {*a)

FIGURE 1.6 — Evolution du module d’Young avec 'humidité relative, lors du passage d’un
état complétement saturé (en a), & un état complétement désaturé (en d), et lors de la
resaturation du matériau cimentaire (jusqu'en g), selon le modele de Feldman et al. [54].

Eau adsorbée : de 1’eau liée physiquement ou chimiquement. Il existe également de
I’eau dite adsorbée a la surface de la pate du ciment, par deux phénoménes distincts :
— (1) 'adsorption physique lie les molécules d’eau par des liaison de type Van der Waals
aux atomes a la surface de la péate. Elle peut former plusieurs couches réguliéres et
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superposées.

— (2) la chimisorption, phénomeéne lent, qui correspond a la formation d’une liaison chi-
mique entre les atomes a la surface de la pate et les molécules d’eau. La chimisorption
n’est généralement pas uniforme, et elle est susceptible de former au maximum une
seule couche continue de molécules d’eau a la surface du matériau.

Eau libre. Elle se trouve dans les macropores, appelés aussi pores capillaires. En effet, cette
eau subit essentiellement des phénoménes de nature capillaire tels que décrits par la loi de Laplace
(ou équation de Washburn [42]) :

2
P,=P,—P = %.cosa (1.1)

avec P, la pression capillaire, P, la pression de 'eau, P, la pression de la phase gazeuse (généra-
lement de ’air), r le rayon de pore oul le ménisque interfacial se forme, 6 Pangle de mouillage et
~ la tension superficielle de l'interface entre eau liquide et phase gazeuse, voir Fig. 1.7. L’angle
de mouillage 6 est nul si le liquide est parfaitement mouillant, comme par exemple dans le cas
de l'eau. Alors cosf = 1, et la pression capillaire s’écrit simplement P. = 2v/r. Lors d'un
chauffage, I’eau libre pourra se vaporiser dans les conditions de température et pression décrites
par le diagramme de Mollier [13]. En particulier, & température T donnée et a pression am-
biante, la loi de Kelvin décrit la relation entre humidité relative HR et pression capillaire P.
par : P. = —p RT In(HR)/M, avec p;=100 kg/m? et M,=0,018 kg/mol pour I'eau liquide,
R=8,34J /K /mol, et T en Kelvins. L’humidité relative est définie par HR = P,/ P,s ou P, est la
pression de vapeur et P, est la pression de vapeur saturante & la température T considérée.

<«—F— Phase gazeuse

&g
\‘%‘(7 Paroi solide

<«€—t—— Phase liquide

<—>

F1GURE 1.7 — Illustration de I’équation de Laplace pour un capillaire cylindrique non saturé
tirée de [103].

1.1.3 Interface pate de ciment/granulat

Les propriétés mécaniques et la durabilité des matériaux cimentaires dépendent non seulement
de la qualité de la pate de ciment (nature du ciment utilis¢, rapport E/C, adjuvants, etc.), de la
nature et de la granulométrie des agrégats et de la proportion de chacun d’eux, mais elles sont
également liées a la qualité de la liaison qui s’établit entre la pate et les granulats [2]. Différentes
études [83,128| ont montré que la microstructure de la pate de ciment entourant les granulats
est différente de celle de la pate de ciment loin de ceux-ci, et qu’il existe une interface entre la



1.1. MICROSTRUCTURE DES MORTIERS ET DES BETONS

pate de ciment et le granulat, appelée auréole de transition ou Interfacial Transition Zone (1TZ)
en anglais.

= SPEC 72 x60

I} ‘um‘

FIGURE 1.8 — Photo prise au Microscope Electronique & Balayage de la surface polie d’'un
béton, aprés imprégnation au métal de Wood & 80°C, montrant une plus grande pénétration
au niveau de 'auréole de transition (en blanc), tiré de Scrivener et al. [128].

En particulier, des observations au Microscope Electronique & Balayage de surfaces polies
de béton ont mis en évidence 'existence de cette interface, en imprégnant préalablement le ma-
tériau & 80°C par du métal de Wood [128]. Pour un granulat non poreux, la photo Fig. 1.8
montre une zone blanche, correspondant a une plus forte densité de métal de Wood & 'interface
pate/granulat, due & une plus grande porosité de cette zone. Par ailleurs, Salih [125] a mon-
tré que la perméabilité de 'interface est plus élevée que celle de la matrice de pate. Pour des
granulats non poreux, cette auréole de transition est généralement une zone de cohésion plus
faible [83], considérée comme le maillon faible du matériau cimentaire. L’existence d’une inter-
face pate/granulat faible explique la création de microfissures [83], notamment apreés traitement
thermique, voir Section 1.2.1.

L’existence des auréoles de transition est justifiée par différents auteurs [107,128| par Deffet
de paroi (ou wall effect en anglais). En effet, pendant le malaxage, les grains de ciments anhydre,
trés fins, ne peuvent pas s’assembler trés prés des granulats relativement gros. Ainsi, il y a moins
de ciment (et davantage d’eau) au contact des granulats, qui puisse s’hydrater et remplir la zone
interfaciale comme dans la masse de la pate : aprés hydratation, cette zone est plus poreuse que
le reste de la pate de ciment hydratée. Cette zone interfaciale, qui se développe en bordure des
gros granulats, est d’autant moins épaisse que les granulats sont fins [83,107].

Pour des granulats de type siliceux (quartz) tels que ceux utilisés dans notre étude, Diamond
et al. [4] proposent une description de la microstructure de I'auréole de transition : au contact
du granulat, il existe une zone "duplex" faite de Portlandite, mélangée par endroits avec des
C-S-H, et d’une épaisseur de 1 micron environ; au-dela se trouve la zone de transition, d’une
épaisseur d’environ 50 microns, qui contient des grains creux de C-S-H (ou hollow-shell hydration
grains en anglais), sans clinker anhydre, mais enrichis de Portlandite et d’ettringite. La présence
de grains creux de C-S-H suggére une accélération de I'hydratation & linterface, due a une
plus grande présence d’eau (du fait de Ueffet de paroi), et elle est a 'origine d’une plus grande
porosité. Au contraire, lors de 'emploi de granulats 1égers, poreux, I’eau en excés en surface est
généralement absorbée par les granulats, lorsqu’ils ne sont pas complétement pré-saturés, ce qui
densifie 'interface et peut améliorer sa qualité |2, 46].

11
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1.2 Identification et modélisation des phénoménes liés au chauf-
fage

Exposé a des températures relativement élevées, et notamment jusqu’a 400°C, un matériau
cimentaire subit un endommagement notable. Le chauffage induit différentes modifications de
ses propriétés [143], et en particulier, des changements de microstructure accompagnés de perte
d’eau structurelle et d’une microfissuration [57,58], d’ou des pertes de performances hydrauliques,
mécaniques, et poro-mécaniques [60,61,72,74,115,152,155], comme nous le détaillons ci-dessous.

1.2.1 Effet de la température sur la microstructure

Le chauffage d’un matériau cimentaire influence en premier lieu sa microstructure, et en
particulier son réseau poreux (distribution de taille de pores, porosité totale), son niveau de
fissuration, voire les phases dont il est constitué. Différents moyens expérimentaux permettent
de mettre en évidence ces changements, au rang desquels la porosimétrie au mercure ou Mercury
Intrusion Porosimetry (MIP) en anglais, les observations au Microscope Electronique a Balayage
(MEB), I'analyse thermogravimétrique (ATG), dont différents résultats sont présentés ci-dessous.

Evolution de la structure poreuse avec la température

La structure du réseau poreux connecté a une grande influence sur les propriétés du matériau
cimentaire : module d’Young (rigidité), résistance, perméabilité, etc. [107,108]. A notre connais-
sance, seule la porosité a l'état résiduel a été investiguée, mais pas en cours de chauffage [29].
Différents éléments sont néanmoins connus, et présentés ci-dessous.

Comme le souligne A. Noumowé [108], la structure poreuse d’un béton n’est pas identique
a celle de sa pate de ciment considérée (et formulée) séparément, et elle differe également de la
structure poreuse de la pate du mortier de méme formulation mais fabriqué indépendamment : la
pate de ciment extraite du béton est plus poreuse que celle du mortier que 1’on peut lui associer,
et elle est encore plus poreuse que la pate de ciment pure. Ces différences sont attribuées a la
porosité, généralement plus élevée, de Uinterface pate/granulat, qui augmente avec la taille du
granulat.

Bien que controversée [42], la porosimétrie par intrusion de mercure (Mercury Intrusion Poro-
simetry, ou MIP, en anglais) est une méthode utile pour investiguer 1’évolution du réseau poreux
avec la température. Elle donne une évaluation de la répartition des tailles de pores et du volume
poreux en supposant que les pores sont des trous cylindriques de diamétre variable, tous placés
en paralléle, voir une description plus compléte au Chapitre 2. Les pores dont seule I’entrée est
étroite et le fond plus large (bottle neck pores en anglais) sont comptabilisés, de fagon erronée,
comme des pores étroits. Par ailleurs, le mercure étant forcé a entrer sous pression dans le réseau
poreux, il peut aller jusqu’a briser des ponts solides, et fausser la mesure. Ainsi, S. Diamond [42]
conclut que la porosimétrie au mercure fournit essentiellement des diamétres de pore seuils et
des volumes de pores accessibles au mercure, plutot que des mesures de la distribution réelle de
taille de pores. Elle peut tout de méme étre utilisée afin de comparer la connectivité et ’acces-
sibilité de différents réseaux poreux [52]|. La gamme de mesure accessible descend jusqu’a 2 a 4
nanomeétres [52,108].

Rostasy et al. [122] ont identifié la distribution de taille de pores en fonction de la température
de traitement thermique (7' = 300, 600 et 900°C) pour une pate de ciment Portland hydratée,
voir Fig. 1.9. Comme cela était prévisible, le volume total de pores augmente notablement avec
T a partir de 300°C, et la distribution de taille de pores est plus étalée, ce qui signifie qu’il
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FIGURE 1.9 — Volume poreux de pates de ciment Portland aprés exposition & une haute
température (300, 600 et 900°C) [122].

y a création de pores. Il y a apparition de trés gros pores (de I'ordre du micron), alors qu’en
paralléle augmente notablement la proportion des petits pores (de 'ordre de 4 & 10 nanométres,
correspondant plutét aux pores de gel) et celle des gros pores (100 nanométres, correspondant
plutot & des pores capillaires). A. Noumowé [108] estime que la création de trés gros pores
correspond & une expansion de gros pores (capillaires) suite a la destruction des particules de
pate leur servant de paroi, et 'augmentation de la proportion des petits et gros pores serait liée
a la création de micro-fissures.

Egalement par la méthode de porosimétrie au mercure, Diederichs et al. [43| ont déterminé
I’évolution de la porosité accessible d’un mortier traité thermiquement jusqu’a 950°C, voir la Fig.
1.10 donnant la distribution de taille de pores accessibles en fonction de T (limité a 450°C). Pour
chaque température T, la partie des courbes d’aire foncée, qui se maintient malgré le traitement
thermique, correspond & la porosité capillaire de la pate de ciment hydratée, alors que les courbes
d’aire claire, qui se déplacent vers les plus grandes tailles de pores avec la température 7', illustrent
la population des pores propres au mortier [29]. M. Tsimbrovska [145] attribue cette partie a la
fissuration a l'interface pate-granulat. Ainsi, la porosité connectée augmente, et I’apparition de
fissures autour des granulats contribue méme & augmenter la tortuosité du réseau [29]. Toujours
selon M. Tsimbrovska, au cours du chauffage, une partie des pores les plus fins fins (de diameétre
inférieur & 2-4 nm, non détectables par porosimétrie au mercure) s’élargit pour devenir des pores
capillaires (de diameétre supérieur a 2-4 nm, détectables par porosimétrie au mercure) : a la Fig.
1.10, c’est la partie en noir de la courbe aprés chauffage a 450°C.

Grace & la porosimétrie au mercure et & des essais en compression uniaxiale, Rossler et
al. [121] ont identifié expérimentalement la vitesse de décroissance de la résistance résiduelle en
compression R, en fonction du volume de pores ¢ = V},/Viotar, pour une pate de ciment Portland
hydratée. Ils ont validé leurs résultats avec les études antérieures sur le sujet [108], et montré que
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FIGURE 1.10 — Distribution de taille de pores accessibles au mercure d'un mortier E/C=0.5
en fonction de la température de traitement thermique 7' (160, 260, 335 et 450°C) [145].

la résistance R, est divisée par 2,8 (soit presque trois) lorsque ¢ est multipliée par deux, dans une
gamme de porosité comprise entre 5 et 25 % et pour des résistances R, allant jusqu’a 150 MPa.
Pour les bétons, I’évolution de la porosité totale avec la température est généralement décrite par
une relation linéaire du type : ¢(T) = ¢g + An (T — Tp), To étant généralement comprise entre
100 et 300°C [29]. Par exemple, Lion et al. [89] ont identifié I’évolution de la porosité résiduelle
(i.e. aprés refroidissement) pour un mortier normalisé (E/C=0,5) soumis a traitement thermique,
par la méthode de saturation a I’éthanol d’échantillons préalablement séchés en étuve a 60°C,
voir description de la méthode au Chapitre 2. La porosité moyenne du mortier a I’état sain est
égale a 14 % et elle augmente de fagon significative jusqu’a 16,9 % aprés un traitement a 250°C
(plutot que 300°C pour Rostasy et al. [122]). Ainsi, en utilisant les relations R.(¢) de Rossler et
al. [121] et une relation linéaire ¢(7T'), il est possible de décrire directement la perte de résistance
mécanique avec le traitement thermique [108].

Fissuration aprés traitement thermique

Quand un matériau cimentaire est soumis & des températures élevées, I’endommagement
thermique du squelette solide est da a différents phénoménes conduisant (entre autres) a sa
micro-fissuration, et qui peuvent se produire lors de la montée en température, mais aussi lors
du refroidissement [108].

Lors d’'un chauffage, la différence de dilatation entre la pate et les aggrégats croit avec la
température [58,113]. En effet, alors que les aggrégats (calcaires, siliceux ou autres) se dilatent
contintiment avec la température, la pate de ciment se dilate jusqu’a 150°C environ, puis elle
se contracte au-dela [107]. Pour la pate de ciment, le coefficient de dilatation thermique linéaire
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est de I'ordre de 11 & 16x1076 K~ jusqu’a 150°C, alors qu'’il varie de 5 & 13x107% K~! pour
la plupart des aggrégats. Le retrait de la pate de ciment au-deld de 150°C est la conséquence
de la décomposition chimique des hydrates, qui perdent leur eau liée dés 105°C a 145°C [103].
De tels phénoménes générent de la micro-fissuration, particuliérement & I'interface entre pate et
granulat [11,57].

(b) Tangential and inclusion cracks at 300°C, x60 in mortar (M-300)

(c) Radial and tangential cracks at 300°C, X120 in mortar (M-300)

FIGURE 1.11 — Trois types de fissures observés au MEB dans un mortier traité a 300°C,
d’apres Fu et al. [57].

Des observations au MEB de différents types de fissures dans un mortier traité a 300°C ont
été réalisées par Fu et al. [57], voir la Fig. 1.11. Lors d’un chauffage jusqu’a 105°C, dans le cas ou
la pate de ciment se dilate davantage que le granulat, des fissures tangentielles se développent a
I'interface pate et granulat par décohésion. Pour des températures supérieures a 105°C, lorsque

la dilatation de la pate devient inférieure & celle du granulat, des fissures radiales se forment
au sein de la pate. Des fissures au sein des granulats sont également observées. De plus, Fu et
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FIGURE 1.12 — Illustration des trois principales possibilités de propagation de fissure en
fonction de la température, telles qu’observées puis modélisées par Fu et al. [58|.

al. [58] ont développé un modéle numérique permettant de simuler la propagation des fissures en
fonction de la température : les trois principales possibilités de propagation de fissure (radiale,
tangentielle et au sein d’un aggrégat) sont illustrées a la Fig. 1.12.

Pour la pate de ciment pure, la fissuration thermique est attribuée & la déshydratation et a
I'incompatibilité thermique entre les différents hydrates (ou phases) dans la matrice solide [7].
En effet, avec I'augmentation de la température, le départ d’eau libre, puis d’eau liée, explique la
création de fissures [89,108|. L’eau libre est évacuée des pores capillaires de la pate jusqu’a 105 a
145°C, le départ d’eau liée dans les C-S-H commencant au-dela [84,93,103]. La déshydratation
de la Portlandite est réputée commencer a partir de 400 °C (température maximale de traite-
ment thermique utilisée dans notre étude). Ces éléments sont également utilisés lors de ’analyse
thermogravimétrique, voir ci-dessous.

Lors du refroidissement, le matériau cimentaire continue également d’évoluer [16] et sa fissura-
tion peut méme se poursuivre [108|. En effet, Castellote et al. [16] ont montré expérimentalement,
par une technique de diffraction de neutrons, qu'une pate de ciment Portland chauffée puis re-
froidie & 620°C va non seulement voir ses principales phases se décomposer lors de la montée
en température, mais aussi, pour certaines, évoluer lors du refroidissement, voir Fig.1.13. En
effet, alors que 'ettringite disparait définitivement au-dessus de 90°C et les C-S-H au-dessus de
400°C, la Portlandite Ca(OH),, dont la décomposition compléte a lieu entre 520 et 560°C (selon
la surface d’échantillon offerte aux échanges, et selon la vitesse de chauffage/refroidissement), se
re-forme partiellement lors du refroidissement, & partir de la chaux vive issue de sa déshydrata-
tion. Comme cela était prévisible, voir Section ci-dessous, calcite et larnite (ou bélite) sont peu
affectées par un chauffage jusqu’a 620°C. La re-formation de Portlandite lors du refroidissement
d’une pate de ciment est attestée par A. Noumowé [108] & partir des travaux de Nasser et al. [105].
En particulier, A. Noumowé souligne I’expansion de la chaux vive lors de son hydratation, celle-ci
jouant un roéle majeur dans la formation de fissures lors du refroidissement. En effet, si le ciment
est remplacé en partie par des cendres volantes, celles-ci réduisent la proportion de Portlandite
grace a des réactions pouzzolaniques, et la fissuration au refroidissement est également nettement
amoindrie. En ’absence d’ajouts tels que les cendres volantes, il est conseillé de protéger la pate
par une enveloppe étanche pour éviter la re-formation de Portlandite, et donc, la fissuration au
refroidissement [108].
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FI1GURE 1.13 — Evolution de 'intensité normalisée donnée par la technique de diffraction
de neutrons, pour les différentes phases d’une pate de ciment lors d’un chauffage & 620°C
(points en noir), et lors du refroidissement (points en blanc cerclé de noir), par Castellote
et al. [16]. Cette intensité est une image de la proportion des différentes phases a T donnée.
Larnite désigne la bélite et illustre I’évolution de la proportion de ciment anhydre, lime
désigne la chaux vive CaQO. Portlandite, calcite CaCOs, ettringite et CSH sont également
représentées.

Au final, on retiendra que la fissuration due a un traitement thermique peut comprendre &
la fois la création de nouveaux vides (par exemple, des micro-fissures s’élargissant pour former
des pores) et 'élargissement irréversible des pores préexistants. Ces évolutions du réseau poreux
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connecté, sous la forme d’une fissuraton plus ou moins étendue, sont considérées comme étant
une cause importante de ’évolution des propriétés mécaniques, poro-mécaniques et de transport
apreés traitement thermique, comme nous allons les présenter par la suite. Par contre, 'initiation
et la poursuite de la fissuration, induite par un chargement mécanique postérieur au traitement
thermique, ne sera abordée que dans la Section 1.2.2.

Analyse des phases en présence dans la pate de ciment

La technique d’analyse thermogravimétrique (ATG) ou thermogravimétrie (TG) est utilisée
pour les matériaux cimentaires car elle permet d’évaluer, de fagon quantitative, les proportions
des différentes phases (ettringite, C-S-H, Portlandite, calcite, etc.) qui y sont présentes, en chauf-
fant un échantillon de matériau et en mesurant ’évolution de sa masse avec la température.
Celle-ci diminue en effet notablement lors de la déshydratation (ou déshydroxylation) de ettrin-
gite, des C-S-H et de la Portlandite Ca(OH )2 et lors de la décarbonatation de la calcite. Dans
le cas d’une pate de ciment, ces réactions de décomposition chimique sont étagées les unes par
rapport aux autres, ce qui permet de distinguer la contribution de chaque phase a la perte de
masse [5,84,93,103|.

Ce systéme peut étre couplé a une mesure différentielle de la température (ATD), qui donne
une évaluation du flux de chaleur perdue ou emmagasinée au cours du chauffage. Les pics du
flux de chaleur correspondent aux réactions de décomposition chimique qui se produisent lors
du chauffage. En 'absence d’ATD, les résultats d’ATG sont dérivés et lissés afin d’obtenir les
courbes de dérivées thermogravimétriques (DTG) qui présentent également des pics traduisant
les points d’inflexion des courbes d’ATG et correspondant aux réactions chimiques qui ont lieu.
Dans les deux cas, I'utilisation des pics d’ATD ou de DTG permettent de délimiter nettement
les températures de début et de fin des réactions de décomposition avec le chauffage.

weight loss
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98
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FIGURE 1.14 — Courbes typiques d’ATG et DTG obtenus pour un échantillon de pate de
ciment (CEM I+fumées de silice+super-plastifiant) par Loukili et al. [93].

Par exemple, la Fig. 1.14 présente le résultat d’un essai ’ATG sur un échantillon de pate de
ciment constituée de ciment Portland CEM I, de fumées de silice et d’un super-plastifiant sec (sul-
fonate de naphtaléne condensé), tel qu’obtenu par Loukili et al. [93]. Des portions brutalement
décroissantes sur la courbe de perte de masse en paralléle de pics endothermiques sur la courbe
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de DTG caractérisent la décomposition des produits d’hydratation du ciment. En particulier, le
point A situé, selon les échantillons, dans une gamme de températures entre 105 et 130°C est
considéré par les auteurs comme la limite entre la fin de la perte d’eau libre (et une partie de
I'eau adsorbée) et le début de la perte de I'eau liée dans les hydrates. Ils retiennent la tempé-
rature de 130°C comme début de déshydratation des C-S-H, en bon accord avec la gamme de
températures comprise entre 105 et 145°C généralement choisie par différents auteurs [5,84,103].
La température de fin de cette décomposition est donnée par la fin du pic de DTG, et au plus
tard a 400°C. Par contre, la perte de masse en dessous de 105°C n’est pas comptabilisée comme
relative aux C-S-H dans le sens ou elle est conventionnellement attribuée au départ d’eau libre
capillaire. Comme le montrent Castellote et al. [16], la décomposition des C-S-H est en pratique
relativement continue jusqu’a 400°C puisqu’on en comptabilise jusqu’a cette température, voir
Fig. 1.13, et G. Mounajed [102] rappelle que I'on peut avoir également une seconde décomposition
des C-S-H entre 600 et 700°C, voir Fig. 1.15. Le second pic situé entre 420 et 500°C correspond
a la déshydroxylation de la Portlandite, et le troisiéme, situé entre 600 et 750°C représente la
décarbonatation de la calcite.

Entre 30 et 120 °C ; L'eau libre et une partie de 'eau adsorbée s’échappent du
béton. L'eau non liée est complétement éliminée a 120°C.
Entre 130 et 170 °C : Une double réaction endothermigque peut avoir lien

correspondant & la décomposition du gypse CaS04.2H:0,
Autour de 180 °C et jusqu’a|On a la premiére étape de la déshydratation. Il v a rupture du
environ 300 °C : gel de ciment. La chaleur brise le gel de ciment et arrache des
molécules d'ean aux silicates hydratés, L'eau liée
chimiquement commence & s'échapper du béton.

A environ 250 et 370 °C :;, | On peut avoir de petits pics endothermiques indiquant des
effets de décomposition et d’oxydation d’'éléments métalliques
(ferriques).

Entre 450 et 550°C Il v a décomposition de la portlandite en chaux libre :

Ca(OH); ----> CaO+H20

Autour de 570 °C (573°C) : |1l v a transformation de sructures du quartz o en quartz f3,
accompagnée d'un gonflement

Entre 600 et 700 °C : Il v a décomposition des phases de C-S-H et formation de [~
C,8. Cest la second étape de la déshydratation des silicates de
caleium hydratés qui produit une nouvelle forme de silicates
bicalciques.

Entre 700 et 900 °C : Il v a décomposition du carbonate de calcium. Le calcaire se
décompose autour de 800°C en CaCO3 ---> CaO+CO2,
réaction fortement endothermique qui libére du gaz carbonique.
A dessus de 1300-1400 °C : | Le béton passe a 1'état de boue

FIGURE 1.15 — Les principales réactions de décomposition dans un béton lors d’un chauffage
[102].

Les plages de température pour lesquelles s’effectuent les décompositions peuvent varier d’un
matériau & 'autre, selon la composition exacte de la matrice cimentaire, ainsi qu’en fonction
des conditions expérimentales : appareillage utilisé, cinétique de montée en température, masse
de I’échantillon, nature du gaz de balayage, et également en fonction du degré de saturation du
matériau testé, d’oul les différentes conventions retenues pour les limites de décomposition selon
les études considérées [5,103]. A titre de comparaison, le tableau 1.15 donne les conventions
retenues par A. Noumowé et al. [108] et G. Mounajed [102]. En particulier, on constate que leur
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température de début de décomposition des C-S-H est & 180°C, et non 130°C comme pour Loukili
et al. [93]. En pratique, ce sont les pics de DTG (ou d’ATD) qui permettent de déterminer les
températures de début et fin de réaction, comme présenté dans ’exemple de Loukili et al. [93].

1.2.2 Effet de la température sur le comportement mécanique
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FIGURE 1.16 — Comparaison des valeurs expérimentales R./R.o(T) d’essais non pré-chargés
a chaud réalisés au NIST par Phan et al. [82] ou par d’autres auteurs, avec la norme
finlandaise RakMK B4 en vigueur en 2007 [82], pour des bétons & haute résistance (High
Strength Concrete ou HSC) et des bétons a résistance normale (Normal Strength Concrete
ou NSC).

Dans la littérature, de nombreux travaux rapportent l'identification expérimentale des per-
formances des matériaux cimentaires en compression uniaxiale, réalisés en fonction de la tem-
pérature subie, & chaud ou a l'état résiduel (aprés refroidissement). Les différents auteurs,
tels [56,72,107,153], s’accordent sur le fait que l'effet de la température provoque généralement
a la fois d’une diminution du module d’Young, du coefficient de Poisson (jusqu’a une contrainte
dite initiale [153]), de la contrainte & la rupture et du seuil de plasticité. Ces évolutions sont prin-
cipalement causées par les modifications de la microstructure due au chauffage /refroidissement,
tels que décrites plus haut. En particulier, Phan et al. [82] ont rassemblé de nombreux résultats
expérimentaux obtenus par différents auteurs en paralléle de leurs propres campagnes expéri-
mentales au NIST (National Institute of Standards and Technology, USA), voir Fig. 1.16. Trois
types d’essais ont été réalisés ou rassemblés par Phan et al. [82] :

— (1) des essais pré-chargés a chaud, lors desquels le matériau est tout d’abord chargé

axialement a 40% de sa charge limite RR. & température ambiante, puis chauffé jusqu’a
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une température T cible tout en maintenant la charge a 40 % Re(Tumpiante), €t enfin
testé en compression uniaxiale de 40 % Re(Tyumpiante) jusqu’a rupture, une fois la
température T stabilisée dans le matériau.

— (2) des essais non pré-chargés a chaud, o la compression uniaxiale est exercée seule-
ment une fois la température cible T' atteinte.

— et (3) des essais non pré-chargés aprés refroidissement, ot le matériau n’est testé
qu’apres un cycle de chauffage /refroidissement jusqu’a T', sans chargement mécanique
préalable. Il s’agit du type d’essais que nous avons effectué sur le mortier normalisé,
nous les qualifions d’essais a I’état résiduel. Des trajets de chargement plus complexes
ont également été utilisés, voir Chapitres 2 et 3.

Ensuite, Phan et al. [82] ont comparé les différents résultats expérimentaux aux normes euro-
péennes existantes sur la résistance en compression prescrite lors de la conception d’ouvrages
en béton soumis & température (Eurocodes, CEB Design Curves pour courbes du Comité Euro-
International du Béton utilisées en conception, et normes nationales finlandaises RakMK B4).
Devant les limitations de ces normes pour les bétons & haute résistance, ou High Strength Concrete
(HSC) en anglais, ils ont proposé de nouvelles relations entre la résistance a la compression uni-
axiale R, et la température du béton.

Fu et al. [56] ont montré que, pour ces bétons a haute résistance, I’ajout de cendres vo-
lantes (fly ash en anglais) ou de métakaolin limite significativement la chute de résistance en
compression uniaxiale R, et de module d’Young E, les cendres volantes étant les plus efficaces
pour cela. Ce résultat est expliqué par la pouzzolanicité des cendres volantes, qui, en créant de
nouveaux constituants (type tobermorite), apportent un gain de résistance au béton. Comme
le remarque A. Noumowé [108] sur des bétons standard, les valeurs de R, & 'é¢tat résiduel sont
inférieures & celles mesurées a chaud (avec ou sans pré-charge). Ceci est di a l'effet de la fissu-
ration additionnelle lors du refroidissement, qui se produit si aucune précaution n’est prise (voir
plus haut). Par ailleurs, les valeurs de R, sont supérieures dans ’état pré-chargé a chaud par
rapport & ’état non pré-chargé a chaud. En effet, la pré-charge tend a restreindre la propagation
des fissures d’origine thermique. De plus, les valeurs de R, mesurées par Fu et al. [56] sont supé-
rieures a celles de Phan et al. [82] sur des matériaux similaires. Dans I’étude 56|, les échantillons
ont été séchés en étuve a 105°C pendant 96h avant essai. Leur degré de fissuration initial est
ainsi réduit par rapport a des échantillons initialement (partiellement) saturés comme ceux de
Phan et al. [82], qui subissent, eux, un endommagement di & la vapeur d’eau sous pression qui
tente de s’échapper lors du chargement thermique, d’ott une meilleure résistance R.. Fu et al. [56]
notent enfin que la ductilité du matériau augmente avec la température de traitement thermique.

Concernant la caractérisation des performances mécaniques sous chargement multiaxial, &
notre connaissance, les essais triaxiaux de type déviatorique sont couramment réalisés sur des
roches pré-fissurées thermiquement [55,62,68,87,124]. Ces études ont permis de mettre en évi-
dence que la température, a I'instar de la pression de confinement, rendait les matériaux rocheux
de plus en plus ductiles. En revanche, il y a peu d’essais triaxiaux disponibles sur les matériaux
cimentaires, et, & notre connaissance, aucun qui se soit intéressé a 1’évolution des performances
sous chargement triaxial avec déviateur suite & un traitement thermique.

Yurtdas [153] a mis en évidence I'influence d’un séchage (jusqu’a 105°C) sur la résistance a
la compression uniaxiale et triaxiale sous déviateur (a confinement P,=15MPa) pour un mortier
normalisé E/C=0,5. Il a constaté que 'augmentation de la résistance aprés séchage est plus
importante sous chargement triaxial avec déviateur (le gain représente 29 % de la résistance avant
séchage) que sous chargement uniaxial (le gain représente 21 % de la résistance avant séchage).
En effet, 'application d’un confinement (chargement hydrostatique) ralentit la propagation de
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la microfissuration induite par le séchage.

Jamet et al. [75] a présenté U'influence de la pression de confinement P, sur le comportement
mécanique triaxial avec déviateur d’'un béton, voir la Fig. 1.17. Selon I'intensité du chargement
hydrostatique P, le matériau peut étre qualifié de fragile (P.=0) ou ductile. La ductilité aug-
mente avec le confinement P, jusqu’a quelques dizaines de MPa, puis le matériau s’écrouit aux
trés hautes pressions de confinement (>100MPa) : son comportement devient durcissant et com-
pactant [153].
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FI1GURE 1.17 — Comportement mécanique sous chargement triaxial avec déviateur pour un
béton, en fonction du niveau de confinement (i.e. de chargement hydrostatique) [75].

Plus précisément, la Fig. 1.18, proposée par N. Burlion [14], illustre quatre des cinq phases
de la courbe (déformation axiale £,, contrainte axiale 017 = 0,) des bétons sous sollicitation
triaxiale avec déviateur, que 'on peut observer sous faible confinement :

e une phase de serrage, correspondant & la fermeture des microfissures préexistantes

(cette phase peut étre masquée pour un confinement élevé). Elle n’est pas représentée
dans la figure car souvent elle n’apparait pas;

e une phase élastique linéaire avec apparition de microfissures aux interfaces pate/granulat ;

e une phase de poursuite de la contraction globale de I’échantillon, ot les microfissures

se propagent notablement, mais en se limitant aux interfaces (propagation stable).
Lors d’un chargement mécanique, I. Yurtdas [153| souligne cependant que des fissures
sont rarement observées a l'interface pate/granulat de sable (silice) dans un mortier :
lorsque le mortier se fissure, cette fissuration n’a pas de chemin provilégié notable,
ni au contact du grain ni au sein de la péate.

e une phase de dilatation, qui correspond & une augmentation importante des dé-

formations latérales (ou radiales), et a la coalescence des microfissures [153]. Il y a
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F1GURE 1.18 — Configuration du comportement triaxiale d’'un béton a faible confinement.

propagation instable des fissures dans la matrice, qui deviennent continues. En méme
temps, la déformation volumique passe d’un comportement contractant (Ae, > 0) a
un comportement dilatant (Ae, < 0), la convention étant que £, > 0 en compression
hydrostatique ;

e au-dela du pic de contrainte, une phase (dite post-pic) non-linéaire et adoucissante

a confinement limité (sinon il y a écrouissage).
Le comportement en compression uniaxiale est similaire & celui décrit ci-dessus : c’est un cas
particulier obtenu lorsque P. tend vers zéro. Pour les confinements faibles (P. < 0,/10), la
rupture a lieu par propagation de bandes de cisaillement résultant d’un mode de rupture couplé
entre les modes I et IT [99]. Sinon, le matériau se compacte et durcit [153].

En compression hydrostatique, si la pression appliquée est suffisante (P. > 100 MPa), la
compaction (ou consolidation), qui suit directement la phase élastique linéaire, correspond a
un effondrement de la structure poreuse, marquée tout d’abord par une phase d’assouplissement
(Pincompressibilité du matériau diminue), puis par un raidissement. Au final, I’éprouvette ne pré-
sente pas de fissuration visible a 'oeil nu aprés essai, seul son volume a diminué si le confinement
appliqué était suffisamment élevé [153].

Modélisation constitutive du comportement mécanique. Le comportement mécanique
d’un matériau peut étre modélisé et prédit par diférentes approches. La plus communément
admise [86,95] est basée sur des bilans énergétiques issus de la Thermodynamique, et porte le nom
d’approche constitutive. Elle est présentée plus en détail dans le cas des matériaux cimentaires,
et utilisée pour la prédiction du comportement mécanique du mortier normalisé & I’état résiduel
au Chapitre 4 de ce manuscrit.
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1.2.3 Effet de la température sur le comportement poro-mécanique

La Mécanique des Milieux Poreux [10,35,40| permet de décrire les propriétés mécaniques et
hydrauliques de matériaux variés, tels que les roches, les sols et méme 'os [112,137| en tenant
compte de 'influence de leur réseau poreux, connecté ou non. Le matériau poreux est représenté
par son squelette solide, superposé & un réseau poreux inter-connecté, traversé par des fluides
interstitiels liquides ou gazeux. Son comportement est influencé par la structure (taille et distri-
bution des pores) du réseau poreux, et aussi par la nature et la quantité de fluide présent dans
ce réseau. Couplée a une approche micro-mécanique, la Mécanique des Milieux Poreux permet
également de décrire et d’expliquer les évolutions et les dégradations du matériau poreux depuis
I’échelle microscopique (c’est-a-dire celle on ont lieu les changements morphologiques), jusqu’a
’échelle macroscopique d’une structure [44].

Par exemple, les propriétés poro-mécaniques de différentes roches ont éte identifiées expéri-
mentalement, parfois en lien avec un mode de sollicitation particulier [51,65,90,91,118,133,159].
Pour une roche calcaire de Bourgogne, monominérale et homogeéne, M. Lion et al. [90] ont identifié
leffet d’un chauffage jusqu’a 250°C sur ses propriétés poro-élastiques résiduelles (aprés refroidis-
sement). Les parameétres poro-élastiques Ky, K,,, K, b, B et M ont été identifiés, ainsi que leur
évolution aprés chauffage, en utilisant I’éthanol comme fluide interstitiel. A part le coefficient de
Biot b, tous les autres paramétres diminuent aprés traitement thermique & 250°C. Les diminu-
tions les plus significatives concernent les paramétres non drainés K, B et M. Contrairement a
I’état sain, le confinement referme les micro-fissures du calcaire générées par le traitement ther-
mique. Ce phénomene a été observé comme une non-linéarité de la courbe (&,,P;), dans le sens
d’une rigidification, au début des essais drainés sous chargement hydrostatique (& pression de
confinement P, ~ 15 MPa et pression de pore p=PFy,). Cette phase est suivie d’une évolution
linéaire de la déformation volumique &, avec P.. Déterminé durant cette phase, le module d’in-
compressibilité drainé K du calcaire de Bourgogne diminue de 4 % seulement par rapport a sa
valeur initiale aprés traitement thermique a 250°C, tandis que le module d’incompressibilité de
la matrice solide K diminue de 14 %. Ceci est interprété comme une conséquence de la micro-
fissuration intra-matricielle aprés un traitement thermique supérieur & 150°C, bien qu’aucune
micro-fissure n’ait pu étre observée au MEB. Par contre, M. Sibai et al. [133] ont montré que
le module d’incompressibilité de la matrice solide K, peut étre considéré comme constant pour
un grés de Fontainebleau, méme aprés un cycle de chauffage/refroidissement jusqu’a 800°C. La
diminution de K} aprés traitement thermique jusqu’a 800°C n’est pas significative, lorsque Kj
est déterminé aprés la premiére phase non linéaire de chargement (c’est-a-dire aprés la fermeture
initiale des fissures sous confinement, comme dans [90]).

Les matériaux & matrice cimentaire, tels que les mortiers ou les bétons, peuvent étre considérés
comme des solides non-homogenes constitués de deux phases superposées : (1) un squelette
solide formé par la pate cimentaire mélangée aux agrégats et contenant éventuellement des pores
occlus, et (2) un réseau de pores interconnectés contenant (ou non) du fluide (liquide, gaz ou les
deux). Pourtant, 'application de la Mécanique des Milieux Poreux aux matériaux cimentaires est
controversée [148|, du fait de la présence d’une eau structurelle dans ses nano- et micro-pores, en
paralléle, potentiellement, d’une eau libre (ou capillaire) dans ses macro-pores. Ulm et al. [148],
Coussy [35] et Sanahuja et Dormieux [126] ont proposé différents arguments théoriques en faveur
d’une telle approche pour les matériaux cimentaires. D’un point de vue expérimental, on peut
considérer qu’une fois I’eau libre évacuée de ses pores capillaires, le matériau cimentaire peut étre
traité comme un squelette solide traversé par un réseau de pores interconnectés, comme cela est
fait (entre autres hypothéses) lors du dépouillement des essais de porosimétrie au mercure [42].

Revenons a la modélisation d’Ulm et al. [148|, présentée a la Section 1.1.1 de ce chapitre,
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pour un mortier de rapport eau/ciment E/C = 0.5 constitué¢ d’un ciment Portland CEM I et
d’un sable de rapport eau/sable E/S=1/4. Ulm et al. [148] ont calculé que le coefficient de Biot
b est égal & 0,61 dans les gels de CSH de haute densité (HD C-S-H) ou 0,71 dans les gels de
CSH de basse densité (LD C-S-H), et Ks = 31.8 GPa (échelle 0’ des constituants de la pate) ;
b (resp. Kp) est évalué a 0,69 (resp. 15 GPa) au niveau 'I’ (comportement moyen de la matrice
des C-S-H), alors qu’il diminue a 0.54 (resp. il augmente jusqu’a 18,8 GPa) au niveau 'III" qui
est ’échelle macroscopique du mortier.

Tres peu d’études expérimentales concernent la dégradation des propriétés poro-mécaniques
des matériaux cimentaires, sauf, & notre connaissance, dans Skoczylas et al. [135] suite & une
dessiccation, Heukamp et al. [71] et H. Loosveldt [30] suite & une agression chimique (lixiviation).

La ou Heukamp et al. [71] ne proposent pas d’identification des parameétres poro-élastiques,
H. Loosveldt [30] identifie un coefficient de Biot b & 0.55-0.65 pour un mortier de rapport (E/C
=0.4) préalablement séché a 60°C jusqu’a stabilisation de sa masse, et de porosité moyenne
¢ = 14.3 %, en le saturant a I’éthanol (supposé inerte chimiquement par rapport au matériau
cimentaire). La forte dispersion sur b est due a la méthode de mesure indirecte utilisée, a partir
de Kp et K. Pour le matériau lixivié, les difficultés & obtenir un échantillon attaqué de fagon
homogéne ont empéché la détermination des paramétres poro-élastiques.

Pour un mortier normalisé (E/C =0.5) ayant subi un séchage a 60°C, et saturé a I’éthanol,
Skoczylas et al. [135] ont mesuré un coefficient de Biot b (resp. K3) variant entre 0.6 et 0.54 pour
les échantillons 1 et 2 (resp. 17700 GPa et 16900 GPa), ce qui valide, au moins pour le coefficient
de Biot b, le modeéle d’Ulm et al. [148]. La différence de résultats entre les deux échantillons peut
étre lice & leur différence de porosité initiale ¢9 = 15 % (échantillon 1) et 16 % (échantillon 2),
qui est effectivement plus élevée pour 1’échantillon qui a le module d’incompressibilité K le plus
bas. Ils ont également montré que le couplage poro-mécanique ne représente qu’une contribution
partielle & la diminution du module d’Young F et & ’augmentation de la résistance a la com-
pression R, observés par ailleurs. ’augmentation de R, est plutot attribuée & 'augmentation de
la pression capillaire locale dans le réseau poreux suite au départ d’eau, tandis que la diminution
de E est principalement une conséquence des micro-fissures générée par le séchage.

La partie qui suit a pour objectif de rappeler les principaux éléments de la Mécanique des
Milieux Poreux limitée a 1’élasticité linéaire isotrope et au cas d’une saturation compléte & tem-
pérature constante. Les développements relatifs a la plasticité, au couplage chimique, au cas non
isotherme, et le cas de milieux partiellement saturés sont donnés par O. Coussy dans [34, 35].
La prise en compte de 'anisotropie, couplée & une approche & plusieurs échelles de porosité, est
proposé par Mian et al. [98].

Elasticité linéaire isotrope du milieu poreux complétement saturé

Nous ne considérons ici que les milieux poreux élastiques complétement saturés, sans in-
teraction chimique entre le fluide et le solide. On suppose également que le milieu est soumis
& des transformations infinitésimales isothermes. Le matériau poreux complétement saturé est
supposé étre la superposition de deux phases continues, qui sont le squelette (c’est-a-dire le ma-
tériau constitué d’une matrice solide et d’un réseau poreux connecté, sans fluide libre) et la phase
poreuse connectée saturée par un fluide [35,40]. Par exemple, dans notre étude expérimentale,
voir Chapitre 2 et 3, on suppose que 'eau libre capillaire est complétement évacuée (suite & un
étuvage a 60°C jusqu’a stabilisation de masse), et que le matériau est alors entiérement saturé
d’air (ou de gaz lorsqu’il s’agira d’en injecter).

Durant les années 1920, K. Terzaghi a proposé une définition de la contrainte effective [12]
qui est encore largement utilisée en mécanique des sols, et dans laquelle on considére que les
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FIGURE 1.19 — Description d’un milieu poreux saturé tiré de [35,88|.

grains solides sont incompressibles, et la pression de pore p uniforme. La contrainte effective
s’écrit alors :

Ocff = Om + P (1.2)

oefy est la contrainte effective supportée par le matériau poreux, et o, est la contrainte macro-
scopique moyenne (ou contrainte hydrostatique) !. A l'origine de cette définition, Terzaghi a en
effet démontré que, si la pression moyenne extérieure o, = — P, < 0 appliquée au sol poreux
et la pression de pore p > 0 augmentent de la méme quantité (c’est-a-dire p = Peyt), le volume
de I'échantillon de sol ne change pas [98].

Par la suite, M. Biot [10] a généralisé la loi de Hooke (décrivant le comportement élastique
linéaire) aux matériaux cohésifs poreux, en y intégrant l'effet de la pression de pore p (ou pression
interstitielle). Contrairement a la définition de K. Terzhagi pour les sols, il a estimé que le
squelette solide est compressible sous l'effet de la pression interstitielle p, et a proposé, dans le
cas d’un milieu isotrope, un coefficient b pour quantifier cet effet, voir [35,148] :

om = Kpey — b(p — po) (1.3)

(p — po)
N

Dans ces équations de comportement, o, est la contrainte macroscopique moyenne (ou
contrainte hydrostatique), K} est le module d’incompressibilité du squelette drainé, e, = AV /V
est la déformation volumique (c’est-a-dire la variation relative de volume), b est le coefficient de
Biot-Willis (ou de Biot), (p — po) est la variation de pression de pore, (¢ — ¢p) est la variation
de volume de pores normalisé (avec ¢ et ¢ correspondant aux porosités lagrangiennes), et N
est le module de Biot du squelette. La valeur de b varie entre la porosité initiale ¢g et 1, qui
correspond & l'incompressibilité de la matrice solide (cas des sols). L’Eq. 1.2 donne ainsi pour les
sols: 0cpp = o +p = Kpey. Pour 0y = —Fepy < 0etp = Peyy > 0, la déformation volumique
est égale & zéro, et par conséquent AV = 0 : le volume reste constant, comme démontré par K.
Terzaghi.

¢ — ¢g = be, + (1.4)

1. Par convention en mécanique des sols, la contrainte de compression est comptée positivement, d’ou
la formulation habituelle : ocfy = om — p.
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L’Eq. 1.3 signifie que la déformation volumique du milieu poreux est due & la contrainte
moyenne o, appliquée et a la contribution de la pression interstitielle p, avec b indiquant dans
quelles proportions la pression interstitielle soulage le squelette suite a la déformation de la
matrice solide. L’Eq. 1.4 signifie que la variation de volume de pores normalisée est due a la
déformation volumique du squelette et a l'effet de la pression interstitielle. En outre, Nur et
Byerlee [111] ont démontré analytiquement que :

Ky
b=1-— K. (1.5)
ou K} est le module d’incompressibilité du squelette et K est le module d’incompressibilité de la
matrice solide (c’est-a-dire du solide sans pores inter-connectés). De plus, 1/N = (b — ¢¢) / K,
voir [148]. Cette approche a été généralisée au cas d’un tenseur de contraintes quelconque (o;),
et associée & une approche thermodynamique par O. Coussy [35].

Enfin, O. Coussy a montré que le coefficient de Biot b est encadré par : % <b<1(ouog

est la porosité connectée, de type lagrangien) [35]. Si, & la limite, % =b,ona:¢p= 32—_bb. On
peut ainsi déterminer par le calcul une borne de la porosité (correspondant généralement a un
confinement non nul) et la comparer avec la porosité déterminée expérimentalement avant tout

chargement mécanique.

1.2.4 Effet de la température sur les propriétés de transport convectif
Description du transport convectif

La perméabilité représente la capacité d’un milieu poreux & se laisser traverser par un écou-
lement de fluide, et également la capacité du fluide & percoler au travers du milieu poreux. La
loi généralisée de Darcy décrit ce phénoméne dans le cas de I'écoulement laminaire d’un fluide
incompressible, visqueux de type newtonien, et elle est déduite des équations de la mécanique des
fluides [45]. Celles-ci supposent que I'on peut définir un volume élémentaire représentatif (VER)
de fluide, aussi nommé particule fluide, a ’échelle duquel (ou de laquelle) les propriétés du fluide
sont homogénes et constantes. Alors, pour un écoulement tridimensionnel de fluide isotrope, la
loi de Darcy généralisée s’écrit [8] :

T = —(K/u)(Vp-pq) (1.6)

oll U est le vecteur vitesse de filtration du fluide, ¢ est le vecteur d’accélération gravitationnelle,
1 désigne la viscosité du fluide percolant et p est sa masse volumique, p est la pression hydrosta-
tique. K a la dimension d’une surface et est nommée perméabilité (ou perméabilité intrinséque
a la matrice solide) : elle ne dépend que du solide poreux, pas de la nature du fluide qui le
traverse. K est d’autant plus faible que le matériau est étanche au fluide. Pour un matériau po-
reux anisotrope, un tenseur de perméabilité d’ordre 2 a été introduit dans I’Eq. 1.6. Sa symétrie
est discutée dans différents travaux, voir [8] ou [45]. En régime permanent, pour un écoulement
horizontal de fluide incompressible, visqueux newtonien, dans un milieu homogéne et isotrope,
la loi de Darcy s’écrit simplement sous la forme :

Qv = (KA/p)(Ap/L) (1.7)

ou @, est le débit volumique, Ap est la différence de pression au sein du fluide & la traversée du
milieu poreux, et u est la viscosité du fluide. A et L sont, respectivement, l'aire de section et la
longueur du milieu considéré, mesurés suivant ’axe de 1’écoulement.
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La loi de Darcy, telle que présentée ici, n’est valable que pour I’écoulement d’un seul fluide qui
sature entiérement le milieu poreux : dans le cas contraire, on est en présence d’un écoulement
multiphasique, et on doit faire appel a la notion de perméabilité relative a chaque fluide [36].

Par ailleurs, la loi de Darcy propose une relation linéaire entre la vitesse de filtration du
fluide ¥ et le gradient de charge hydraulique ?p. L’expérience montre que 'augmentation de
la vitesse de filtration || v'|| = Q,/A peut entrainer des écarts par rapport a cette linéarité : il
est généralement admis que la loi de Darcy est valable pour un écoulement laminaire, & faible
vitesse de filtration, caractérisé par un nombre de Reynolds R, compris entre 1 et 10, voir par
exemple [8,153]. Hors de ce domaine, pour R, < 1ou R. > 10, des corrections sont apportées
a la loi de Darcy en rajoutant des termes non linéaires en vitesse, voir [36].

Un phénomeéne particulier concerne 1’écoulement des gaz [45,153|. Contrairement aux écoule-
ments de liquides en régime laminaire, tels que décrits par la loi de Darcy, ’écoulement d’un gaz
& basse pression dans un milieu poreux se produit & une vitesse supérieure & celle prévue par le
modéle d’écoulement laminaire. En effet, un gaz circulant dans un pore de diamétre comparable
au libre parcours moyen de ses molécules aura une vitesse supérieure & celle du régime laminaire :
le contact entre les molécules gazeuses et la paroi solide n’est pas parfait, et il y a glissement des
molécules sur la paroi. Ce phénomeéne est usuellement appelé "glissement aux parois" ou effet
Klinkenberg. En utilisant les travaux de Klinkenberg [81], la perméabilité intrinséque Ky, est
déterminée grace a ’équation suivante :

B

Kapp = Kint <1 + Pf (1.8)
m

ot K,pp est la perméabilité apparente, K;,; la perméabilité intrinseque, 3 le coefficient de Klin-

kenberg, et P,, la pression moyenne dans le matériau.

Cas des matériaux cimentaires. Dans la loi de Darcy, le fluide est supposé sans interac-
tion avec le milieu poreux, ce qui n’est pas le cas de 'eau au sein des matériaux cimentaires.
Par exemple, pour un mortier, mir et séché & 60°C jusqu’a stabilisation de sa masse, H. Loos-
veldt [92] a montré qu'il existait une bonne corrélation entre perméabilité au gaz (Argon) et a
I'éthanol (aprés correction de leffet Klinkenberg) mais par contre la perméabilité a I’eau présente
un ordre de grandeur de moins que la perméabilité a I’éthanol.

Pour les matériaux cimentaires, K est un indicateur important de leur durabilité [92, 146],
celle-ci étant une propriété fondamentale, notamment s’ils sont utilisés pour réaliser des structures
de stockage a long terme de déchets radioactifs [144], ou pour réaliser des enceintes de centrales
nucléaires, pour lesquelles les fuites doivent rester négligeables sur le long terme.

L’augmentation de la perméabilité et de la porosité d’'un matériau cimentaire est reconnue
comme indicatrice de sa dégradation en cas d’attaque chimique (eau de mer, COs, etc.) [1,
123]. Toutefois, il n’y a pas de relation directe entre résistance mécanique en compression et
perméabilité [153]. Dans la littérature, différentes études existent, qui s’intéressent soit a la
perméabilité a ’état résiduel, soit a la perméabilité a chaud, soit, enfin, & son évolution sous
Ieffet d’un chargement mécanique, comme nous allons le voir ci-dessous.

Evolution de la perméabilité aprés refroidissement

M. Tsimbrovska [145] a étudié I’évolution de la perméabilité au gaz (azote) sur des mortiers et
des bétons ayant subi des cycles thermiques jusqu’a 400°C. Les matériaux ont été préalablement
séchés a 105°C jusqu’a la stabilisation de leur masse. La méme vitesse de montée en température,
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FIGURE 1.20 — Variation de la perméabilité intrinséque en fonction de la température de
traitement thermiquespour des matériaux cimentaires, d’aprés Tsimbrovska [145].

tres faible, a 0,2°C/min, a été appliquée a tous les échantillons cylindriques en mortier (diamétre
de 54 mm et hauteur de 30 mm) et en béton (diameétre de 150 mm et hauteur de 50 mm).
La Fig. 1.20 présente I’évolution de la perméabilité intrinséque, mesurée aprés refroidissement,
pour un mortier & hautes performances (MHP), un mortier ordinaire (MO), un béton & hautes
performances (BHP) et un béton ordinaire (BO). L’augmentation de la perméabilité est surtout
importante de 200°C a 400°C, ou elle est attribuée a 'augmentation du rayon des pores et a
I’apparition de micro-fissures.

Lion et al. [89] ont identifié I’évolution de la perméabilité résiduelle au gaz (Argon) pour un
mortier aprés traitement thermique. Les mesures ont été effectuées sur des échantillons cylin-
driques (diameétre de 37 mm et élancement de 2) de mortier normalisé (E/C=0,5) préalablement
séché a 60°C (état de référence), puis traité thermiquement & T = 150°C et 250°C. La vitesse
de montée et de descente en température était faible (1°C/min), et le temps de stabilisation a
la température cible T longue (10 heures). Les résultats montrent une augmentation de la per-
méabilité jusqu’a sept fois (& 250°C) la valeur avant traitement thermique, voir la Fig. 1.21. Le
coefficient de Klinkenberg 8 diminue également avec le traitement thermique, ce qui est peut étre
lié & 'augmentation de la taille de pores. Ces observations sont associées & une augmentation de
la porosité (mesurée a I’éthanol) (14 % pour 'état de référence et 16,9 % aprés un traitement &
250°C). Lion et al. [89] ont expliqué I'augmentation de la perméabilité et de la porosité par une
micro-fissuration thermique due a la déshydratation et & une déformation thermique différentielle
entre les constituants du mortier, accompagnée d’un élargissement des pores. Au-dela de 200°C,
I’ampleur de 'augmentation de K est attribuée aux microfissures matricielles, qui deviennent
connectées & partir de ce niveau de température.

Effet des sollicitations mécaniques sur la perméabilité

L’état mécanique du matériau, sous charge ou aprés déchargement, a un grand impact sur
son comportement hydraulique. Par exemple, lors de sollicitations en compression uniaxiale [153],
le matériau se dégrade progressivement, dés la phase pré-pic, ce qui, pour certains auteurs, est
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FIGURE 1.21 — Variation de la perméabilité apparente en fonction de I'inverse de la pression

moyenne de gaz P,, d’'un mortier normalisé avant et aprés traitement thermique, d’aprés
Lion et al. [89].

visible sur I’évolution de la perméabilité. Bien que controversé [153], différentes études ont mis ce
lien en évidence. Notamment, pour un béton en compression uniaxiale, Sugiyama et al. [138|
montrent que la perméabilité au gaz augmente significativement a partir de 75-90 % de la
contrainte ultime. Ils ont corrélé ce seuil avec le changement du sens d’évolution de la défor-
mation volumique (de contractante a dilatante), et avec le développement et la coalescence des
fissures dans la pate de ciment. Hearn et Lok [70] ont montré que ce seuil, & partir duquel la
perméabilité a ’eau augmente, et correspondant au changement du sens d’évolution de la dé-
formation volumique, est proche de 71 % de la contrainte au pic R, voir la Fig. 1.22, lorsque
les mesures de perméabilité sont réalisées sous chargement mécanique. A 'inverse, Hearn [69]
ne trouve pas de modification significative de la perméabilité a I’eau pour un béton mir, lors-
qu’elle est mesurée aprés chargement mécanique. Pour un matériau cimentaire avec granulats
siliceux (mortier au sable), Skoczylas et Meziani [136] ont observé que la perméabilité au gaz
sous chargement hydrostatique augmentait notablement quand le déviateur de contraintes re-
présentait 75-80 % du pic R, voir la Fig. 1.23. Pour leur part, Picandet et al. ont montré que
la perméabilité résiduelle intrinséque, mesurée au gaz et aprés déchargement, augmente jusqu’a
dix fois par rapport a sa valeur initiale dans la phase pré-pic (entre 60 & 90 % de la contrainte
ultime). Enfin, Skoczylas et al. [136] et M. Choinska [29] (& 20°C principalement) ont observé une
phase de diminution de la perméabilité au début de la charge (entre 40 et 60 % de la contrainte
maximale), attribuée a la fermeture initiale de la porosité et des microfissures préexistantes. Mais
cette phase de diminution est trés limitée, voir Fig. 1.25.

Evolution de la perméabilité en température

Une structure en béton est généralement chauffée & sa surface seulement. Cela génére de
forts gradients thermiques, caractérisées par une zone chaude, prés de la surface, qui émet des
gaz sous pression (vapeur d’eau en particulier), suivie par une zone plus froide ou 'eau peut
condenser [148], voir Fig. 1.24. Ainsi, la perméabilité relative au gaz du béton peut devenir
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nulle : cela signifie qu’aucun gaz ne peut plus passer a travers le matériau. C’est ce que 1'on
appelle Veffet bouchon (gas retention phenomenon ou moisture clog effect en anglais).

Par ailleurs, la plupart des auteurs [148] s’accordent sur le fait que, du fait du gradient
thermique en surface, (1) la sur-pression de pore, conjuguée a (2) 'état de contraintes complexe
généré par la dilatation thermique empéchée en surface (effet de structure), sont a 'origine
de dégradations mécaniques importantes, et peuvent aboutir a la formation de fissures et au
phénomeéne d’écaillage, i.e. a la rupture du matériau en surface [148], voir Fig. 1.24.

Temperatura
Tomperature
-c
Y > x
Prossure -
Clog Pressura
Dry —y . Partally
Concrele saturated
Concrete -0
Evaporization Zong \ﬁ
(a) (b)

FIGURE 1.24 — L’hypothése d’écaillage : (a) accumulation de la pression de pore selon
Anderberg [3]; (b) rupture fragile due a la dilatation thermique retenue selon Bazant et
al. |7].

L’écaillage des bétons a hautes performances (BHP) a été étudié par plusieurs auteurs [17,
64,110]. Ils ont montré que le risque d’écaillage augmente principalement avec ’augmentation de
la teneur en eau, mais aussi avec la diminution de la perméabilité, la diminution de la résistance
en traction et 'augmentation de la vitesse de chauffage. Notamment, une perméabilité faible
conduit & 'augmentation de la pression de vapeur d’eau dans le béton pendant le chauffage, ce
qui diminue la résistance au feu [94]. Hammer et al. [64] et Noumowé et al. [109] ont montré que
I’ajout de fibres de polypropyléne réduit efficacement les risques d’écaillage du béton soumis a
haute température. En effet, les fibres de polypropyléne commencent & fondre & partir de 170 °C,
ce qui crée des petits canaux dans le béton, a partir desquels la vapeur d’eau peut s’évacuer plus
vite. Noumowé et al. [109] ont fait une recherche sur le béton en granulats légers. L’écaillage a
été observé sur 'échantillon de ce béton (diameétre 150 mm et hauteur 65 mm).

Toutefois, M. Choinska [29] a montré que la perméabilité radiale au gaz, mesurée sous charge
et aprés décharge, n’augmente significativement que lorsque le chargement en compression uni-
axiale atteint 80 & 90 % de la charge ultime, que le matériau (un béton ordinaire de rapport
eau/ciment E/C=0.6) soit a 20, 105 ou 150°C, voir Fig. 1.25.

A la suite d’essais de perméabilité a ’état résiduel, M. Lion [88] a effectué des essais de per-
méabilité au gaz sous température, jusqu’a 200°C. Le matériau utilisé était un mortier normalisé
E/C=0.5, préalablement séché a 60°C jusqu’a stabilisation de sa masse afin d’évacuer 'eau libre.
Les mesures n’ont été effectuées qu’a trois niveaux de température, et aprés 8 heures de stabili-
sation aux températures T' cibles suivantes : ambiante (25°C), 105°C et 200°C. La perméabilité
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FIGURE 1.25 — Variation de la perméabilité relative au gaz (Azote) sous chargement en
compression uniaxiale avec la contrainte relative maximale subie & trois températures (res-
pectivement 20, 105, 150°C) pour un béton ordinaire (E/C)=0.6, tiré de Choinska [29].

intrinséque n’évolue pas significativement jusqu’a 105°C, mais par contre elle augmente a 200°C :
elle passe de 0.7 x 10~7m? a 25°C, a 2.1 x 10717 m? a 200°C.

A la suite de ces travaux, L. Montigny [101] a mesuré expérimentalement la perméabilité
au gaz de bétons auto-plagants (BAP) utilisant deux types de granulats (Garonne, i.e. roulés
siliceux, ou Bathonien, i.e. concassés calcaires), en partenariat avec le CERIB. Les échantillons,
tous préalablement séchés a 60°C jusqu’a stabilisation de leur masse, sont soumis simultanément
a un chargement hydrostatique et & une montée en température jusqu'a 205°C. La perméabilité
au gaz (Argon) a été mesurée dés qu'une température cible est atteinte, avant stabilisation. Bien
que potentiellement non représentatif du comportement du béton, un échantillon de diamétre
37mm et 60mm de long de béton de type Garonne (N° 37-1) a exhibé une chute forte de sa
perméabilité dans les premiéres heures ou il était a 205°C, voir Figs. 1.26. Par contre, cet effet
n’a pas été observé sur les échantillons de diameétre 65mm et 50mm de long, ni sur le second
béton testé, de type Bathonien. Par ailleurs, le béton BAP-Garonne est 6 & 7 fois plus perméable
que le béton BAP-Bathonien aprés refroidissement.

1.3 Conclusion

Nous venons de présenter une analyse bibliographique relative a la microstructure poreuse
des matériaux cimentaires, et I’évolution, sous l'effet de la température, de leurs propriétés mé-
caniques, poro-élastiques et de transport convectif monophasique, a chaud ou aprés un cycle de
chauffage /refroidissement complet (état résiduel).

Nous retiendrons que la température peut modifier significativement la microstructure du
matériau cimentaire, avec en particulier, une fragilisation du squelette solide, et une micro-
fissuration provoquées par (1) la dilatation thermique différentielle entre pate et granulats, (2) la
déshydratation chimique de la pate de ciment et (3) ’augmentation de pression interne des pores,
etc. Du fait de cette dégradation, non seulement la porosité du matériau évolue, mais également
sa perméabilité, ses propriétés mécaniques et poro-élastiques. Cependant, trés peu d’études ont

33
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FIGURE 1.26 — Evolution de la perméabilité apparente a 205°C en fonction du temps pour
I'échantillon 37-1, tiré de [101].

été réalisées sur ’évolution, aprés traitement thermique, des propriétés poro-élastiques ou mé-
caniques sous chargement triaxial avec ou sans déviateur. Les effets simultanés des sollicitations
mécaniques et de la température de traitement sur la perméabilité n’ont été caractérisés que trés
rarement. Par ailleurs, beaucoup de données expérimentales sont obtenues aprés refroidissement,
a l’état résiduel, alors que le refroidissement a généralement modifié la microstructure par rap-
port aux propriétés & chaud. La mesure de la perméabilité & chaud, sous chargement mécanique
simultané, n’existe pas & notre connaissance.

Cette analyse justifie I’étude expérimentale, dont le but est de caractériser les effets de la
température sur les propriétés d’un matériau cimentaire modéle, et dont les conditions sont
exposées au Chapitre 2, et les résultats au Chapitre 3.

Nous avons a la fois investigué les propriétés hydrauliques, mécaniques et poro-élastiques d’un
mortier normalisé (E/C=0,5) aprés traitement thermique jusqu’a 400°C. Par ailleurs, les effets
simultanés des sollicitations mécaniques et de la température (jusqu’a 200°C) sur la perméabilité
sont identifiés, et un effet bouchon a été identifié, pour le mortier normalisé et pour deux types
de bétons différents.

Dans le Chapitre 4, nous développerons un modéle thermo-élasto-plastique avec endommage-
ment isotrope afin de disposer d’un outil de prédiction de la dégradation mécanique du mortier
aprés chauffage. Un modéle micromécanique, basé sur le schéma d’homogénéisation dilué, sera
également utilisé pour analyser les résultats poro-élastiques obtenus expérimentalement.



Chapitre 2

Description des méthodes
expérimentales

Ce chapitre décrit les matériaux, les équipements utilisés et les procédures expérimentales
suivies pour mesurer un certain nombre de propriétés pendant ou aprés traitement thermique,
comme détaillé dans la Section 2.1.

2.1 Programme expérimental

Notre but principal est de caractériser les effets de la température sur le comportement méca-
nique, hydraulique et poro-élastique de matériaux & matrice cimentaire, en lien avec I’évolution
de leur réseau poreux connecté et en fonction de leur niveau de dégradation.

Deux grands types d’essais ont ainsi été menés : pour la plus grande partie, il s’est agi (1)
d’essais aprés traitement thermique (a 1'état dit résiduel), et (2) d’essais ou le chargement ther-
mique est simultané au chargement mécanique et aux mesures des propriétés de transport. A
I’état résiduel, nous avons évalué la porosité avant tout chargement mécanique, et également
les propriétés de transport convectif (perméabilité au gaz) sous chargement mécanique mul-
tiaxial, la variation du volume poreux connecté sous chargement hydrostatique, et les propriétés
poro-¢élastiques. L’ensemble a été complété par des essais de thermogravimétrie pour évaluer les
proportions des différentes phases présentes dans la pate cimentaire. Le Tableau 2.1 récapitule
I’ensemble de la campagne expérimentale. Pour ’essentiel, le travail s’est axé sur un mortier nor-
mal (E/C=0,5), mais nous avons également comparé son comportement a celui de deux bétons
utilisés industriellement.



36 CHAPITRE 2. DESCRIPTION DES METHODES EXPERIMENTALES

Type d’essais Echantillons Mesures
Perte de masse ¢ = 37mm - de masse avant / apres
L= 70mm cycle de chauffage
Porosité Rondelles - saturation & 1’éthanol

et, distribution
de taille de pores

¢ =3"mm,L =10 ~ 20mm
Cube de 1 ¢cm?

-intrusion de mercure (MIP)

Compression ¢ =3Tmm -Déformations : €jongi €t transo
uniaxiale L ="74mm Module d’Young E,
Coeff. de Poisson v

Résistance a la compression R,

Compression ¢ = 37Tmm - Déformations : €jongi €t Etransv
triaxiale L =T74mm Module d’Young E,
sans déviateur Coeft. de Poisson v,

(Pc=5 ou 10MPa) Résistance a la compression R,

Essai d’extension ¢ =3Tmm - Déformations : €1ongi €t Etranse

latérale L =T74mm et contraintes nominales
ATG poudre (=~ 50mg) - perte de masse et flux thermique

en fonction de T'

Poro-élastique
(drainé et
non drainé)

¢ = 3Tmm

L = 70 ou 74mm

- Module d’incompressibilité
drainé K
- Module d’incompressibilité
de la matrice solide K
- Coefficient de Biot b

Variation du volume ¢ = 65mm - volume des pores
de pores L = 60 ou 90mm accessibles sous confinement
Perméabilité ¢ =3Tmm - perméabilité au gaz sous
hydrostatique L =70 ou 74 mm différents confinements

(confinement P, seul)

(aprés traitement thermique)
- Déformations : €1ongi €t Etranse
et contraintes nominales

Perméabilité
sous charge déviatorique

(et P.=5 ou 10MPa)

¢ = 37Tmm
L = 700u74mm

- perméabilité au gaz avec déviateur
- Déformations : €1ongi €t Etranse
et contraintes nominales
jusqu’a rupture

Permeéabilité
sous température
(et confinement P, = 5MPa)

mortier / béton CERIB
béton ANDRA

¢ = 37 ou 65 mm avec L variés

- perméabilité en continu
20°C — 60°C' — 20°C' — 105°C
— 20°C' — 200°C' — 20°C

TABLE 2.1 — Tableau récapitulatif de la campagne expérimentale.
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2.2 Matériaux et mode de préparation des échantillons

2.2.1 Matériaux utilisés
Mortier normalisé

Le matériau principal, choisi pour mener cette étude, est un mortier normalisé de rapport
eau/ciment E/C=0.5, selon la norme EN 191-1 sur les mortiers. Le ciment utilisé, fabriqué par
Calcia TechnoCem, est de type CEM I1/B-M (LL-S) 32,5 R. Il s’agit de ciment Portland composé
de 65 a 79% de clinker, de 21 & 35 % de laitier de haut fourneau et de calcaire (teneur totale
en carbone organique < 0.20 % en masse) et de 0 & 5 % de constituants secondaires, comme
I'indique la norme EN 197-1 (2000). Le sable est un sable normalisé (originaire de Leucate, France)
constitué uniquement de silice. Il a une granulométrie trés fine (de 0 & 2mm). La composition du
mortier est présentée dans le Tableau 2.2. Ce mortier a été largement utilisé au laboratoire lors
d’études antérieures [88,153|, ce qui permettra de comparer un certain nombre de nos résultats
a 'existant.

Composants Dosage pondéral | Dosage volumique
sable normalisé¢ (Leucate) 1350 kg 58 %
Ciment CEM II/B-M (LL-S) 32,5 R 450 kg 16 %
Eau 225 kg 26 %
Eau/Ciment (E/C) 0.5 -

TABLE 2.2 — Composition du mortier normalisé utilisé dans ce travail, de rapport
eau/ciment E/C=0.5.

Pate de ciment

Des éprouvettes de pate de ciment de rapport eau/ciment E/C=0,5 ont également été confec-
tionnées, en utilisant le méme ciment, et de la méme maniére que pour les éprouvettes de mortier
(confection de poutres, carottage, trongonnage, etc.).

Bétons CERIB

L’évaluation de la perméabilité au gaz de matériaux cimentaires en cours de chauffage (jus-
qu’a 200°C) s’est faite en partie dans le cadre d’un partenariat avec le CERIB, qui nous a fait
parvenir des éprouvettes maturées de bétons auto-placants, ou BAP, mais sans mention de leur
composition exacte.

Les échantillons de béton nommé "rose", du fait de sa couleur, ont été extraits par carottage
d’une éprouvette cylindrique qui portait la mention N°5 PO M60 BAP Bath, 21/04, alors que
les échantillons de béton "gris" ont été extraits par carottage d’une éprouvette cylindrique qui
portait la mention N°4 PO 097 M60 Gar 21/04. Le béton rose contient des granulats concassés
calcaires : il est dénommé BAP M60 Bath pour "Bathonien" (origine des granulats). Le béton
gris est constitué de granulats roulés siliceux : il est dénommé BAP M60 Gar pour "Garonne"
(origine des granulats). Un échantillon dénommé gris N°1 a également été extrait d’un béton
"Garonne", identique a celui utilisé par Louis Montigny lors d’une étude précédente [101] réalisée
au laboratoire.
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Béton ANDRA

Nous avons également testé en température un béton industriel, utilisé par TANDRA pour
I’étude de faisabilité du stockage profond de déchets radioactifs de moyenne et longue durée
[38,85].

Il a un rapport E/C=0,48, et est constitué de ciment de type CEM V (référence CEM V/A),
de gravier calcaire (5 a 12 mm de diameétre) et d’une proportion de 2,5 % de la masse de ciment
en super-plastifiant qui vise & réduire le besoin en eau. Le ciment CEM V /A comprend 60 % en
masse de clinker, 22 % de laitier de haut fourneau, 14 % de cendres volantes, et 4 % de régulateur
de prise, en accord avec la norme européenne NF EN 196-4. Pour évaluer la perméabilité radiale
au gaz, M. Choinska [29] a utilisé un béton comparable, composé de granulats calcaires, de ciment
CEM II/A et de super-plastifiant Glenium 21.

2.2.2 Mise en oeuvre

La mise en ceuvre a essentiellement concerné le mortier normalisé. En effet, les deux bétons
CERIB nous ont été fournis directement par le partenaire, et le béton ANDRA fait 'objet d’un
savoir-faire protégé. Il a été réalisé par F. Brue dans le cadre de sa thése en partenariat avec

I’ANDRA (en cours au laboratoire).

FIGURE 2.1 — Malaxeur & vitesse variable pour la confection du mortier.

Le gachage du mortier a été réalisé dans la méme journée dans un malaxeur (Dito Sama BMX
40) de 40 litres, voir Fig. 2.1. Les gachées sont coulées dans un moule métallique pour former
des poutres de 15cm de large, sur une hauteur de 25cm environ et 1 m de longueur. Une aiguille
vibrante a permis la mise en place, voir Fig. 2.2.

Juste apreés la coulée, la surface du mortier en contact avec ’air est protégée par une béache
plastique afin d’éviter toute dessiccation initiale en surface. 48h apreés le coulage, les poutres
sont démoulées et conservées dans une cuve d’eau thermostatée a 20°C + 2°C et saturée en
chaux, voir Fig. 2.3. Ceci doit permettre de laisser les effets des retraits thermique et endogéne
se dissiper [107], et de laisser la maturation du mortier se faire complétement. Aprés 3 a 6 mois
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FIGURE 2.2 — Moule métallique pour former des poutres.

de maturation, nous avons procédé au carottage d’éprouvettes cylindriques de révolution d’un
diameétre de 37 mm, voir Fig. 2.4. Leurs extrémités sont trongonnées et seules les éprouvettes
pour compression simple ont été rectifiées au tour pour leur donner une hauteur de 74 mm et des
faces aussi paralléles que possible; les autres éprouvettes ont été simplement surfacées au papier
d’émeri.

FIGURE 2.3 — Poutres en cure a I’'eau (20°C + 2°C).

2.2.3 Séchage et traitements thermiques

Sauf indications contraires dans la suite du document, le mode de séchage a été le méme pour
tous les matériaux, mortier normalisé ou bétons. Aprés carottage et trongonnage, les échantillons
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FI1GURE 2.4 — Carottage des échantillons & un diamétre de 37 mm.

sont tous séchés en étuve a 60°C jusqu’a stabilisation de leur masse, ce qui nécessite 7 & 8 semaines
(environ 50 jours). La température de 60°C a été choisie comme référence initiale de tous nos
essais, afin de caractériser le matériau a 1’état sain. On suppose qu’aprés cet étuvage a 60°C,
le départ d’eau libre est total du fait de la stabilisation de masse & humidité négligeable et que
I’équilibre a I’état sec est atteint. La perte d’eau des échantillons est mesurée par une balance
d’une précision de +0,01 g.

Par la suite, les échantillons de mortier normalisé ont subi un cycle de chauffage /refroidissement,
appelé aussi traitement thermique. En plus de la température de référence de 60°C, les tempéra-
tures T" de 105, 200, 300 et 400°C ont été utilisées. T' caractérise la température maximale atteinte
lors des cycles de chauffage/refroidissement. Pour la trés grande partie des essais, un seul cycle
de chauffage/refroidissement a vitesse constante et identique a été pratiqué, avec un temps de
stabilisation a la température cible T'. La vitesse de montée et de descente en température devait
étre suffisamment faible pour pouvoir considérer que la température était homogéne au sein de
I’échantillon, et donc I'absence de gradient de température, ceci permettant d’éviter tout choc
thermique. A la suite des expériences de plusieurs auteurs [60,96], la vitesse choisie au chauffage
et au refroidissement a été de 20°C/h. Une fois arrivée a la température voulue, la température
du four a été maintenue pendant une heure pour assurer que ’on a la méme température entre
la surface et le centre de ’échantillon. Cette procédure a pu étre effectuée au moyen d’un four
programmable (Nabertherm”®  modeéle LH 60/12, N° 181970), voir Fig. 2.6.

Pour résumer, les essais se sont déroulés sur des échantillons sains (préalablement étuvés a
60°C) et des échantillons préalablement étuvés a 60°C puis traités thermiquement a 105, 200,
300 et 400°C.

2.2.4 Instrumentation

Les essais mécaniques et poro-mécaniques nécessitent que chaque échantillon soit instrumenté
a laide de jauges de déformation. Quatre jauges sont généralement mises en place, comme suit.
On commence par surfacer les zones ot seront collées les jauges afin d’éliminer les défauts de
surface et les aspérités. Pour cela, une résine (PC-12 Kyowa) est utilisée pour remplir les éventuels
trous en surface. Aprés polymérisation de la résine, la surface est poncée au papier d’émeri. Puis
sur la zone surfacée, quatre jauges sont collées avec une colle Strain Gauge Cement, KFG-10-120-
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Température
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FIGURE 2.5 — Schéma de chauffage.

FIGURE 2.6 — Vue du four programmable Nabertherm” utilisé pour les traitements ther-
miques sur mortier normalisé.
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Vue de face Vue de dessus

Jauge 4

Jauge 3

Jauge 1 - I - Jauge 2 Jauge 1 Jauge 2

Jauge 3

FIGURE 2.7 — Schéma expliquant la position des jauges sur un échantillon.

FIGURE 2.8 — Echantillon instrumenté.
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C1-11 Kyowa. Elle sont situées dans le plan médian de I’échantillon, et sont espacées de 90° les
unes des autres. Deux sont placées longitudinalement, et deux autres transversalement, voir Fig.
2.7. Un cablage enrobé de téflon a été utilisé pour relier électriquement les jauges de déformations
et la prise qui permettra la connection au systéme d’acquisition des mesures, voir Fig. 2.8. En
finition, on applique un vernis (M Coat A Vishay-Micromesures) dans le but de protéger les
jauges, les soudures et les parties dénudées des cables, des courants de fuite éventuels.



44 CHAPITRE 2. DESCRIPTION DES METHODES EXPERIMENTALES

2.3 Meéthodes de mesures de la porosité

Pour mesurer I’évolution de la microstructure des matériaux cimentaires en fonction de la
température, les mesures de porosité et de distribution de taille de pores a I’état résiduel (aprés
traitement thermique) sont couramment employées [108,116,122].

2.3.1 Mesure de la porosité par intrusion de mercure

La technique la plus fréquemment utilisée pour mettre en évidence la distribution de taille
de pores dans un matériau est la méthode par intrusion de mercure (ou Mercury Intrusion
Porosimetry, MIP, en anglais). Cette technique permet de détecter les pores capillaires dont la
taille varie entre environ 4 nanomeétres et quelques microns (=7500 nm). Bien que controversée
[42] du fait qu’elle a recours & un modéle trés simplifié du réseau poreux, cette technique reste
un outil privilégié d’étude de la microstructure des matériaux poreux.

La méthode expérimentale consiste a appliquer différents niveaux de pression de mercure
liquide P (& température ambiante) & un échantillon initialement placé sous vide. La pression P
requise pour introduire du mercure dans les pores de I’échantillon est inversement proportionnelle
a la taille des pores.

L’appareil ce qu’on a utilisé ici est un MICROMERITICS® AutoPore IV 9500 situé & I'Ecole
des Mines de Douai. Les mesures ont été effectuées sur un échantillon a 1’état initial (i.e. aprés
séchage a 60°C) et sur quatre échantillons aprés cycle thermique a 105, 200, 300, ou 400°C.
L’échantillon de matériau mesure 1 cm® environ, ce qui est représentatif de la microstructure
du mortier normalisé. L’échantillon est placé dans une chambre hermétique, puis mis sous vide
d’air, ce qui permet d’éliminer également toute eau résiduelle de ’échantillon. Ensuite, la pression
d’injection de mercure liquide P est augmentée par paliers jusqu’a 200MPa (chaque étape dure
20 secondes), de sorte que les pores interconnectés du matériau sont supposés totalement remplis
par le mercure. Le dépouillement de 1’essai suppose que le réseau poreux est assimilable & une
distribution de pores cylindriques de révolution de rayon r variable. Alors I’équation de Laplace
(dite aussi équation de Washburn) relie la pression de mercure au rayon de pore r qu'il parvient
aremplir : P = (2 cos 6 / r), ot v = 0.485N/m est la tension superficielle du mercure dans le
vide, et 8 = 130 est I’angle de contact du mercure dans le vide. En paralléle, le volume de pores
rempli de mercure a P donnée est obtenu par pesée (avec pry = 13.5335g/ml). On accéde ainsi
a la distribution de taille de pores, c’est-a-dire & une courbe donnant le volume ou le volume
relatif de pores en fonction du rayon r. La porosité connectée totale est déduite de la courbe,
ainsi que le rayon médian, le rayon moyen, etc.

2.3.2 Mesure par saturation a I’éthanol

Une deuxiéme fagon de mesurer la porosité totale du matériau se fait par saturation a 1’étha-
nol. Elle permet de déterminer le volume de la porosité totale accessible & 1’éthanol, donc de la
porosité capillaire, mais la distribution de taille des pores n’est pas mesurée. En pratique, on
pése un échantillon sec, aprés stabilisation de sa masse en étuve a 60°C, et on mesure son volume
V' (au pied a coulisse, avec une précision de £0,02 mm). L’échantillon est ensuite saturé sous
vide & I’éthanol jusqu’a obtention d’'une masse constante, qui est considérée comme la masse de
I’échantillon complétement saturé a I’éthanol. On en déduit la porosité ouverte a l’éthanol sous
vide, exprimée en pourcentage du volume de I’échantillon, par la relation suivante :

o= (msat - msec)/,ov (21)
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ol p et V désignent respectivement la masse volumique de ’éthanol et le volume de I’échantillon,
Msqt €tant sa masse saturée et mg.. sa masse séche. Les échantillons de mortiers ont un diamétre
de 37mm et une hauteur de 10 & 20mm, afin détre représentatifs de la microstructure du matériau.
15 rondelles de 37 mm de diamétre et de hauteur comprise entre 10 et 20 mm ont été testées
(soit 3 rondelles pour chaque température).

L’avantage de I’éthanol réside dans le fait que ce liquide n’est pas polaire et qu’il a donc peu
d’interaction chimique avec le mortier, et en particulier aucune ré-hydratation n’est possible. Par
exemple, peu de liaison de type Van der Waals sont susceptibles de se former entre le matériau
et les molécules de liquide. La densité de I’éthanol utilisé est de 0,7914 & pression atmosphérique
et 20°C, sa viscosité est variable en fonction de la température et de la pression. Elle est de 0,6
centipoises a 20°C et sous pression atmosphérique.

2.3.3 Mesure de la porosité a ’eau

La porosité du béton ANDRA a été évaluée par F. Brue par la méthode de saturation a I'eau
sous vide, qui est identique & la méthode a I’éthanol (seul le fluide utilisé change). L’utilisation
de I'eau comme liquide d’immersion sur un matériau traité thermiquement, comme le mortier de
cette étude, peut étre discutée. En particulier, ’eau est susceptible de réagir avec la Portlandite et
avec les C-S-H qui ont été déshydratés par le cycle de chauffage/refroidissement. Ces phénoménes
peuvent accentuer la quantité d’eau qui pénétre le mortier, alors qu’elle ne reste pas sous forme
d’eau libre (capillaire). Nous avons donc préféré I’éthanol pour le mortier, du fait de sa grande
neutralité vis-a-vis des phases de la pate de ciment [88].

2.4 Analyse thermogravimétrique

Aprés séchage a 60°C jusqu’a stabilisation de leur masse, des échantillons de mortier (ou de
béton ANDRA) de 150 a 300 mg ont été réduits en poudre ou mis sous forme de petits blocs.
Ils ont ainsi été placés dans la nacelle d’une micro-thermo-balance SETARAM™™ et chauffés
en continu jusqu’a 800°C & une vitesse de 200°C/h. Lors du chauffage, la variation de masse
Am = m(t) — mg de I'échantillon de matériau est donnée par la micro-balance a fléau. Le
pilotage du chauffage du four est commandé par un boitier PID, et I'acquisition des mesures de
masse est faite via une centrale d’acquisition Hewlett Packard”™ modéle HP34901A. La tempé-
rature T' est donnée par un thermocouple gainé (de type K) placé a proximité de 1’échantillon
(& quelques mm de distance), et ses mesures sont également récupérées par la centrale d’acqui-
sition. La masse de I’échantillon et la température sont enregistrées a une fréquence réguliére
f = 1Hz. La méthode de chauffage est qualifiée de dynamique parce qu’aucun temps de stabilisa-
tion n’est imposé deés qu’apparait une décomposition (c’est-a-dire quand une réaction chimique
commence) [103] : le chauffage se fait en continu, a vitesse constante.

Pour le béton, les échantillons sont prélevés en dtant les grands aggrégats (de 5 & 12mm de
diameétre), de fagon a ce que, a tout instant, la masse m de 1’échantillon est supposée uniquement
composée de ciment, d’eau et de super plastifiant : m = C + E + SP. Lors des dépouillements
de l'essai, la perte de masse est alors exprimée en pourcentage de la masse de ciment dans
I’échantillon :

%om = 100{1 — {((m(t) —mo) x (1L + E/C + SP/C))/my}},

ol mg est la masse initiale de 1’échantillon, m(t) est la masse de I’échantillon a U'instant ¢, E/C
est le rapport eau/ciment, et SP/C est le rapport super plastifiant/ciment. E/C est égal a 0,5
pour le mortier, et 0,48 pour le béton ANDRA ; SP/C est égal a zéro pour le mortier, et & 0,025
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pour le béton ANDRA (ou béton CEMV). La normalisation de la perte de masse par la masse
de ciment permet de comparer directement les pertes de masse quelle que soit la composition de

la pate de ciment, c’est-a-dire ici entre le mortier normalisé et le béton CEMV.

d?tm (DTG) est calculée analytiquement & partir de

Iestimateur de Naradaya-Watson de % m, qui utilise un lissage par noyau. Il s’agit d’'une méthode
de Traitement du Signal détaillée dans [66]. La dérive massique de 'appareil en température est
étalonnée au moyen d’un test préalable sur une feuille d’or pur (la température de fusion de
Vor est Tpysion = 1064°C). Lorsqu’on chauffe cette feuille d’or jusqu’a 980°C, la perte de masse
mesurée est inférieure a 3%. Cette valeur est soustraite a toutes les mesures de masse faites sur
les matériaux cimentaires, & température donnée.

Enfin, la dérivée thermogravimétrique

2.5 Meéthodes de mesure des propriétés mécaniques

2.5.1 L’essai de compression uniaxiale

Pour ’essai en compression uniaxiale, nous avons utilisé une presse mécanique Instron’™

munie d’un capteur d’effort F; d’une capacité de 500kN. Les mesures de contrainte uniaxiale oy
et de déformation sont réalisés sur des échantillons cylindriques de 74mm de hauteur et 37mm
de diamétre. Une rotule, spécialement congue a cet effet [154], de méme diameétre que celui
de I'éprouvette, a été placée entre celle-ci et le plateau supérieur de la presse mécanique pour
réduire les effets de flexion parasite, diis aux défauts de parallélisme de I’échantillon, malgré sa
rectification. L’essai est piloté en vitesse de déplacement, a raison de 2um/s, et la valeur a la
rupture a été retenue pour évaluer R..

Pour évaluer le module d’Young E des échantillons, et en paralléle de I'emploi de jauges
de déformation, nous avons utilisé un dispositif comprenant quatre capteurs de déplacement
de type LVDT (Miniature Spring Return Gauging LVDT Displacement Transducer, référence
D6/01000A, marque RDP) disposant chacun d’une course efficace de 1lmm, et situés longitudi-
nalement, entre deux colliers fixés sur I’échantillon par des vis, voir Fig. 2.9. Les colliers sont
situés de part et d’autre de la zone centrale de I’éprouvette, et séparés de Lo= 30mm au démar-
rage de 'essai. L’extrémité de chaque capteur repose sur le collier inférieur permettant ainsi de
mesurer la déformation nominale longitudinale de I’éprouvette par : ¢ = AL/Lgy, ou AL est la
moyenne des données des quatre capteurs LVDT. Cette déformation est comparée & la mesure
des jauges. Les LVDT ont I'avantage de permettre la mesure de la déformation axiale jusqu’en fin
de chargement, lorsque la rupture est proche, ce que les jauges, parfois décollées, ne permettent
pas. De fagon similaire, la contrainte nominale est donnée par o1 = F3/Sp, ot Sy est la section
initiale de I’éprouvette de diameétre 37mm. Le capteur de force et les 4 LVDT sont reliés & un
conditionneur de signal (National Instruments’™), qui envoie les données 4 un ordinateur via
une carte d’acquisition (National Instruments”™ également). L’enregistrement et le traitement
des données se fait au moyen du logiciel Labview? M

Selon les recommandation de la RILEM [139], la mesure du module d’Young se fait aprés
trois cycles de chargement/déchargement, caractérisés par une montée jusqu’'a 9MPa, puis une
décharge jusqu’a 1MPa. Le module E est évalué comme la pente de la partie linéaire de la
courbe contrainte/déformation lors de la troisiéme recharge. E est obtenue par régression linéaire
(interpolation au sens des moindres carrés). Le coefficient de Poisson est exclusivement déduit
des mesures des jauges transversales, et il est déterminé sur la méme zone que E, et par une
méthode d’interpolation identique.
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Le module d’Young et le coefficient de Poisson sont ainsi donnés par :

Aoy
EFE=— 2.2
Ac, (2.2)

A€3
_ 2.3
V= AL (2.3)

ol o1 est la contrainte nominale axiale, 1 et £3 sont respectivement les déformations axiale et
transversale donnés par les jauges. Dans la zone élastique linéaire jusqu’a 1= 9MPa, les données
des capteurs LVDT et des jauges longitudinales sont trés proches, voir Fig 2.10 pour un essai de
compression simple sur un échantillon traité & 400°C. Tous les résultats de compression présentés
dans le chapitre suivant utilisent des données de jauges similaires.

LVDT sensor

support rings

strain gauge

FIGURE 2.9 — Dispositif de mesure du module d’Young et de la résistance & la compression
Rc : colliers de fixation et capteurs de déplacement LVDT, capteur de force, rotule et
échantillon de mortier instrumenté par des jauges.

2.5.2 L’essai de compression triaxiale sans ou avec déviateur

Les essais mécaniques et poro-mécaniques sous confinement (avec ou sans déviateur) utilisent
une cellule triaxiale auto-compensée congue au laboratoire, voir Fig. 2.11.

Mise en place d’un échantillon dans une cellule triaxiale

L’échantillon est monté dans une cellule hydrostatique d’une capacité de 60 MPa. Cette
cellule hydrostatique comprend une embase inférieure, une embase supérieure, un fit, des tirants
et une tige de drainage. La Fig. 2.11 montre 'une des cellules utilisées pour ces essais. Celle-ci a
la particularité de regrouper l'injection et la sortie de gaz dans ’embase inférieure.

L’échantillon est placé sur I’embase inférieure, puis recouvert d’une couche de Latex sur sa
périphérie pour protéger les jauges et les cablages. Aprés séchage du Latex (& environ 24 h), on
enveloppe 1’échantillon dans une jaquette en Viton”™ | afin d’éviter tout contact avec I’huile qui
transmet la pression de confinement P, (Fig. 2.12). Une fois que I’échantillon est ainsi gainé et
posé sur 'embase inférieure de la cellule, la chemise cylindrique en acier, ou fat (de diameétre
intérieur 10cm sur 30cm de hauteur), est placée autour. On y verse I'huile hydraulique (HF95Y

47
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FIGURE 2.10 — Comparaison entre les données des capteurs LVDT et des jauges (valeurs
moyennes) pour un mortier traité a 400°C.

Enerpac ®) qui transmettra la pression de confinement. La cellule est fermée par la mise en
place de 'embase supérieure sur le fiit, et son maintien par les huit tirants. L’air résiduel est
vidé de la cellule en actionnant une pompe & main, puis la cellule est bouchée, a volume d’huile
constant (aux déformations de la cellule prés).

La pression de confinement est imposée a l'aide d’une pompe manuelle (Enerpac ®) ou
automatisée (Gilson ®). La pompe Gilson est d'une capacité de 600 bars (soit 60 MPa) avec
une précision de 1 bar (soit 0.1 MPa). Le groupe de pompage ne pouvant réguler d’éventuels
dépassements de la pression imposée, un capteur de pression (ou manométre) de type Bourdon est
disposé au niveau de I’embase inférieure de la cellule afin de lire la pression de confinement réelle.
Lorsque ’essai couple chargement mécanique et mesure des propriétés de transport convectif, le
fluide (gaz ou liquide) est injecté via un réservoir tampon de volume connu, voir Section 2.6.1.
Le schéma de principe de cet essai est représenté a la Fig. 2.13.

Procédure expérimentale

L’essai triaxial est caractérisé par deux parameétres de chargement : 04401 = F1/S0, appliqué
par la presse mécanique, et 01 = 09 = 03 = P, dl a la mise sous pression d’une huile hydraulique
au sein de la cellule, voir Fig. 2.14.

Lors des essais avec déviateur, le chargement hydrostatique (07 = 092 = 03 = P.) est appliqué
jusqu’a une valeur désirée de P.. Ensuite, & confinement P, constant, on augmente la contrainte

axiale 01 = (F1/Sy) + P. grace a leffort F} imposé par la presse, puis, a stabilisation du
chargement, on reléve la déformation des jauges et la perméabilité au gaz. On continue ensuite
par paliers de contrainte axiale 04.iq1 = (F1/50) jusqu’a rupture.

La déformation volumique €, est calculée par : €, = €, + 2¢,, ol ¢, est la déformation axiale
donnée par une (ou deux) jauge(s) longitudinale(s), et €, est la déformation radiale (ou latérale)
donnée par une (ou deux) jauge(s) transversale(s).
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Embase supérieure

Manométre de contrﬁl"
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FIGURE 2.11 — Cellule hydrostatique auto-compensée.

FIGURE 2.12 — Montage d’un échantillon dans la cellule.
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FIGURE 2.13 — Schéma du dispositif de confinement d’un échantillon (cellule triaxiale).

FIGURE 2.14 — Photographies de la cellule triaxiale mise en place sur la presse mécanique

TM

Instron™™ | avec la carte d’acquisition National Instruments? ™.
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Pour un certain nombre d’essais hydrostatiques, des cycles de chargement-déchargement ont
été effectués pour déterminer le module d’Young E et son évolution en fonction du niveau
d’endommagement mécanique du matériau, & confinement P.= 5 ou 10 MPa constant.

2.5.3 L’essail en extension latérale

Comme représenté Fig.2.15, I'essai en extension latérale consiste (1) : & confiner 1’échantillon
jusqu’a P, = 40MPa (point A dans le plan (contrainte moyenne p, contrainte déviatorique q)),
et a laisser ses jauges stabiliser pendant une demi-heure. Ensuite, (2) : la presse mécanique
applique une contrainte supplémentaire o400 = (F1/So) de 50MPa suivant 1’axe vertical de
I’échantillon (point B). Cette valeur reste inférieure a la contrainte a rupture du matériau. Enfin,
(3) : la pression de confinement est relachée de 5MPa en 5MPa par étapes successives jusqu’a
P. = 5MPa, tout en maintenant la contrainte oy = (F1/Sp) + P. constante & 50MPa (point C
au final). Chaque étape de dé-confinement est maintenue pendant au moins 15 min, a l'issue de
laquelle les déformations des jauges sont enregistrées via le logiciel Labview”™ .

Trajet de chargement
de I'essai d'extension latérale

q (MPa)

A

FIGURE 2.15 — Trajet de chargement suivi lors de ’essai en extension latérale.
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2.6 Meéthodes de mesure des propriétés de transport convectif

La perméabilité K relative a un fluide [37], telle qu’exprimée par la loi généralisée de Darcy,
peut étre identifiée par différentes méthodes selon I'ordre de grandeur & mesurer [48|. En général, il
s’agit d’imposer un écoulement unidimensionnel de fluide, de nature permanente ou transitoire,
qui correspond & une différence de pression et & un débit de fluide donnés, au travers d’un
échantillon de forme cylindrique de révolution, et placé dans une cellule triaxiale de confinement.
Quelle que soit la méthode, une attention particuliére doit étre portée a ’étalonnage des mesures
de pression et de débit, et & la limitation des micro-fuites. Pour K > 10719m?, des essais en régime
quasi-permanent d’écoulement de fluide sont généralement suffisants. Ils permettent de déduire
K directement de la loi de Darcy a partir de conditions de pression ou de débit imposées [92,97].

2.6.1 Mesure de la perméabilité au gaz en conditions isothermes

Les mesures sont faites alors que ’échantillon est soumis & une contrainte hydrostatique de
confinement P,, au sein d’une cellule triaxiale.

Implémentation pratique

Tout d’abord, on injecte le gaz (Argon) via un réservoir tampon de volume déterminé (ici
0.2 litre) puis via I’échantillon au moyen d’une source extérieure (bouteille d’Argon de grande
contenance), et a une pression P; donnée, mesurée en amont de I’échantillon (ici P;=1.5MPa).
Cette phase est maintenue jusqu’a obtenir un régime d’écoulement permanent. La pression de
sortie est supposée égale & la pression atmosphérique. Alors, & stabilisation de I’écoulement, on
isole le systéme (échantillon+réservoir tampon) de la source extérieure de gaz de telle fagon que
seul le réservoir tampon alimente 1’échantillon en gaz. L’écoulement du réservoir tampon vers
I’échantillon entraine une chute de pression donnée AP; que nous limitons & une faible valeur
(0.1 & 0.06MPa) obtenue pendant un temps At. La chute de pression est suffisamment petite
devant la valeur P; afin de rester dans les conditions d’écoulement d’un régime quasi permanent.
En conditions isothermes on évalue alors le débit volumique moyen par [25] :

V:AP;

Qv = PrnoyAt

(2.4)
ou V; est le volume du réservoir tampon et P, est la pression moyenne d’injection donnée
par :
AP;
2
ou P; est la pression absolue d’injection de gaz mesurée a 'entrée de ’échantillon et AP, est la
chute de pression d’injection de gaz.

Proy = P (2.5)

Rappels du modéle de dépouillement utilisé

On suppose que l'on est en conditions isothermes, et que 'on procéde par injection de gaz
neutre (Argon). L’Argon est supposé étre un gaz parfait. Alors 'application de la loi de Darcy
permet de calculer la perméabilité apparente au gaz Ky, selon la relation :

,U/Qv 2LPmoy
K — 2.6
app A (P’,%Oy _ PO2) ( )
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p est la viscosité du gaz. Elle est prise a une valeur de 2.2 x 10~ Pa.sec 4 20°C' pour I’Argon.
L est la longueur de I’échantillon, A est 'aire de sa section droite. Py est la pression absolue
de sortie, supposé égale a la pression atmosphérique. P,y est la pression moyenne d’injection
donnée par l'expression 2.5. [L’Eq.2.6 fournit une perméabilité apparente au gaz dans le sens
ou elle inclut le glissement des molécules de gaz a la surface des pores, c’est-a-dire leffet dit
Klinkenberg |88], voir Chapitre 1.

Conditions d’applicabilité de la loi de Darcy Le respect des conditions permettant d’ap-
pliquer la loi de Darcy a été discuté dans les travaux de H. Loosveldt et al. [92]. On doit no-
tamment vérifier que le seul fluide présent dans le matériau est I’Argon (grace au séchage de
I’éprouvette jusqu’a masse constante), que ’on a un régime d’écoulement permanent (grace a un
temps de circulation du gaz au travers de I’éprouvette suffisamment long) et enfin, que 'on a un
écoulement laminaire du fluide (ceci est assuré par une pression d’injection suffisamment basse),
voir Fig. 2.16.

mjection via le réservorr tampon

Fi Po
m
=
wvalve
Puoy échantillon A
Vr
: : =
réservoir m
d'alimentation
manometre | | L
| 7
=0 =L

FIGURE 2.16 — Montage utilisé en régime quasi-permanent d’injection.

2.6.2 Mesure de la perméabilité au gaz sous contrainte déviatorique

Ces essais sont également réalisés en conditions isothermes. En utilisant la cellule auto-
compensée, I'essai de perméabilité sous charge est effectué simultanément a ’essai de compression
triaxiale. La perméabilité au gaz a été mesurée pour deux pressions de confinement différentes
(Pc= 5 ou 10 MPa). La pression d’injection de gaz P; varie de 1,27 a4 1,38 MPa, et la varia-
tion de la pression AP est de 0,01 & 0,06 MPa pour évaluer la perméabilité. Tout au long du
chargement déviatorique, des mesures de perméabilité au gaz sont réalisées en continu et en ré-
gime quasi-permanent. La pression d’injection de gaz est enregistrée en continu grace au systéme
d’acquisition informatisé qui utilise le logiciel Labview!™ .

2.6.3 Mesure de la perméabilité sous températures élevées

Cette partie a concerné a la fois le mortier normalisé E/C=0.5, le béton ANDRA (CEMV
E/C=0,48) et les deux bétons BAP fournis par le CERIB. Chaque matériau, soumis a une
contraitne hydrostatique de confinement au sein d’une cellule triaxiale, est soumis a des tem-
pératures pouvant aller jusqu’a 200°C, & partir d’un état initial sec ou partiellement saturé.
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L’objectif est de suivre la perméabilité au gaz pendant la montée en température et lors de son
maintien, afin de mesurer son évolution temporelle, et de détecter si un éventuel effet bouchon
se produit (voir Chapitre 1).

Modéle de dépouillement utilisé pour la mesure de perméabilité en régime quasi-
permanent d’injection de gaz (Argon) et en conditions non isothermes

Lors de I’essai en température, il faut apporter deux corrections principales a 'Eq. (2.6) pour
calculer la perméabilité. Dans I’équation (2.6), il faut tenir compte de la viscosité du gaz qui
augmente avec la température selon la loi suivante [31] :

0.72
w(T) = po <T) Ty = 300K (2.7)

To

ot pig = 2.283 x 107 Pa.s pour I’Argon [31].

Lorsque le matériau est initialement partiellement saturé en eau, le chauffage jusqu’a 200°C' va
générer de la vapeur d’eau a partir de l’eau libre (capillaire) que contient le matériau, et également
a partir de l'eau structurelle qui commence a étre libérée au-dessus de 100°C, voir Chapitre 1.
Ainsi, avec 'augmentation de la température, I’Argon qui s’écoule au travers du matériau va se
mélanger avec de la vapeur d’eau, de telle sorte que la viscosité du gaz (Argon-+vapeur d’eau)
va évoluer. La viscosité de I’Argon varie de :

fargon(To = 27°C) = 2.283 x 107° Pa.sec

a L argon (T = 200°C) = 3.05 x 107° Pa.sec,

et celle de la vapeur d’eau [31] vaut

Hvapeur d’ean(T = 100°C) = 1.2 x 1077 Pa.sec

A fiyapeur dean(T’ = 200°C) = 1.6 x 107° Pa.sec :
Les viscosités des deux gaz sont donc du méme ordre de grandeur. Sachant que la proportion
entre Argon et vapeur d’eau n’est pas connue au cours du chauffage, nous avons choisi de ne pas
corriger la viscosité de I’Argon de la présence de vapeur d’eau, d’autant qu’elles sont du méme
ordre de grandeur.

A cette correction sur la viscosité, il faut ajouter celle qui permet de calculer le débit volu-
mique Q,(T") a l'entrée de I'échantillon [47].

T

Qu(T) = (To) Qo; 1o = 300K (2.8)
ol Qo est le débit volumique moyen a Ty = 300 K en sortie du réservoir tampon. L’utilisation

des relations précédentes permet de déterminer la perméabilité Ky, (1) par :

K (T) _ N(T)Qv(t) 2LPmoy _ z L NOQO 2L]Jmoy _ z
wr A (P%,, - P} Ty A (P2, — P} Ty

moy moy

1.72
) Ko (2.9)

ot Kopp(T) est la perméabilité apparente a la température 7', Ky est la perméabilité apparente
a la température de référence Ty = 300 K. Dans la suite, on considére que Ky est la perméabilité
apparente, comme si 1’essai était dépouillé & température ambiante : on ne prend pas en compte
les variations de la température ambiante.
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Effet Klinkenberg sous température Comme détaillé au Chapitre 1, la perméabilité in-
trinséque Ky, est déterminée en utilisant I’équation de Klinkenberg [81], qui donne, en tenant
compte de la température T :

Kapp(T') = Kint(T) (1 + ﬁgj) (2.10)

ou Kupp(T') est la perméabilité apparente a la température T', K (7)) la perméabilité in-
trinséque a la température T', B(T,r) le coefficient de Klinkenberg a la température T et P, la
pression moyenne dans I’échantillon donnée par :

o R + Patm
2
La Figure 2.17 montre alors comment la perméabilité intrinséque peut étre obtenue expé-
rimentalement a partir des mesures de perméabilité apparente effectuées a différentes pressions
moyennes dans 1’échantillon.

P, (2.11)

A

Kapp

I?) Kint

[Ecoutoment par lssemen |

»'d

- Ecoulement visqueux

*1/P,

FIGURE 2.17 — Détermination de la perméabilité intrinséque en tenant compte de l'effet
Klinkenberg, d’apreés [88].

Knt - ordonnée a lorigine de l'interpolation linéaire Kapp(i),

BKnt : pente de Iinterpolation linéaire Kapp(i)

Pour le coefficient de Klinkenberg 5(T,r), plusieurs études antérieures [47,81] montrent qu'’il
peut s’écrire sous la forme suivante :

B(T,r) = A“(TT)\FT (2.12)

ol A est une constante, r est le rayon moyen d’entrée du réseau poreux et (7' est la viscosité
du fluide & température 1.

Dans 'expression ci-dessus, [ varie avec la température T' (u également) et varie aussi avec
le rayon moyen d’entrée de pore r. Si on se référe a I'équation (2.7) donnant u(7), le coefficient
(3 suit donc une variation en 7122,

On introduit Sy le coefficient de Klinkenberg & la température ambiante Ty, alors, si r ne
varie pas, on a :
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7\ 122
B(T,r) = Bo(r) <T> (2.13)
0
Pour valider ce modéle, on détermine Gy & Tp, puis, connaissant T', on en déduit
7\ 122
= — 2.14
Birn.y = Bo <T0> (2.14)

Sir n’a pas été modifié avec la température, alors 3(7', ) déterminé par interpolation linéaire
(voir Figure 2.17) est égal & (7). Par contre, si la microstructure a évolué, Bz # B(T, 7).

Remarque : il faut néanmoins que cette différence soit bien marquée pour étre interprétée
significativement.

Implémentation pratique

Une cellule triaxiale thermique originale, congue au laboratoire, a été utilisée pour les essais
de perméabilité & température croissante, depuis la température ambiante a 210°C environ, sous
un confinement constant de 5,4 MPa+ 0,2, voir Figs 2.18, 2.19 et 2.20.

thermocouple

thermocouple Téchantilion immergé régulation
au contact dans I'huile )
de de confinement thermique
I'échantillon

cellule

triaxiale
source

de gaz

échantillon

manometre

colliers
chauffants

pompe
de régulation{?
de 'huile de
confinement

manometre

réservoir tampon

FIGURE 2.18 — Dispositif de mesure de la perméabilité au gaz sous températures élevées,
qui impose un confinement P, (i.e. une contrainte hydrostatique de compression) fixé a
5,4 MPa+ 0,2.

Dans cette étude, nous proposons de clarifier I'influence de (a) la taille de I’échantillon, (b) le
degré de saturation initiale en eau du matériau S,, et (c) la vitesse de chauffage, sur 'occurrence
et la durée de l'effet bouchon. Les échantillons mesurent 65 mm de diamétre et ont une hauteur
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FIGURE 2.19 — Photographie de la cellule hydrostatique adaptée aux températures élevées.

F1GURE 2.20 — Photographies de la cellule triaxiale en cours d’essai.



58 CHAPITRE 2. DESCRIPTION DES METHODES EXPERIMENTALES

comprise entre 60 et 90mm. Ils ont été soit séchés dans une étuve a 60°C jusqu’a stabilisation de
leur masse, soit conservés a 60 % HR (humidité relative) et 20°C dans une atmosphére en bain
de sel saturé (Bromure de sodium NaBr) jusqu’a stabilisation de leur masse, voir Tableaux 2.3
et 2.4. Le degré de saturation en eau est défini classiquement, par :

Sp(%) = [160% — Mseche (2.15)
Msat. — Mseche

ol mgyy, représente la masse de 1’échantillon placé dans I'enceinte a 60 % HR, m,;. est la masse
a D’état initial complétement saturé. Les échantillons utilisés pour les essais de perméabilité
4 chaud n’ont pas été séchés pour déterminer leur masse séche Mmgeene. Nous avons utilisé les
résultats de mesure de perte de masse des échantillons de mortier de référence (avant essais
mécaniques ou poro-mécaniques), qui emploient des échantillons de diamétre 37 mm et longueur
70 mm séchés en étuve a 60°C' jusqu’a stabilisation de leur masse, voir Section 2.2.3. On obtient :
Msat. — Mgeche — 7.0 2 0.2% de la masse initiale mg,;. pour le mortier normalisé, et 5.8 & 0.2%
pour le béton CEM V ANDRA. On notera que le placement en chambre & humidité controlée (60
% HR) est de 3 mois seulement pour les échantillons de mortier N°17 et N°26, de sorte que leur
degré de saturation en eau S, est supérieur a celui de I’échantillon N°16 qui y a été maintenu 6
mois, voir Tableau 2.3. Les échantillons de béton CEM V ANDRA sont soit sec (CEMV N°1), soit
trés saturé en eau (CEMV N°2) avec un S, ~ 80 %. Aprés essai de perméabilité en température,
les échantillons sont extraits de la cellule triaxiale de confinement et pesés, afin de mesurer leur
perte de masse Am, et leur degré de saturation résiduel, voir Tableaux 2.3 et 2.4.

Essai préliminaire : identification du champ de températures dans le matériau. Un
essai de chauffage d’un échantillon de béton rose Bathonien instrumenté avec 5 thermocouples
a été réalisé pour vérifier ’homogénéité des températures dans le volume de I’échantillon, et la
cinétique de montée en température.

Une mesure expérimentale de 1’évolution de la température & cceur et en peau du bé-
ton (champ de température) a été effectuée en 3 cycles de chauffage/refroidissement succes-
sifs : 20°C—50°C—20°C—90°C—20°C—130°C—20°C. Un échantillon de 65mm de diamétre
sur 50mm de long instrumenté par le CERIB de 5 thermocouples (2 & cceur et 3 proches de la
surface) a été testé, voir la Figure 2.21. L’échantillon protégé par une manchette en Viton est
immergé dans I’huile, placé dans la cellule non fermée. La température de 1'huile était également
suivie au niveau d’'un thermocouple complémentaire immergé dans celle-ci.

Des essais jusqu’a 50°C, 90°C et 130°C, puis au refroidissement, montrent un faible gradient
de température entre le coeur et la surface de I’échantillon : il est de moins de 0.25°C dans tous
cas, voir les Figs. 2.22. Seul le premier cycle (chauffage jusqu’a 50°C) n’a pas bénéficié de la
mesure de la température de I'huile.

Procédure expérimentale. L’évolution de la température du béton et de I'huile est mesurée
par 2 thermocouples. Un thermocouple est passé par la tige de drainage au contact de 1’échantillon
pour évaluer sa température réelle tout au long de I'essai. Quant & elle, la température de I'huile
est suivie au niveau d’un thermocouple immergé dans huile.

Nous avons chauffé chaque échantillon dans une gamme de températures allant de la tempéra-
ture ambiante & 200°C, voir Tableaux 2.5 et 4.11. Pour le mortier et le béton ANDRA, plusieurs
cycles de chauffage /refroidissement successifs ont été effectués, jusqu’a des températures cibles de
60, 105 puis 200°C. La température maximale retenue est de 200°C (ler essai sur béton CERIB
et essais sur mortier et béton ANDRA) ou 205°C (pour les essais sur bétons CERIB), parce qu'il
s’agit de la température maximale que peut supporter sans risque le dispositif expérimental.
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Echantillon N°23 N°16 Ne17 N°26 CEMV N°1 | CEMV N°2
matériau mortier béton
Rapport
longueur 1.85 1.85 1.86 0.92 1.6 1.6
sur diamétre
Porosité ¢o (%) 12.9 14.2
Conditions Sec 6 mois 3 mois 3 mois Sec 3 mois
de cure a60% RH | 4 60% RH | a 60% RH a 60% RH
Degré de
saturation 0 44.7 53.4 50.8 0 79.6
initial Sy, (%)
Eau libre
avant 0 5.67 6.83 3.33 0 7.36
chauffage (g)
Perte
de masse
Am (g) 3.66 8.93 10.68 3.64 0.40 7.33
(% masse initiale) | (-2.2%) (-5.1%) (-6.0%) (-4.1%) (-0.3%) (-4.6%)
Degré de
saturation 0 0 0 0 0 ~ 0
final S,, (%)

TABLE 2.3 — Dimensions des échantillons de mortier et béton ANDRA, degré de saturation
initial et final en eau Sy, et perte de masse aprés trois cycles de chauffage /refroidissement.
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Echantillon Gris N°1 | Gris - N°4L | Gris - N°4C | Rose - N°5C | Rose - N°5L
(Gar) (Gar) (Gar) (Bath) (Bath)
¢ (mm) 65 65 65 65 65
L (mm) 58 80 40 40 80
Rapport
longueur 0.89 1.23 0.62 0.62 1.23
sur diamétre
Porosité ¢g (%) 7.3 10
Conditions Sec 2 mois 2.5 mois 3 mois 3.5 mois
de cure a 60% RH a 60% RH a 60% RH a 60% RH
Masse avant
chauffage 451.3 636.8 327.3 314.5 620.3
(2)
Masse aprés
chauffage - - 317.1 304.2 599.7
(2)
Perte
de masse
Am (g) - - 10.2 10.3 20.6
(% masse initiale) - - (-3.1%) (-3.3%) (-3.3%)
Eau libre
résiduelle - - 0 0 0
aprés essai (g)

TABLE 2.4 — Dimensions des échantillons de béton CERIB et perte de masse aprés trois
cycles de chauffage/refroidissement.

Les vitesses maximum de chauffage des matériaux sont évaluées dans la zone linéaire de
Theton(t) : elles sont données dans les Tableaux 2.5 et 4.11, voir également Figure 2.23. Pour un
chauffage a partir de la température ambiante et jusqu’a 200°C, la vitesse maximum de chauffage
est égale & 3.74°C/min pour les bétons CERIB, de diamétre beaucoup plus important que les
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Vitesse de chauffage Valeur
maximum N°23 | N°16 | N°17 | N°26 | CEMV | CEMV | moyenne
(°C / min) N°1 N°2 (°C / min)
Cycle 1 1.44 | 1.23 | 1.47 | 1.32 1.41 1.57 | 1.41 £6.2 %
(20°C — 60°C)
Cycle 2 244 | 243 | 240 | 235 | 265 2.67 |2.49 +45%
(20°C — 105°C)
Cycle 3 463 | 453 | 485 | 5.14 | 5.20 512 | 4.91 £4.9 %
(20°C — 200°C)

TABLE 2.5 — Cycles de chauffage/refroidissement appliqués au mortier et béton ANDRA.

Echantillon | Etat initial | Longueur Cycles de chauffage Vitesse de chauffage
(mm) /refroidissement Maxi (°C/min)
Gris N°1 Sec 58 20°C—105°C—20°C 4.05

(Gar) —200°C—20°C

Gris-N°4L 60%HR 80 20°C—60°C— 20°C—105°C 3.74
(Gar) —20°C—200°C—20°C

Gris-N°4C 60%HR 40 20°C—200°C—20°C 3.73
(Gar)

Rose-N°5C 60%HR 40 20°C—200°C—20°C 3.72
(Bath)

Rose-N°5L 60%HR 80 20°C—200°C—20°C 3.73
(Bath)

TABLE 2.6 — Cycles de chauffage/refroidissement appliqués au béton CERIB.

échantillons de mortier ou de béton ANDRA testés par la suite, et dont la vitesse est encore plus
élevée a 4.91°C/min. Ces valeurs de vitesse sont presque deux fois plus élevées que celles pour
un chauffage jusqu’a 105°C. Le tableau 4.11 montre que pour les bétons CERIB, la vitesse de
chauffage est trés proche de cette valeur de 3.74°C/min pour tous les échantillons partiellement
saturés (& £0.02°C/min prés). Le tableau 2.5 montre qu’il n’y a pas d’effet significatif de la
saturation en eau sur la vitesse de chauffage pour les échantillons de mortier et béton ANDRA,
qui sont de volume plus réduit.

Tout au long du chauffage, des mesures de perméabilité apparente au gaz sont réalisées en
continu et en régime quasi-permanent d’injection, grace & un dispositif mis au point au laboratoire
et utilisant le logiciel Labview. La vitesse de chauffage est toujours suffisamment lente par rapport
au temps nécessaire pour la mesure de perméabilité, afin de pouvoir supposer que ’on obtient
Kopp(T), T étant la température moyenne de I'échantillon lors de la mesure de K,),. La pression
d’injection de gaz est de 1.4MPa a 1.5MPa.

Pour les bétons CERIB seulement, le coefficient de Klinkenberg et la perméabilité intrinséque
ont été déterminés a température stabilisée : 20°C, 105°C ou 200°C, en effectuant plusieurs
mesures a des pressions d’injection de gaz différentes : 1.5MPa, 1MPa et 0.6MPa. Les essais de
perméabilité ont lieu dés que I’échantillon est arrivé a la stabilisation de la température (105°C ou
200°C). En pratique, 5 points de mesures sont effectués : 2 points pour la pression d’injection de
gaz de 1.5MPa ; un point pour la pression d’injection de gaz de 1MPa ; 2 points pour la pression

61
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FIGURE 2.21 — Position des 5 thermocouples pour la vérification de I’homogénéité des
températures dans I’échantillon (béton BAP Bathonien).

d’injection de gaz de 0.6 MPa. Aprés retour & température ambiante on mesure également la
perméabilité apparente & 1.5, 1 et 0.6MPa de pression d’injection. Cette mesure en résiduel n’a
pas été effectuée pour les deux premiers essais, mais elle a été faite pour les suivants.

Remarques :

o Il faut reboucher les quelques trous en surface de ’échantillon pour éviter d’abimer
la manchette en Viton, en utilisant de la colle type PC-12. Une colle de type silicone
(utilisée lors des deux premiers essais) se dégrade avec la température, et ne permet
pas de préserver la manchette sous 'effet du confinement et de la température.

e Pour mesurer la perméabilité apparente en continu tout au long du chauffage, nous
avons attendu la stabilisation de la pression d’injection a 1.4MPa-1.5MPa : avant
de lancer l'essai, on régle la pression d’injection a 1.5MPa, et on l'attend qu’elle
soit stabilisée (15 & 20 minutes) avant de démarrer le chauffage. Pendant 1'essai,
la viscosité de I’huile change & cause du chauffage, et la pression de confinement
P, = 5MPa bouge aussi. Comme nous n’avons pas pu utiliser de pompe Gilson pour
la régulation de Pc (du fait de la température élevée de 1'huile, mal supportée par la
pompe), il faut également surveiller manuellement que la pression de confinement ne
chute ou n’augmente pas trop autour de 5MPa. On doit aussi vérifier qu’il n’y a pas
de fuite d’huile avant de démarrer I'essai : on confine & P. = 5MPa et on attend 30
minutes en vérifiant qu’il n’y a pas de variation de Pc.

2.7 L’essai de mesure du volume de pores

Cet essai original permet de quantifier le volume de ’espace poreux V), sous confinement Pc.
Une cellule triaxiale est a nouveau utilisée pour charger le matériau en pression hydrostatique
P,, voir Fig. 2.24. [’échantillon est protégé de ’huile de confinement par une jaquette en Viton,
et une pompe de type Gilson maintient cette pression & la valeur désirée. I’Argon d’une pureté
supérieure a 99 % est utilisé comme fluide interstitiel. Les robinets n.2 et n.3, qui bloquent ’accés
du gaz a I’entrée ou a la sortie de 1’échantillon, sont situés le plus prés possible de celui-ci, afin de
limiter les volumes morts, autres que ceux du réseau poreux. Les essais sont effectués dans une
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FIGURE 2.22 — I’évolution de la température a cceur et en peau du béton BAP bathonien
- (a) : lors des deux chauffage successifs jusqu’a 50°C puis 90°C. (b) : lors du chauffage
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jusqu’a 130°C et du refroidissement ultérieur.
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FIGURE 2.23 — Echantillon Gris N°4L - Evolution de la température de ’huile et du béton
lors des trois chauffages successifs jusqu’a 60°C, 105°C et 200°C.
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FIGURE 2.24 — Principe de l'essai de mesure du volume de pores.
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salle climatisée, & une température constante de 22°C, afin d’éviter 'influence des fluctuations
de température sur la mesure.

Un étalonnage est nécessaire avant l'essai proprement dit, afin de mesurer le volume mort
Viuyauz de la tuyauterie de circulation de gaz située en amont et en aval de I'échantillon. Les
Robinets n.2 et n.3 restent continuellement fermés pendant cette étape. On commence par ouvrir
les Robinets n.1, n .4 et n.5, afin de laisser le gaz remplir le réservoir tampon (et la tuyauterie).
Aprés quelques minutes de stabilisation, on ferme les Robinets n.1, n .4 et n.5 pour isoler la
source de gaz et le réservoir tampon du reste du circuit. Grace au manométre n.1, on mesure la
pression de gaz initiale P;; dans le réservoir tampon de volume connu Vi ggervoir (= 0,4 litres ici).
En paralléle, on évacue le gaz dans les tuyauteries en ouvrant la purge. On referme ensuite la
purge, et on ouvre les Robinets n.4 et n.5. Le gaz stocké dans le réservoir pénétre alors le volume
de tuyauterie Viyyquz- A stabilisation (ce qui peut prendre jusqu’a une demi-heure), on mesure
une nouvelle pression P;; pour le gaz qui occupe maintenant le volume (Vigservoir + Veuyauz)-
La loi des gaz parfaits appliquée a I’Argon a température constante donne :

P Vieservoir = Fiz (Vigservoir T Veuyauz), d’ott le volume Viyyaua-

L’essai proprement dit s’effectue & confinement P, donné. On injecte du gaz dans ’ensemble
tuyauterie+réservoir tampon, avec les deux Robinets n.2 et n.3 fermés. Une fois le Robinet n.1
fermé, la pression de gaz P; est mesurée & stabilisation par le manométre n.1. Ensuite on ouvre
les Robinets n.2 et 3 et on mesure la pression de gaz P» a stabilisation. La loi des gaz parfaits
a température constante donne, comme a I'étape précédente, que : Py (Vyiaservoir + Viuyauz) =
Py (Visservoir + Veuyauz + Vp), ot Vj, est le volume de pores accessibles dans 1’échantillon au
confinement imposé. On peut alors changer la pression de confinement P,., et aprés stabilisation,
mesurer la nouvelle valeur de V], suivant la méme procédure, d’ott la relation V,,(F).

Un échantillon de mortier sain (diamétre 65mm et hauteur 60 mm) puis deux échantillons
chauffés puis refroidis a 400°C' (diamétre 65mm et hauteur 90 mm) ont été testés. L’échantillon est
placé dans la cellule de confinement et son volume de pores accessibles est mesuré par injection de
gaz. Des cycles de charge-décharge sont effectués par en faisant varier la pression de confinement
comme suit : 1,7MPa — 40MPa — 1,7MPa — 0,5MPa ou bien 1,7MPa — 40MPa — 60MPa —
40MPa — 1,7MPa.
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2.8 Meéthodes de mesures des propriétés poro-élastiques

2.8.1 Modélisation utilisée pour I’identification des paramétres poro-élastiques

Le matériau poreux est supposé étre la superposition d’'une matrice solide élastique linéaire
isotrope et d’un réseau poreux interconnecté. Le comportement du fluide interstitiel est égale-
ment supposé isotrope. Généralement, des chemins de chargement particuliers sont utilisés afin
d’identifier plus facilement les paramétres poro-élastiques. Le plus fréquent est ’essai hydrosta-
tique de compressibilité en conditions de pression interstitielle (ou pression de pores) drainée ou
non drainée [35,135|. Dans ce type d’ essai facilement réalisable en cellule triaxiale équipée d’une
circulation de gaz interstitiel, et moyennant que 1’échantillon soit muni de jauges de déformation,
ona oy = (1/3)0si = — P.; la pression de pore P est soit (1) égale a la pression atmosphé-
rique (conditions drainées), soit (2) augmentée par paliers (conditions non drainées). Alors le
module d’incompressibilité drainée K3, le module d’incompressibilité de la matrice solide K et
le coefficient de Biot b sont identifiés directement a partir des Egs. (2.16), (2.18), (2.19) et (2.20).

Module d’incompressibilité drainé K; : Si la pression de pore p, aussi appelée pression
interstitielle Pj, reste constante (et généralement & la pression atmosphérique), tandis que la
pression de confinement est modifiée d’'un AP., K est calculé comme suit :

B AP, o Ae, = AP,

Ag, Ky

ou Ag, est la variation de volume du fait de la variation de la pression de confinement
(Aeg, < 0 lorsque la pression de confinement augmente). Il y a deux méthodes pour maintenir
P; & une valeur constante : soit I’échantillon est librement drainé a ses deux extrémités de sorte
que P; reste égale & la pression atmosphérique P, soit on injecte une petite quantité de
fluide dans I’échantillon réguliérement pour maintenir la pression interstitielle P; & une valeur
constante [91]. Dans ce travail, ’échantillon est drainé librement aux deux extrémités quand la
pression de confinement varie (c’est-a-dire que la pression interstitielle P; = Py, = 0 pendant
les essais drainés).

K, = (2.16)

A partir des données (g,,P.), le module drainé K est identifié & la décharge. A chaque
confinement P.= 10 MPa (ou 12 MPa), 15 MPa, 20 MPa et 25 MPa, une décharge AP, = 5 MPa
est effectuée. Lors de cette décharge, on note que I’évolution de (e,,P.) peut étre considérée
comme linéaire : la décharge est suffisamment limitée pour ne permettre que le relachement d’une
partie de ’énergie élastique du matériau. Ce choix permet également d’éviter une réouverture
notable de micro-fissures. Le module drainé K} est alors déterminé comme étant la pente de
I'interpolation linéaire entre les points expérimentaux (&,,P,) mesurés au cours de cette décharge.

Module d’incompressibilité de la matrice solide K; : O. Coussy rappelle dans son ou-
vrage [35] que lorsque la pression de confinement varie d’'une méme quantité que la pression
interstitielle, c’est-a-dire que AP, = AP;, la déformation volumique mesurée Aeg, de I’échan-
tillon est exactement égale a la déformation volumique de la matrice solide Ag,®.

Le module d’incompressibilité de la matrice solide K est alors déterminé & partir de la
relation suivante :

(AP, = A PF)
K. — — 2.17
s (Ag, = Agy®) ( )
Toutefois, il est assez délicat d’imposer expérimentalement A P. = A P, de facon exacte,

d’autant plus lorsqu’on utilise un gaz comme fluide interstitiel. En effet, dans ce cas, la valeur de
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AP; disponible & partir de la source de gaz est relativement limitée par rapport au AP, imposé
par une pression d’huile, pilotée par une pompe hydraulique de grande capacité (600 bars).
Par conséquent, ce chemin de chargement (AP, = AP;) n’a pas été retenu. Nous avons préféré
utiliser un essai par (changement de pression de pore) [135], également évoqué par O. Coussy. 11
est réalisé en deux étapes successives. Tout d’abord, la pression de confinement est augmentée
en conditions drainées, de fagon & mesurer Ae,; = — (AP, / K}). Dans un deuxiéme temps,
la pression de pore P; est augmentée de AP; < AP, en maintenant la pression de confinement
constante.

Cette deuxiéme étape conduit & une déformation volumique Ag, 2, qui varie linéairement avec
AP;. Le module H est alors déterminé par :

AP,

Agyo = H

(2.18)

Dans ce cas, Ae, 2 > 0 lorsque la pression interstitielle P; augmente. Cette relation linéaire est
supposée valide tout au long du chargement, de sorte qu’elle est extrapolée au cas o AP, = AP;.
Ainsi, aprés la premiére étape de chargement drainé, suivi de la deuxiéme étape en non drainé,
et extrapolée & A P. = A P;, le matériau poreux est déformé sous 'effet conjugué de

Ae, = Aeyy + Aeyy = — (AP.JK,) + (AP H) =— (AP, = AP,) | K,

Finalement, 'extrapolation & AP, = AP, induit que :

1 1 1

-t L (2.19)
K K H

Dans la pratique, et contrairement a K} qui est obtenu en décharge, le module H est déterminé
lors d’une phase de chargement en pression interstitielle P;.

Interprétation physique. Le module drainé K} représente une évaluation de I’incompressi-
bilité du squelette solide. Dans le cas d’un matériau cimentaire, K} correspond principalement a
I'incompressibilité des silicates de calcium hydratés (C-S-H), a laquelle s’ajoute a celle des agré-
gats (et de différentes autres phases en moindres proportions, telles que la Portlandite Ca(OH)a,
les aluminates hydratés, ou l'ettringite), et la contribution du réseau de pores connectés et non
connectés. Par contre, le module d’incompressibilité de la matrice solide K, est un module ap-
parent, dans le sens ot il rend compte de 'incompressibilité du squelette solide, mais aussi de la
porosité non connectée [35].

Le coefficient de Biot b : Le coefficient de Biot (ou Biot-Willis) b est un paramétre important
dans la théorie poro-élastique, puisqu’il intervient directement dans la loi de comportement pour
pondérer D'effet de la pression de pore p. Diverses recherches ont été effectuées en vue de sa
détermination, voir Chapitre 1. Une expression analytique de b, proposée par Nur et Byerlee [111],

combine K et K :
K K
b=1-2=20 (2.20)
K H
de telle facon que b=1 pour les matériaux a matrice solide incompressible tels que les sols et b<1
pour les matériaux poreux cohérents. Le coefficient de Biot b traduit 'influence de la rigidité de la
matrice relativement a celle du squelette [88]. b quantifie dans quelle proportion le réseau poreux
(soumis a P;) soulage la matrice solide de son chargement extérieur (pression de confinement

P).
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On peut déterminer b directement par un essai spécifique, voir [91, 132, durant lequel la
pression interstitielle est augmentée de AP, tout en maintenant la pression de confinement P,
constante. Cette expérience, qui correspond exactement a la deuxiéme étape de ’essai par chan-
gement de pression interstitielle, fournit :

A€U2
b = K 2.21
"TAP; (2.21)
c'est-a-dire b = K3 / H. Ainsi b peut étre déterminé par le méme essai de changement de la

pression interstitielle) que Kj, et cette expression correspond a la combinaison des Eqs. 2.18 et
2.19.

Applicabilité aux matériaux cimentaires. L’Eq. 2.19 est valable a condition que le solide
poreux soit homogeéne et isotrope, alors qu’en réalité le squelette solide du mortier (fait de pate
de ciment, de pores occlus et de grains de sable) est notablement hétérogéne.

Dans nos essais, nous évaluons les modules de compressibilité (Kp, H et K,) a partir de
valeurs moyennes de déformation données par les jauges et les mesures de pression (P. et F;)
sont également des moyennes & 1’échelle d’une éprouvette, de telle sorte que 'on doit supposer
le squelette solide homogéne & ’échelle macroscopique pour utiliser ces mesures. En pratique,
les dimensions des jauges d’extensométrie sont choisies de fagon a étre représentatives de la
déformation du matériau a I’échelle macroscopique, et la pression interstitielle P; mesurée est la
pression moyenne dans le réseau poreux, donnée par deux manomeétres placés aux deux extrémités
de D’échantillon, voir Fig. 2.11. Ainsi, nos mesures se rapportent bien & des propriétés poro-
élastiques macroscopiques moyennes : I’hétérogénéité du squelette solide & 1’échelle microscopique
n’intervient pas autrement que par son comportement moyen.

2.8.2 Reéalisation pratique

La détermination des propriétés poroélastiques est effectuée & partir d’essais hydrostatiques,
également appelés essais de compressibilité. Nous avons utilisé la méme cellule hydrostatique
auto-compensée que précédemment. Quatre jauges de déformations ont été collées sur I’échan-
tillon comme pendant I'essai de perméabilité. L’Argon a été utilisé comme fluide interstitiel, afin
d’éviter d’éventuelles réactions chimiques avec la matrice. L’utilisation du gaz pour effectuer les
essais poro-€élastiques est une des originalités de ce travail. En effet, le gaz pénétre dans le réseau
poreux plus vite que les liquides (eau ou éthanol), et il est moins réactif avec le matériau cimen-
taire que ’eau. Lors des essais, la pression de confinement a varié de 0 jusqu’a 600 bars (60MPa).
Les déformations ont été mesurées et envoyées & un ordinateur via une carte d’acquisition (Na-
tional Instruments. PCI 6221). Le traitement et l’enregistrement des données acquises se fait au
moyen du logiciel Labview ® (National Instrument”™). La salle dans laquelle se déroulent les
essais est maintenue & une température constante de 22°C afin d’éviter 'influence des fluctua-
tions de température sur le confinement, la pression d’injection de gaz et les valeurs des jauges.
La différence maximale de réponse, mesurée par les jauges, est de l'ordre de 6.5% a P. = 25
MPa pour les essais drainés, et de l'ordre de 4% a P. = 8 MPa lors de l'essai par changement de
pression interstitielle. La Fig. 2.25 montre un exemple de relevé des jauges pendant I'essai drainé
pour un échantillon traité & 400°C. On constate une bonne homogénéité des valeurs relevées
par les quatre jauges, de sorte que I'on peut considérer le matériau isotrope, et la deformation
volumique €, s’écrit directement & partir de la valeur moyenne des relevés des jauges :

€1 + €2 + €3 + €4

£v = 3 X . (2.22)
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FIGURE 2.25 — Valeurs de jauges pour un échantillon traité & 400°C pendant ’essai drainé.

Procédure expérimentale. Pour l'essai par changement de pression interstitielle, la procé-
dure est la suivante. Tout d’abord, la pression de confinement P. est portée & la valeur désirée a
I’aide d’une pompe hydraulique, et elle est maintenue stable pendant une demi-heure. Alors, on
laisse le I’Argon s’écouler du réservoir vers ’échantillon de facon que les pressions en amont et
en aval de I’échantillon soient égales : Py = P, = P; > Py, voir Fig. 2.13. Pour 'essai drainé,
on conserve la pression interstitielle égale a la pression atmosphérique : P, = Py = P; = Pum
pendant toute la durée de l’essai.

2.8.3 Analyse statistique des données

Comme 'on dispose de deux (& trois) valeurs expérimentales pour chaque température 7', les
paramétres poro-¢lastiques Kj et K peuvent étre comparés au moyen d’un test statistique [39],
afin de déterminer si le cycle de chauffage / refroidissement conduit a des effets significatifs sur
ces paramétres, par rapport a ’état de référence.

Les valeurs moyennes Kjp 0y €t Koy ont été évaluées a partir des deux (ou trois) essais
effectués a chaque température donnée, par exemple, Kpoy(T) = (Kp1 + Kp2)/2 pour K,
aprés cycle de chauffage / refroidissement jusqu’a T = 60°C (état de référence), 105, 200, 300 ou
400°C.

Pour chaque température T, ’écart-type a également été évalué, par exemple, pour deux
essais donnant Ky, par : op(T) = \/% * ((Kp1 — Kpmoy)? + (Kp2 — Kpmoy)?)

Le test statistique suppose que si un nombre infini d’essais poro-mécaniques était effectué,
la distribution des données expérimentales (c’est-a-dire le nombre d’essais donnant une valeur
particuliére de Kj ou K , aussi appelée densité de probabilité) devrait suivre une évolution
gaussienne. L’analyse statistique détermine si les valeurs de K (respectivement Kj) différent de
fagon significative avant ou aprés traitement thermique.

Pour cela, la différence entre K3 4 (ou population A, par exemple les tests a 1’état de référence)
et Kp g (ou population B, par exemple les tests aprés un cycle de chauffage / refroidissement
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jusqu’a T'=300°C) est considérée statistiquement significative si les intervalles [(Kpmoy — 2% 0p) ;
(Kpmoy + 2 * 0p)| (aussi appelés (it boites)), évalués pour chaque population A et B, ne se
chevauchent pas. Pour chaque population, un tel intervalle correspond & 95 % des tests qui
pourraient étre réalisées. Une analyse statistique encore plus contraignante impose qu’il n’y ait
pas de chevauchement pour 99 % des deux populations, c’est-a-dire pas de chevauchement entre
des intervalles de la forme [(Kp mean — 4%0p) ; (Kpmean + 4% 0p)|. Les deux analyses statistiques
a95 % et 99 % ont été effectuées.

2.9 Conclusion

Nous avons présenté dans ce chapitre les conditions expérimentales liées a notre étude, a
savoir le matériau utilisé ainsi que les différents dispositifs permettant la détermination de la
porosité, des phases présentes dans le solide cimentaire, des propriétés mécaniques, des propriétés
de transport convectif et des propriétés poro-élastiques.

La campagne expérimentale qui a été présentée dans ce chapitre a pour objectif d’évaluer
I'influence des traitements thermiques sur les matériaux cimentaires. La campagne expérimentale
est basée sur un mortier normalisé avec un rapport E/C=0,5, et sur les bétons ANDRA et
CERIB. Les essais on été réalisés, soit a haute température (comportement a chaud), soit apreés
refroidissement (état résiduel). L’essai a haute température consiste a mesurer la perméabilité
au gaz sous températures élevées.

Les essais a I’état résiduel sont des essais mécaniques et hydrauliques. Ils ont pour objectif
d’analyser 1’évolution des différents constituants du milieu poreux : le squelette (essais de com-
pression uniaxiale et triaxiale, essais en extension latérale et essais de compression hydrostatique),
le réseau poreux connecté (essais de porosimétrie et de perméabilité, essai de mesure du volume
de pores), et également la matrice solide constitutive du squelette (essais poro-mécaniques). Les
échantillons cylindriques de mortier sont préalablement séchés & 60°C jusqu’a obtention d’une
masse constante. Cing températures différentes de conditionnement (ou traitement thermique)
ont été adoptées : 60, 105, 200, 300 et 400°C. La premiére définit 'état initial du matériau (ou
état sain).

Le dispositif de mesure de la perméabilité sous température et la procédure d’essai ont été
présentés. La température maximale d’utilisation de ce dispositif a été limitée a 200°C pour
des raisons de sécurité. Des échantillons de mortier, de béton ANDRA et de béton CERIB, de
différentes tailles et différents degrés de saturation, ont été testés.

Nous allons présenter, dans le chapitre suivant, les résultats obtenus afin d’étudier les diffé-
rents effets de la température, et nous en proposerons une analyse.



Chapitre 3

Résultats expérimentaux

3.1 Evolutions de la microstructure

3.1.1 Perte de masse globale

Séchage préalable et obtention de I’état de référence. Avant tout traitement thermique,
les échantillons de mortier normalisé et de pate de ciment de méme rapport E/C=0,5 sont séchés
par étuvage a 60°C, jusqu’a stabilisation de leur masse. Cette stabilisation a demandé environ
50 jours. Les échantillons de mortier ont perdu 7,0 % 40,2 de leur masse initiale aprés 50 jours
de séchage, contre 20,5 % 40,5 pour les échantillons de pate de ciment, voir la Fig. 3.1. Comme
on a atteint ’équilibre massique, on considére qu’il n’y a alors plus d’eau libre dans les pores.

Apres cette phase de séchage initial, nous avons constaté que, bien que les échantillons de
mortier ne présentent pas de fissuration en surface, voir Fig. 3.2(b), les échantillons de pate de
ciment sont notablement fissurés aprés séchage, voir Fig. 3.2(a). En effet, pendant le séchage
se produit un effet de structure, dit aux gradients hydriques dans ’échantillon. La présence de
gradients hydriques provoque une contraction du matériau allant de la surface de I’échantillon
vers son coeur [142]. Cette contraction induit des microfissures par excés de traction a la surface
de I’échantillon. On peut alors dire que I’échantillon est "auto-fretté" aprés le séchage. La présence
de granulats de sable atténue cet effet dans les mortiers, ne serait-ce que parce qu’ils représentent
une proportion du matériau qui ne perd pas d’eau.

Perte de masse suite aux traitements thermiques. Aprés séchage a 60°C, les échantillons
de mortier ont une masse moyenne de 159,37 g +1,35. Suite au chauffage a 300°C, ils perdent
2,4 % +0,1 de leur masse séche, et 3,3 % +£0,2 s’ils ont été chauffés a 400°C, voir Tableau 3.1.
Ces quantités, bien que faibles, ne sont pas négligeables puisqu’elles représentent en moyenne
4 g (pour une mesure précise a +0,01g prés). Comme le matériau ne comporte plus d’eau libre
(ou capillaire), cette perte de masse est attribuée a une perte d’eau liée, ou eau structurelle, voir
Section 3.1.3. La couleur des échantillons aprés chauffage a 300 ou 400°C est rosée, et non plus
grise. Ces résultats sont en accord avec la littérature : par exemple, un béton a haute performance
de E/C=0,5 perd environ 4 % de sa masse initiale quand il est chauffé jusqu’a 300°C (6 % pour
le chauffage jusqu’a 400°C) [151].
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FIGURE 3.1 — Perte de masse lors du séchage en étuve a 60°C.

FIGURE 3.2 — Photo de gauche : éprouvette de pate de ciment fissurée en surface (ou "auto-
frettée") aprés séchage a 60°C, et photo de droite : éprouvette de mortier aprés séchage a
60°C (état de référence).

3.1.2 Variation de la porosité avec le traitement thermique

Le Tableau 4.46 présente les résultats de porosité obtenus par porosimétrie au mercure (MIP)
en fonction de la température de traitement thermique 7. Par rapport au mortier de référence,
on constate une diminution de la porosité totale pour les mortiers chauffés & 105 et 200°C, ce
qui parait étonnant, alors que la porosité croit au-dela, pour des traitements thermiques a 300
et 400°C. Les Figs. 3.3 et 3.4 représentent le volume cumulé normalisé en fonction du diamétre
de pore et le diamétre moyen de pore du mortier normalisé en fonction de T. Contrairement
aux valeurs de porosité totale, et comme on pouvait s’y attendre, on constate que le volume



3.1. EVOLUTIONS DE LA MICROSTRUCTURE
Echantillon | Température maximale | Masse & 60°C | Masse aprés | Perte de masse

(°C) (8) chauffage (g) (%)

Ne7 60 158,44 - -

N8 60 159,94 - -

N°28 300 158,02 154,19 2,4

N°30 300 160,07 156,35 2,3

N°26 400 160,44 154,77 3,5

N°29 400 159,32 154,40 3,1

TABLE 3.1 — Perte de masse aprés un cycle de chauffage jusqu’a 300 ou 400°C.

Température Porosité Porosité
(°C) a l'éthanol (%) | au mercure (%)
60 12,96+0,14 13,39
105 13,06+0,91 12,77
200 14,39+0,48 12,49
300 14,95+0,33 15,12
400 15,4540,95 15,44

TABLE 3.2 — Evolution de la porosité du mortier en fonction de la température de traitement
thermique.

cumulé de pores (Fig. 3.3) augmente vers les plus grands diamétres avec 'augmentation de la
température de traitement T, et la taille moyenne de pore augmente également avec T

Le doute sur la mesure de porosité totale par MIP, corroboré par la littérature [42], et la
difficulté a multiplier les essais de MIP (du fait de leur coiit), nous a conduits & mesurer cette
porosité par la méthode de saturation sous vide & I’éthanol. Avec cette méthode, la porosité
moyenne du mortier & I’état sain vaut 12,96 % et elle augmente régulicrement avec la tempé-
rature de traitement thermique 7. Elle atteint 15,45 % aprés un traitement a 400°C, soit une
augmentation d’environ 2,5 % par rapport & I’état sain, ce qui représente 19,2 % de la porosité
initiale. Dans le Tableau 4.46, la valeur moyenne des trois résultats et ’écart maximum a la
valeur moyenne sont présentés pour chaque température. La Fig. 3.5 récapitule ’évolution de
la porosité en fonction de la température. Ces résultats montrent que le mortier est sensible a
la température et que la structure poreuse subit d’importantes modifications, dans le sens d’un
agrandissement progressif du réseau poreux avec T'. Cette tendance est également confirmée par
les résultats de perméabilité au gaz (propriété de transport convectif), voir Section 3.5.

3.1.3 Analyse thermogravimétrique

Comme expliqué dans [84,103] et justifié dans [16], voir Chapitre 1, différentes phases sont
présentes dans une pate de ciment : il s’agit principalement des C-S-H (et des aluminates), puis
(en proportion décroissante) de la Portlandite, de la calcite, de 'ettringite, etc. Ces différentes
phases se décomposent suivant des gammes de températures relativement distinctes au cours du
chauffage. Pour un mortier soumis & un chauffage jusqu’a 800-1000°C & une vitesse de chauf-
fage constante (méthode dynamique), les auteurs s’accordent sur les gammes de température de
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décomposition des différentes phases de la pate [103]. Aprés évaporation de l'eau libre autour
de 100°C, les C-S-H (et aluminates) se décomposent a partir de 105°C (ou 145°C), et jusqu’a
400°C. Le pic de décomposition de l'ettringite se situe autour de 130°C [103]. Il est a noter que
la température de début de décomposition de 'ettringite et des C-S-H est notamment modifiée
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en présence (ou non) d’eau liquide [5,103]. La Portlandite Ca(OH)s libére sa molécule d’eau a
partir de 400°C et jusqu’a 600°C. La décarbonatation de CaCOgs a lieu & partir de 600°C et
jusqu’a 800-1000°C.

Pour le mortier, voir Fig. 3.6(a), et en bon accord avec la littérature [84,103], on observe
trois pics principaux dans la courbe de DTG : la principale décomposition, attribuée aux C-S-H,
se produit & 150°C, plus précisément entre 90 °C et 240°C; la déshydratation de la Portlandite
Ca(OH); se situe autour de 440-450°C, et la décarboxylation de CaCOgz a lieu a 700-730°C.
L’essai n.1 correspond & une perte de masse inférieure & celle de I'essai n.2. En effet, ’essai n.1
a été effectué sur un petit bloc de matériau, alors que le deuxiéme était en poudre. La surface
d’échange disponible est beaucoup plus élevée pour ’échantillon en poudre, ce qui permet d’ac-
célérer les réactions de décomposition au chauffage, d’otl une perte de masse plus élevée.

Pour le béton CEM V, voir Fig. 3.6(b), les résultats obtenus lors des deux essais sur échan-
tillons en poudre sont trés proches. La perte de masse du béton & 400 °C est légérement plus
faible (de 7 %) que celle du mortier en poudre, avec une valeur de 6,7 % +0,1 % pour le mortier,
et de 6,2 % +0,1 % pour le béton. Pourtant, il existe une différence sensible entre le béton et
le mortier normalisé en terme de décomposition de phases avec la température : pour le béton,
la perte d’eau liée au-dessus de 105°C a lieu sur une gamme beaucoup plus étendue que pour le
mortier. En particulier, aprés un chauffage jusqu’a 200°C, similaire & celui des essais de perméa-
bilité en température, le mortier perd 3,3 % +0,1 % en masse de ciment, alors que le béton perd
2,7 % £0,3 %, ce qui est inférieur de 18 % a la perte de masse du mortier.

En effet, la décomposition des C-S-H dans le béton est associée a plusieurs petits pics de
DTG, voir Fig. 3.6(b). Ceci est interprété comme étant di aux différences d’hydratation et de
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composition des C-S-H, entre le mortier confectionné & partir de CEM II et le béton CEM
V. Pour le mortier normalisé CEM II, la courbe de DTG présente un pic principal, de grande
amplitude, centré autour de 150°C, et correspondant & la décomposition des C-S-H. L’amplitude
de ce pic de DTG est associé a une libération d’eau liée relativement importante sur une gamme
de température assez réduite. Cette observation est liée a une stoechiométrie des C-S-H peu
variable (i.e. relativement homogéne). En revanche, les additifs du CEMV (cendres volantes et
laitier de haut fourneau) provoquent une perte de masse suivant plusieurs pics de DTG de plus
faible amplitude, et qui correspondent & une stoechiométrie des C-S-H plus variée. Par ailleurs,
ces pics étant de petite amplitude, moins d’eau est libérée a température donnée par les C-S-H
du béton CEM V|, et ce, méme si la perte de masse totale entre 105 et 400°C est similaire pour
le mortier et le béton.

La structure moléculaire (ou stoechiométrie) des C-S-H montre que la teneur en eau d’une
phase C-S-H est étroitement liée & son rapport calcium/silice (C/S). Dans la littérature, 1’évalua-
tion de la stoechiométrie des C-S-H naturels et les observations sur le ciment hydraté montrent
que la teneur en eau dans les C-S-H diminue avec le rapport (C/S) [59,119,120]. L’hydratation du
ciment Portland ordinaire CEM I génére de grandes quantités de Portlandite, liées & un rapport
(C/S) supérieur a 1,5-1,7 [119,120]. La présence d’additions minérales telles que les laitiers ou
les cendres volantes dans un mélange de ciment tel que le CEM V favorise des réactions pouzzo-
laniques, et consomme la Portlandite, ainsi que de ’eau libre ou méme liée, afin de former des
phases C-S-H a plus faible (C/S) que dans le ciment Portland pur. Comme le rapport (C/S) est
plus faible, la réaction pouzzolanique engage un processus de réaction avec I’eau. En conséquence,
I’eau est liée plus étroitement a la structure. Il est alors plus difficile de déshydrater ces C-S-H
et de libérer de I'’eau de ces phases solides.

En bref, le béton CEM V posséde moins d’eau liée dans chaque phase C-S-H, et il aura moins
d’eau a perdre pour chacune de ces phases entre 145 et 400°C par rapport au mortier normalisé
fait avec du CEM 1I, bien que les deux perdent au final des quantités équivalentes d’eau : la
perte d’eau est beaucoup plus progressive pour le béton CEM V que pour le mortier CEM II.
De méme, l'absence de pic de décomposition (courbe DTG) entre 400 et 600°C témoigne que
la composition du CEM V ne permet pas la formation de Portlandite : comme nous venons
de V'expliquer, la réaction pouzzolanique transforme la Portlandite en C-S-H. Au contraire, les
réactions chimiques au-dessus de 700°C ont une grande amplitude pour le béton CEM V| et ceci
est expliqué par la décarbonatation de CaCOs, mais aussi, potentiellement, par la poursuite de
la décomposition des C-S-H.
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deux essais différents pour chaque matériau.
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3.2 Evolution des propriétés mécaniques avec le traitement ther-

mique
Type d’essai Traitement Numéro
thermique (°C) | de I’échantillon testé
Compression 60 N°4 / N°9
simple 105 N°5 / N°10
200 N°6 / N°12
300 N°28 / N°30
400 N°26 / N°29
Compression 60 N°8 / N°24
triaxiale 105 N°11 / N°19
+ 200 N°21 / N°22
Perméabilité au gaz 300 N°14 / N°38
(Pc = 10MPa) 400 N°15 / N°25
Compression 60 Nevr
triaxiale
+ 200 N°13
Perméabilité au gaz
(Pc — 5MPa) 400 N°35
Essai d’extension 400 N°01
latérale N°02

TABLE 3.3 — Types d’essais mécaniques et numéros d’échantillons testés.

Les essais de compression uniaxiale et triaxiale sont les plus utilisés pour caractériser les
performances mécaniques d’un matériau. Le Tableau 3.3 rappelle succinctement les types d’essais
mécaniques et les numéros des échantillons testés.

3.2.1 Reésultats des essais mécaniques uniaxiaux et triaxiaux

Notre objectif est de montrer 'influence du traitement thermique sur le comportement mé-
canique multiaxial des mortiers. La microfissuration est un phénoméne connu, généré par le
traitement thermique, voir Chapitre 1, aussi nous tacherons de l'identifier dans les essais ci-
dessous. Nous avons choisi de réaliser les essais de compression simple et triaxiale & une pression
de confinement moyenne, égale a 5 ou 10 MPa, et comparable & des niveaux de confinement déja
investigués par le passé au laboratoire [153].

Analyse des faciés de rupture

Les deux photos des Figs. 3.7(a) et 3.7(b) montrent les échantillons aprés rupture en com-
pression triaxiale (P.=10MPa) pour I’état de référence et aprés traitement a 400°C. Dans les
deux cas, et comme attendu (voir Chapitre 1), la rupture a eu lieu par macro-fissuration suivant
un plan incliné par rapport a I’axe vertical.
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FIGURE 3.7 — Rupture en compression triaxiale (P, = 10M Pa) (a) : d’un échantillon de
référence (gauche); (b) : d’un échantillon traité a 400°C (droite).

Analyse des courbes contrainte/déformation

On notera que les courbes de contrainte nominale /déformation axiale, voir Figs. 3.8(a), 3.8(b)
ne vont pas toutes a rupture, les jauges de déformation ayant pu se décoller dés le maximum de
contrainte R, dépassé. Malgré tout, I'allure des courbes contrainte nominale/déformation axiale
met en évidence que la déformation plastique (et donc la ductilité) du mortier croit avec la
température de traitement thermique 7. En effet, au maximum de contrainte R, la déformation
axiale atteinte pour le mortier traité thermiquement a 400°C : £,(400°C) = 4000udef représente
le double de la déformation axiale du mortier dans I’état de référence : £,(60°C) =2000udef. Ceci
témoigne d’une dégradation due au traitement thermique, trés probablement sous la forme d’une
microfissuration [11, 57|, voir Chapitre 1. En lien avec les résultats poro-élastiques présentés
dans [21] et dans la Section 3.3, on peut également estimer qu’a l’échelle du squelette solide
(grains de sable+pate de ciment), et sous confinement, des ponts solides (également appelés
trabécules, comme dans la microstructure de 'os) s’écrasent plus facilement aprés traitement
thermique, de sorte que le matériau est plus sensible au cisaillement et au glissement, ce qui
contribue & la déformation plastique macroscopique. L’endommagement thermique du squelette
solide est expliqué par la déshydratation du gel C-S-H. Celle-ci a été mise en évidence sur le
mortier normalisé lors de I'essai thermo-gravimétrique, voir Section 3.1.3 et [21].

Détermination des propriétés élastiques et de la résistance a la rupture

Le module d’Young E, le coefficient de Poisson v et la résistance a la rupture (notée Rc) ont
été mesurés a partir des essais de compression uniaxiale et triaxiale réalisés sur 2 échantillons
pour chaque température, voir les valeurs moyennes dans le Tableau 3.4. E et v sont calculés
aprés 3 cycles de charge/décharge de 0 & 9 MPa, au début de la courbe contrainte /déformation,
comme recommandé par la RILEM [139]. Ce sont des valeurs initiales (en dessous de la limite
élastique), qui ne prennent pas en compte I’endommagement mécanique. Comme attendu, voir
Chapitre 1, on constate que le module d’Young E et le coefficient de Poisson v diminuent de
fagon continue et notable avec la température T, voir également les Figs. 3.9(a) et 3.9(b). La
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300°C ou 400°C), (a) : pour l’essai de compression simple ; (b) : pour I’essai de compression

triaxiale & P.=10 MPa.

diminution réguliére du module d"Young avec la température de traitement thermique est en bon
accord avec 'augmentation de la porosité totale mesurée par saturation a ’éthanol, voir la Fig.
3.5. Apreés traitement thermique jusqu’a 400°C, le module d’Young diminue de 52 % par rapport
a sa valeur initiale pour 'essai de compression uniaxiale, et de 40,5 % de sa valeur initiale pour
I'essai de compression triaxiale (P, = 10 MPa). Le module d’Young E & P, = 10 MPa augmente
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Echantillon Compression simple Compression triaxiale
E (GPa) | v | Rc (MPa) | Pc = 5MPa Pc = 10MPa
Rc’ (MPa) | E (GPa) | Re’ (MPa)
60°C 32,5 0,16 58,0 83,5 34,8 102,2
105°C 30,9 0,16 61,5 - 32,6 98,2
200°C 25,1 0,13 49,4 70,0 27,5 94,9
300°C 20,7 0,12 47,9 - 23,5 82,7
400°C 15,6 0,11 40,1 54,5 20,7 73,5

TABLE 3.4 — Evolution des propriétés élastiques E et v et de la résistance en compression
R, en fonction de la température de traitement thermique 7' (valeurs moyennes sur deux
essais).

environ de 11 % (valeur moyenne pour toutes les températures) par rapport a celui a P. = 0, ce
qui met en évidence un effet non négligeable du confinement. Déterminé en compression uniaxiale
seulement, le coefficient de Poisson v diminue de 0,16 & 0,115 avec la température T'.

Comparativement aux résultats en compression simple, on note une augmentation de la résis-
tance R, lorsqu’on est sous confinement, voir Tableau 3.4. L’évolution de R, avec la température
de traitement thermique 1" présente la méme pente quel que soit le confinement P, utilisé, voir
Fig. 3.10. Ces résultats sont en bon accord avec les travaux antérieurs effectués au laboratoire
sur le méme matériau a I'état de référence. Ainsi, pour un mortier normalisé (E/C=0,5) a I'état
de référence, Yurtdas et al. [153] ont identifié R, = 60MPa lors de I’essai de compression simple,
alors que notre valeur est de 58,0 + 0,5MPa; R, est égal a 102,2+1,6 MPa a I’état de référence
pour 'essai de compression triaxiale (& P. = 10MPa) dans notre étude, et Yurtdas et al. [153]
ont déterminé R, = 115,5 MPa pour l’essai de compression triaxiale & P. = 15MPa.

Par ailleurs, une diminution significative et réguliére de la résistance R, est observée pour
les températures de traitement 7" supérieures & 105 °C. Pour les échantillons chauffés a4 105 ¢ C,
comparativement a ’état de référence, ’évolution de R, est un peu différente : on observe une
légére diminution de 3,9 % de R, pour l'essai de compression triaxiale (& P. = 10 MPa), mais
une augmentation de 6,0 % de R, pour I’essai de compression simple.

Un tel résultat a déja été observé par Burlion et al. [15] pour un béton soumis a la dessicca-
tion. La valeur de R, augmente avec la dessiccation, ou ici avec le séchage jusqu’a 105°C. Cette
augmentation est liée & deux phénomeénes [9, 15]. D’une part, la dépression capillaire due au sé-
chage provoque une mise en compression du squelette solide, qui conduit & une "pré-contrainte"
du mortier, qui devient alors plus résistant. Il y a une augmentation de la résistance a la compres-
sion par rigidification du matériau. La diminution de la pression de disjonction peut également
conduire & une augmentation de la résistance uniaxiale. Un second phénoméne est dii aux gra-
dients hydriques, qui provoquent une contraction des bords de I’échantillon par rapport & son
coeur [141]. Cette contrainte de confinement hydrique induit une augmentation supplémentaire
de la résistance. Cependant, elle induit également des micro-fissures par excés de traction dans
la zone en surface de ’échantillon. Cette micro-fissuration d’origine hydrique, limitée en surface,
a un role faible sur la valeur de la résistance en compression uniaxiale. Par contre, elle aura une
influence sur I’évolution des propriétés élastiques, qui diminuent contintiment avec le séchage.
Enfin, pour I’échantillon traité jusqu’a 105°C, I'’endommagement thermique est encore poten-
tiellement assez faible par rapport aux effets de pression capillaire, ce qui va globalement dans
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FIGURE 3.9 — (a) : Evolution du module d’Young E en fonction de la température de traite-
ment thermique T', déterminée & partir de la premiére partie linéaire des courbes contrainte
nominale/déformation axiale en compression simple ou triaxiale (P.= 0 ou 10 MPa); (b) :
Evolution du coefficient de Poisson en fonction de la température de traitement ther-
mique T, déterminée & partir de la premiére partie linéaire des courbes contrainte nomi-
nale/déformation axiale en compression simple (P, = 0).

le sens de 'augmentation de la résistance mécanique. Par contre, pour I'essai en compression
triaxiale, R, diminue entre I’état de référence et le traitement thermique jusqu’a 105°C : les ef-
fets de pression capillaire sont atténués sous confinement, si on peut encore considérer la présence
d’une pression capillaire a 105°C.

3.2.2 Reésultats des essais en extension latérale

Des essais en extension latérale ont été effectués afin de valider le modéle constitutif élasto-
plastique, couplé & un endommagement isotrope, qui est présenté au Chapitre 4. Pour les deux
essais effectués sur mortier traité a 400°C, I’évolution des déformations axiale et latérale est
présentée a la Fig. 3.11, lors de la décharge en confinement seulement, avec un point de départ
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FIGURE 3.11 — Résultats de l'essai d’extension latérale pour deux échantillons traités &
400°C.
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ap = P. =40 MPa et ¢ = o4ziqt = (F1/50) = 50MPa (point B dans le plan (p,q)). Cet
essai a été choisi car il permet un développement remarquable de la plasticité, et il correspond
& un chemin de chargement différent de celui utilisé pour l'identification du modéle. Les deux
essais présentent des résultats trés proches, et intéressants & interpréter en terme de déformation
axiale, puisqu’elle change de signe pendant la décharge.

Afin de mieux comprendre I’évolution de €, avec le chargement appliqué, le trajet de char-
gement est exprimé comme la superposition d’une contrainte déviatorique ¢ constante et d’une
contrainte hydrostatique p décroissante, voir Fig. 3.12. La variation de la déformation axiale Ae,
provient alors de deux effets : Ae, = Ae,t + A€, Dans le plan déviateur (eq,q), la décharge
en confinement (p décroissante) de B & C correspond & un comportement (e4,q) de plus en plus
ductile, donc & une déformation Ae,' positive. En effet, le confinement tend & consolider le ma-
tériau, le déconfinement ayant l'effet inverse. Simultanément, la baisse du confinement produit
une variation de déformation Ae,? mesurée négativement dans le plan (€q,p), voir Fig. 3.12. Au
total, lorsqu’on est en début de déconfinement, le matériau est encore relativement bien consolidé
et alors |Ae,t| < |Ae?|, soit Ae, < 0. Par la suite, il vient un chargement (P, < 10 MPa) tel
que |Ae,t| > |Ae,?|, ot Ae, > 0.
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FIGURE 3.12 — Explication de I’évolution de la déformation axiale €, lors de I'essai d’ex-
tension latérale (phase de déconfinement seul). Le chargement est la superposition d’une
contrainte déviatorique ¢ = 04201 = (F1/S0) = 01 — o3 constante et d’une contrainte
hydrostatique p = P, décroissante, qui générent chacune une variation de déformation
Aeg' et Ae,”.
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3.3 Evolution des propriétés poro-élastiques apreés traitement ther-
mique

Dans cette partie, nos objectifs sont (1) de vérifier la validité d’une approche poro-élastique
linéaire et isotrope pour le mortier normalisé, supposé complétement dé-saturé ; et (2) d’identifier,
suite au traitement thermique, 'effet d’un chargement hydrostatique sur les principales propriétés
poro-¢élastiques Ky et K (ou K et b). Rappelons que le fluide interstitiel utilisé est du gaz (Argon,
pas d’eau ou d’éthanol), pour éviter toute interaction avec la pate de ciment [153], et de maniére
A saturer le réseau poreux plus rapidement.

3.3.1 Mise en évidence de I’évolution de la microstructure par essai en com-
pression hydrostatique drainé

30
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FIGURE 3.13 — Données d’essai drainé (e,,P,) pour le mortier intact et les mortiers traités
thermiquement a 105, 200, 300 et 400°C.

Lors d’un essai en compression hydrostatique drainé (pression interstitielle P; = 0), les mor-
tiers intacts et traités thermiquement & 105°C ont un comportement (&,,P.) élastique linéaire et
réversible, qui est typique d’une matrice solide non fissurée, voir la Fig. 3.13.

En revanche, pour les échantillons traités thermiquement a 200, 300 et 400°C, le comporte-
ment (g,,F,) devient notablement ductile, voir la Fig. 3.13. Ces mortiers sont plus déformables
que les mortiers de référence ou traités a 105°C. Par exemple, & P. = 25 MPa, le mortier traité
a 300°C se déforme 2,4 fois plus que le mortier intact, alors que le mortier traité a 400 °C se
déforme environ 3 fois plus que le mortier intact. Cette plastification progressive est attribuée
a leffet d’'un endommagement di au traitement thermique. Celui-ci peut étre lié a la fois a la
décomposition chimique des silicates de calcium hydratés (C-S-H), a la création de micro-fissures,
et & Paugmentation de la porosité connectée. La micro-fissuration provoque progressivement un
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endommagement, voire une rupture, des ponts solides (ou trabécules) du squelette, comme décrit
dans [80].
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FIGURE 3.14 — Le module d’incompressibilité drainé K; diminue avec la température de
traitement thermique a partir de 200°C, mais il augmente avec la pression de confinement
P..

Ainsi, & pression de confinement donnée, la pente de la droite interpolant les points expé-
rimentaux (e,,P,) lors d’'une décharge AP, =5 MPa, identifié¢e au module d’incompressibilité
drainé K3, diminue significativement aprés un traitement thermique au-dessus de 105°C, voir
la Fig. 3.14. Les tableaux 3.5 et 3.6 montrent que, & une méme pression de confinement P, =
15 MPa, la valeur moyenne de K est égale & 16125 MPa pour le mortier intact et 16190 MPa
pour le mortier traité & 105°C. En termes statistiques, les intervalles de population correspondant
a 95 et 99 % d’essais se chevauchant : K} ne présente pas de différence statistiquement significa-
tive entre les mortiers intact et traité & 105 °C. En revanche, K} diminue de fagon significative
statistiquement pour un traitement thermique & 200 °C, avec une valeur moyenne de 12850 MPa,
et des intervalles & 95 et 99 % de population qui ne chevauchent pas ceux des mortiers de ré-
férence et traité a 105°C. Pour le mortier traité a 300 °C, K} est quasiment réduit de moitié
par rapport & la valeur du mortier intact, avec une valeur moyenne de 9840 MPa; l'intervalle
correspondant & 95 % de population ne chevauche ni celui du mortier traité a 200°C, ni ceux des
mortiers de référence et traité & 105°C. Pour le mortier traité a 400°C, K est encore plus petit,
avec une valeur moyenne de 9080 MPa. Les intervalles gaussiens a 95 et 99 % de population se
chevauchent pour les traitements thermiques a 300 et 400°C.

Comparons maintenant les modules d’incompressibilité drainé K a traitement thermique
donné au-dela de 105°C : la valeur de K} augmente avec la pression de confinement, voir les
Figs. 3.15, 3.14 et les Tableaux 4.6, 4.7, 4.8. Pour les mortiers intacts et traités jusqu’a 105
°C, dont le comportement est linéaire et réversible, le module d’incompressibilité drainé K est
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FIGURE 3.15 — Données d’essai drainé (e,,P;) (a) : pour I’échantillon n.38 traité a 300°C;
(b) : pour léchantillon n.25 traité a 400°C. Chacune des quatre phases successives de
décharge & AP, = 5 MPa est utilisée pour déterminer K3 a 10 (ou 12), 15, 20 ou 25 MPa.

indépendant de la pression de confinement, voir la Fig. 3.14 et les Tableaux 4.4 et 4.5.

Dit autrement, au-dessus de 105 °C, le module d’incompressibilité tangent Kp 14ngent, évalué
comme la tangente de la courbe (¢,,P;) & P, donnée, diminue réguliérement avec I'augmenta-
tion de P, voir la Fig. 3.13, tandis que le module sécant K}, déterminé au cours d’une phase
de décharge & AP, = 5 MPa, augmente avec P,.. Ces deux évolutions sont des conséquences

de 'endommagement thermique. D’une part,

I’endommagement thermique affaiblit le squelette
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Echantillon N°
ou parameétre statistique

Module drainé
Kp en MPa

Module de la matrice
K; = (= — +) ! en MPa

K, 0
N° 7 (Intact) 15613 10853
N° 8 (Intact) 17241 50101
N° 24 (Intact) 15522 44540
Valeur moyenne
+ écart a la moyenne 16125+ 7% 45165+ 10%

exprimé en %
Intervalle gaussien (95 % des cas)
(écart type moyen =+ 2)
Intervalle gaussien (99 % cas)
(écart type moyen =+ 4)

[14545-17705] [37563-52767]

[12965-19285] [29961-60369|

Référence [135]-N°1 (Intact) 17700 42400
Référence [135]-N°2 (Intact) 16900 36500
N° 11 (Traité a 105°C) 16092 41864
N° 19 (Traité a 105°C) 16291 45031

Valeur moyenne
+ écart a la moyenne
exprimé en %
Intervalle gaussien (95 % des cas)

16192 + 0,6% 43898 + 4,6%

(écart type moyen =+ 2)

[15993-16391]

[39832-47964]

Intervalle gaussien (99 % des cas)
(écart type moyen =+ 4)

[15794-16590]

[35766-52030]

N° 21 (Traité & 200°C)

12533

39374

N° 22 (Traité a 200°C)

13175

40078

Valeur moyenne
+ écart & la moyenne
exprimé en %

12854 + 2,5%

39726 + 0,9%

Intervalle gaussien (95 % des cas)
(écart type moyen =+ 2)

[12212-13496]

[39022-40430]

Intervalle gaussien (99 % des cas)

[11570-14138]

[38318-41134]

(écart type moyen =+ 4)

TABLE 3.5 — Valeurs de K} et K pour le mortier intact et pour les mortiers traités ther-
miquement & 105 ou 200°C, sous une méme pression de confinement de 15 MPa.

solide, ce qui augmente la plastification, et le module Kj¢gngent diminue quand P. augmente.
Cette interprétation est corrélée avec 'augmentation de la porosité connectée, voir la Fig. 3.5, et
I’élargissement de la taille de pores, mis en évidence par porosimétrie au mercure, voir Fig. 3.4.
La décomposition chimique des hydrates fragilise également le squelette solide. En effet, s’il n’y
avait que des micro-fissures, en confinant, on retrouverait Kj; du mortier intact pour tous les
mortiers traités thermiquement. D’autre part, tel que proposé par Kherbouche [80] pour une
roche calcaire, le confinement induit une compaction du squelette solide a cause de 'effondre-
ment partiel du réseau poreux et des ponts solides, et donc son apparente rigidification : on
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Echantillon N° Module drainé Module de la matrice
ou paramétre statistique Ky en MPa | Ky = (le — %)7! en MPa
N° 14 (Traité a 300°C) 10412 52318
N¢ 38 (Traité a 300°C) 9262 51417
Valeur moyenne
+ écart a la moyenne 9837 + 6% 51868 + 0,9%
exprimé en %
Intervalle gaussien (95 % des cas) | [8687-10987] [50968-52768|
(écart type moyen =+ 2)
Intervalle gaussien (99 % des cas) | [7537-12137| [50068-53668]|
(écart type moyen =+ 4)
N° 15 (Traité a 400°C) 9430 67780
N¢ 25 (Traité a 400°C) 8734 68098
Valeur moyenne
=+ écart & la moyenne 9082+ 4% 67939+ 0,2%
exprimé en %
Intervalle gaussien (95 % des cas) [8386-9778| [67621-68257|
(écart type moyen =+ 2)
Intervalle gaussien (99 % des cas) | [7690-10474] [67303-68575]
(écart type moyen =+ 4)

TABLE 3.6 — Valeurs de K} et K, pour les mortiers traités thermiquement & 300 et 400°C,
sous une méme pression de confinement de 15 MPa.

mesure alors un module sécant K} de plus en plus grand avec P, lors d’une phase de décharge
AP, = 5 MPa.

3.3.2 Essais par changement de pression interstitielle

Les essais par "vartation de pression interstitielle" donnent directement I’évolution du module
H, voir les Figs. 3.16(a) et 3.16(b). On note que, de la méme maniére que K3, H diminue quand la
température de traitement thermique augmente, mais aussi que H augmente avec la pression de
confinement P., & traitement thermique donné. A partir des valeurs du module H sont déduites
celles de K, module d’incompressibilité de la matrice solide, directement en utilisant la formule :

(1/Ks) = (1/Kp) — (1/H).

Evolution de K, et b & pression de confinement donnée

Contrairement au module d’incompressibilité drainé Kj, K augmente avec la température de
traitement thermique pour les faibles pressions de confinement, ¢’est-a-dire au-dessous de 15 MPa,
voir la Fig. 3.17. Cette augmentation est la plus notable pour les mortiers traités thermiquement
a 300°C et 400°C. La différence de module d’incompressibilité K, entre les mortiers intacts,
traités a 105° ou 200°C n’est pas significative statistiquement, voir les Tableaux 3.5 et 3.6. Il
n’y a une augmentation statistiquement significative de K que lorsque 'on compare tous les
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FIGURE 3.16 — Données expérimentales de I'essai par changement de pression interstitielle
(€y,P;) pour (a) : le mortier intact et le mortier traité thermiquement a 300°C; (b) : le
mortier intact et le mortier traité thermiquement a 400°C.

mortiers (intact, 105°, 200°C ou 300°C) & celui traité a 400°C, qu’il s’agisse de 95 ou de 99 %
des cas.

Pour les faibles confinements (P, <15 MPa), on peut interpréter 'augmentation de Ky avec
le traitement thermique de la facon suivante, voir Fig. 3.18. Des micro-fissures ont été créées
pendant le traitement thermique, de telle fagon que la porosité occluse initiale, au sein de la
matrice solide, se retrouve (partiellement) connectée. Ceci est concordant avec I'augmentation
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FiGURE 3.17 — Effets du traitement thermique sur le module d’incompressibilité de la
matrice solide K, a pression de confinement donnée P. = 15 MPa.

mesurée de la porosité connectée, voir la Fig. 3.5. En conséquence, la matrice solide contient
moins de porosité occluse, et elle est alors plus rigide : son module d’incompressibilité apparent
K est plus grand qu’avant traitement thermique, voir la Fig. 3.17. Cette augmentation de K
correspond aussi & 'augmentation de la rigidité des C-S-H wvia la perte de leur eau structurelle au-
dela de 145°C, voir Section 3.1.3. Mais cet effet est limité & une pression de confinement faible.
A un niveau de confinement plus élevé, les micro-fissures peuvent se refermer, et certains des
pores occlus avant traitement thermique se retrouvent & nouveau piégés dans la matrice solide,
c’est-a-dire que la porosité occluse ré-augmente, et K diminue jusqu’a des valeurs similaires &
celles du mortier intact [19].

Allant dans le méme sens, les résultats expérimentaux sur l'argilite Callovo-Oxfordian cités
par Homand et al. [73] doivent étre mentionnés. Dans ces travaux, le coefficient de Biot b et
le module d’incompressibilité de la matrice K diminuent avec ’augmentation de la contrainte
axiale déviatorique. L’interprétation des auteurs est que, lorsque la contrainte axiale augmente,
un phénomeéne de poingonnement peut se produire dans certaines parties du réseau poreux, ce
qui signifie une perte de connection des pores. Cela signifie également que lorsque davantage de
porosité occluse est créée dans la matrice solide, le module d’incompressibilité de la matrice K
va étre réduit.

Le coefficient de Biot b étant déduit de K et K, simplement par b = 1 — (K}/K,), b présente
comme eux une différence statistiquement significative pour les mortiers traités thermiquement
4 400°C, par rapport aux mortiers intact ou traités a 105, 200 et 300°C, voir les Tableaux 3.5 et
3.6 & P. = 15 MPa. On note également que le coefficient de Biot b se rapproche de plus en plus
de 1 quand la température de traitement thermique augmente, avec une limite supérieure a 0,89,
voir la Fig. 3.19. En effet, comme le squelette solide se dégrade de plus en plus et perd de sa
cohésion initiale, son coefficient de Biot évolue de plus en plus vers celui du matériau granulaire.
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FIGURE 3.18 — Interprétation de 'augmentation de K, aux faibles confinements, et de sa
diminution aux forts confinements : (1) figure de gauche : le matériau poreux, traité ther-
miquement, contient un certain nombre de micro-fissures, qui connectent des pores initiale-
ment occlus dans la matrice solide; (2) figure de droite : quand la pression de confinement
P, augmente suffisamment, certaines micro-fissures se referment, et les pores auxquels elles
étaient connectées perdent leurs accés. Ces pores deviennent occlus et sont inclus dans la
matrice solide. Une matrice solide ayant une porosité occluse est plus compressible quune
matrice solide sans porosité occluse, par conséquent, K est plus faible dans le premier cas.
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FIGURE 3.19 — Effets du traitement thermique sur le coefficient de Biot b (& la pression de
confinement donnée P, = 15 MPa).

Influence de la pression de confinement sur K et b

Comme indiqué aux Figs. 3.16(a) et 3.16(b), pour les mortier intacts et traités jusqu’a 105 °C,
le module H ne change pas de maniére significative avec la pression de confinement, de sorte que
le module d’incompressibilité de la matrice solide K et le coefficient de Biot b restent inchangés
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quand P, augmente, voir Figs. 3.20(a) et 3.21(a).

En revanche, le module H augmente avec la pression de confinement pour les échantillons
qui ont été traités a 200°C, 300°C et 400°C. Les conclusions sont légérement différentes pour le
module d’incompressibilité K, qui n’est influencé de fagon significative par la pression de confi-
nement qu’a partir d’'un traitement thermique a 300 ou 400°C, voir les Figs. 3.20(a) et 3.20(b).
En effet, K} intégre les effets de K et de la microfissuration. L’interprétation de la diminu-
tion de K avec le confinement a été évoquée ci-dessus, voir Section 3.3.2 : lorsque la pression
de confinement augmente suffisamment, les micro-fissures dues au traitement thermique com-
mencent a se refermer, de sorte que certaines parties du réseau poreux perdent leurs connections
et deviennent occluses a l'intérieur de la matrice solide ; par conséquent, plus la matrice solide
contient de porosité occluse, plus elle devient compressible, et le module K diminue [18].

De méme que pour K, les Figs. 3.21(a) et 3.21(b) indiquent la méme évolution pour le coeffi-
cient de Biot b. La diminution de b avec le confinement est expliquée par la méme interprétation
que pour K. On notera que pour les mortiers intact ou traités a 105 et 200°C, le coefficient
de Biot b reste dans la gamme de [0,61-0,71] proposée par Ulm et al. [148], mais pour la phase
C-S-H seule a ’échelle basse (microscopique).
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FIGURE 3.20 — Le module d’incompressibilité de la matrice solide K est déduit des résultats
d’essai en compression hydrostatique drainé et par changement de la pression interstitielle
(a) : pour le mortier intact et les mortiers traités thermiquement jusqu’a 105 et 200°C;
(b) : pour les mortiers traités jusqu’'a 300 et 400°C. Une nette diminution de K, avec
I’augmentation du confinement est remarquée & partir de 300°C.
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FIGURE 3.21 — Le coefficient de Biot b est déduit des résultats d’essai en compression
hydrostatique drainé et par changement de la pression interstitielle (a) : pour le mortier
intact et les mortiers traités jusqu’a 105 et 200°C; (b) : pour les mortiers traités jusqu’a
300 et 400°C.
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3.3.3 Comparaison entre H mesuré au gaz et H mesuré a I’éthanol

Pour le mortier intact N° 8, aprés la mesure du module H au gaz, I’échantillon a été saturé a
I’éthanol par injection simultanée en amont et en aval de I’échantillon. Les valeurs de H mesuré
a ’éthanol sont donnés dans le Tableau 3.7. En les comparant avec celles obtenues au gaz, on
peut conclure que, bien que les valeurs de H & I’éthanol soient systématiquement légérement
plus faibles que celles au gaz, les deux méthodes aboutissent a des résultats trés proches, voir les
Figs. 3.22(a) et 3.22(b). Notamment, pour le mortier intact, la valeur de H mesurée a 1’éthanol
ne change pas significativement avec la pression de confinement.

Confinement P. | H mesuré au gaz | H mesuré a I’éthanol
(MPa) (MPa) (MPa)
12 26926 24604
15 26287 25132
20 27856 26970
25 28359 25595

TABLE 3.7 — Valeurs du module H mesurées au gaz et a ’éthanol pour ’échantillon de
mortier intact N°8.

3.3.4 Comparaison des mesures de K, avec les données d’essais mécaniques

Une comparaison est possible entre les valeurs de K} mesurées directement et celles obtenues
& partir des mesures du module d’Young F et du coefficient de Poisson v en compression simple
et triaxiale, grace a la relation classique suivante, qui suppose que le mortier est un matériau
homogéne et isotrope a ’échelle macroscopique :

E
3(1—2v)

Pour différentes températures de traitement thermique, et en utilisant les données de com-
pression uniaxiale ou triaxiale, les valeurs des K calculées, ou déterminées directement, sont
présentées dans le Tableau 3.8. Dans ce tableau, E; est le module d’Young en compression
simple, Fs est celui en compression triaxiale avec P, = 10MPa. Le coefficient de Poisson v est
supposé identique en compression simple et triaxiale. Les valeurs de K sont calculées en utili-
sant les deux modules d’Young E; et F». Précisons que les Kj mesurés par essai poro-mécanique
drainé l'ont été a P, = 12MPa. Malheureusement, nous ne disposons pas de données pour K a
P. = 10 MPa. En comparant les deux méthodes d’évaluation de K} (calculée et mesurée), nous
concluons qu’elles aboutissent & des résultats cohérents.

Ky = (3.1)
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FIGURE 3.22 — Comparaison du module H mesuré soit (a) au gaz, soit (b) a I’éthanol pour
un échantillon intact N° 8.

Température | Ey (simple) | By (triaxiale) v Ky (Ev) | Ky (Es) K}, mesuré
de traitement (MPa) (MPa) (simple) | calculé | calculée | a P, = 12MPa
(MPa) | (MPa) (MPa)
60°C 32507 34783 0,16 15935 17050 16759
105°C 30917 32651 0,16 15155 16005 16109
200°C 25081 27546 0,13 11298 12408 12775
300°C 20753 23467 0,12 9102 10292 9140
400°C 15648 20756 0,11 6687 8870 7857

TABLE 3.8 — Valeurs de K} obtenues a partir des mesures du module d’Young en compres-
sion uniaxiale Fj et triaxiale (P. = 10 MPa) Fj et du coefficient de Poisson v.



3.4. VALIDATION EXPERIMENTALE : CREATION DE POROSITE OUVERTE DANS LA MATRICE CIMI

3.4 Validation expérimentale : création de porosité ouverte dans
la matrice cimentaire suite a un chauffage

Lors des essais poro-mécaniques sur mortier traité thermiquement & 300 et 400°C, nous avons
constaté la diminution de K avec le confinement. Nous avons supposé que le traitement ther-
mique crée des micro-fissures, qui ouvrent 'accés a des pores initialement occlus dans la matrice
solide. Le confinement bloque l'accés & ces pores, qui re-deviennent des pores 'occlus’ dans la
matrice, sans contact avec 'extérieur. Ceci diminue la quantité de squelette purement solide sol-
licité et également la porosité connectée. On a alors tendance a confiner du squelette comportant
des pores occlus, donc moins rigide, que du squelette solide seul : K diminue. Nous avons mis
au point un essai original, afin de valider expérimentalement cette interprétation.

Cet essai permet de quantifier le volume de ’espace poreux connecté, sous chargement hydro-
statique [23]. II doit mettre en évidence 'augmentation de la porosité ouverte dans le mortier,
suite a un traitement thermique, et sa diminution quand le confinement P, croit. Le Tableau
3.9 présente les mesures de volume de pores connectés V), en fonction de la contrainte hydrosta-
tique P, et pour les trois échantillons testés (1 mortier sain, 2 mortiers traités thermiquement a
400°C).

Intact P. (MPa) 1,7 40 1,7 0,5
(60°C) V, (mm3) 32680 | 32270 - -
Echantillon (400°C) | 1*¢ | P. (MPa) 1,7 40 1,7 0,5
N°1 charge | V, (mm?) | 56900 | 51700 | 52400 53000
26me | p (MPa) | 1,7 40 1,7 0,5
charge | V, (mm?) | 53200 | 51700 | 52800 53600
Echantillon (400°C) | 1*¢ | P. (MPa) 1,7 40 1,7 0,5
N°2 charge | V, (mm?3) | 58180 | 52400 | 53600 54360
2¢me | p. (MPa) - 1,7—40 - 60 — 40 — 1,7
charge | V, (mm?) | 54200 — 51900 — 48660 — 49250 — 51500

TABLE 3.9 — Volume de pores accessibles sous différents confinements pour un échantillon
sain et deux échantillons traités thermiquement & 400°C.

Pour I’échantillon de mortier de référence, la variation de porosité sous contrainte est limitée :
elle vaut 1% lorsque P. augmente de 1,7 & 40 MPa. Par contre, pour les échantillons chauffés a
400°C, la variation de porosité aprés un chargement de 1,7 & 40 MPa est négative et a une valeur
importante : le volume de pores a 40 MPa diminue de 9,1 % par rapport au volume de pores a
1,7 MPa, en passant d’une valeur V,, = 56900 mm?> & une valeur Vp = 51700 mm? (échantillon
N°1 — 1), soit une diminution AV}, = - 5200 mm?. Pour 'échantillon N°2 — 2 (400°C), le volume
de pores a 40 MPa diminue de 9,9 % par rapport au volume de pores a 1,7 MPa, voir le Tableau
3.9.

On peut comparer la variation de volume de pores connecté AV, sous confinement a la
variation de volume global de I’échantillon AVgerorm et a la variation de volume de la matrice
solide AV,,. Pour cela, on utilise un essai poro-mécanique en compression hydrostatique drainé ;
en premiére approche, nous avons retenu le premier essai couplé poro-mécanique/perméabilité
présenté a la Section 3.5.3. Pour le chargement (1), de 1,7 & 40 MPa, on lit directement Ae, =
8000 x 1076 sous charge, correspondant & AP, = 40 MPa, sur la courbe expérimentale P.(s,) :
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cela donne un module d’incompressibilité tangent K, = 5 GPa. A titre de comparaison, on
obtient un module K; = 4,2 GPa en utilisant le second essai couplé présenté & la Section 3.5.3
(Ae, =9500 x 1075 & 40 MPa). On utilise alors que la variation de volume global de 1’échantillon
est donnée par : K = (AP./Aeg,), avec Aey = AViyetorm/Vo, ot V, est le volume initial de
I’échantillon. On évalue la variation de volume de la matrice solide AV,, avec : Ky = (AP./A¢;, =
AP./(AV;,/V,), et Ks =40 GPa pour le matériau sain, ou traité thermiquement et soumis & un
confinement supérieur ou égal a 25 MPa, voir Figs. 3.20(a) et 3.20(b). Le Tableau 3.10 présente
la variation de porosité A V,, due & la variation de contrainte hydrostatique pour I’échantillon
N¢1-1 traité a 400°C, ainsi que la variation du volume global de I’échantillon AV, torm et de la
matrice solide AV,,.

Variation de | Variation de déformation | Variation de déformation
1€T€ charge porosité AV, | de I'échantillon A Vg form de la matrice A V,,
1,7 — 40 MPa (1) | -5200mm? -2100mm?3 -300mms3
40 — 1,7 MPa (2) +700mm? +1200mm? +300mm?
1,7 — 0,5 MPa (3) +600mms3 négligeable négligeable

TABLE 3.10 — Variation de porosité due aux changements de contrainte hydrostatique pour
I'échantillon N°1-1 traité thermiquement a 400°C (1" cycle).

Lors du chargement (1), de 1,7 & 40 MPa, on a une variation de porosité AV, = - 5200
mm?. Comparativement, la variation du volume de I’échantillon par déformation sous l'effet du
confinement est AVgeform = -2100 mm?3. La différence entre AV, et AVieform n’est donc pas
négligeable : elle est de I'ordre de 3100mm3. La compressibilité du squelette K, apporte une
contribution AV, de seulement -300mm?. La perte de volume poreux interconnecté est donc
bien expliquée par 'ajout de pores occlus dans la matrice solide, & partir de la fermeture de
micro-fissures due au confinement.

Lors du chargement (2), de 40 & 1,7 MPa, on récupére AV,, = 700mm? de porosité ouverte,
tandis que I’échantillon recouvre un volume de 1200mm3, dont 300mm? pour la matrice so-
lide (supposée en retour élastique). Les AV, = 700mm3 sont donc & comparer a (AVaeform —
AV,,) = 900mm? : ces deux valeurs sont équivalentes, aux approximations faites lors de 1’éva-
luation de AVyetorm avec le module d’incompressibilité tangent K; = 5 GPa, alors qu’il peut
diminuer jusqu’a 4,2 GPa. L’équivalence entre AV, et (AVgeform — AVp) montre que 'on ne
récupére qu’'une fraction de la porosité qui avait été déconnectée par fermeture de fissure lors de
la phase de chargement (1).

Lors du chargement (3), de 1,7 & 0,5 MPa, on récupére 600mm? de porosité pour des dé-
formations d’échantillon et de matrice négligeables. Cette phase n’est donc a priori que de la
réouverture de fissures.

Au bilan on a récupéré 1300mm? pour 5200mm? perdus lors du premier chargement, soit
un déficit de 3900mm?3. De son coté, I’échantillon a gardé une déformation permanente de 2100-
1200=900mm3. On peut admettre que ces 900mm?> ne sont que de la porosité perdue par début
de collapse (i.e. effondrement) des ponts solides : il peut aussi y avoir de la porosité non connectée
au départ, incluse dans la matrice et qui aurait aussi été perdue, c’est a vérifier mais c’est difficile
A réaliser expérimentalement. On a donc un déficit de 3900 - 900 = 3000mm? de porosité qui,
& la suite de la décharge instantanée, n’est pas récupérée, i.e. des fissures sont restées fermées.
Cela représente 57,7% des 5200 mm? perdus lors du premier chargement.
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3.5 Propriétés de transport convectif aprés traitement thermique

Pour le mortier normalisé traité thermiquement, la perméabilité au gaz a été identifiée sous
sollicitation mécanique seule, en compression hydrostatique et en compression triaxiale avec
déviateur, comme suit.

3.5.1 Perméabilité au gaz sous contrainte hydrostatique

A pression de confinement donnée, la perméabilité apparente Ky, a été déterminée pour
différentes pressions d’injection de gaz P;, ce qui a permis de déduire la perméabilité intrinséque
Kint en tenant compte de leffet Klinkenberg [81], voir Chapitre 2. Par exemple, la Fig. 3.23
donne les points expérimentaux K,p, en fonction de I'inverse de la pression moyenne de gaz
1/ Py pour le mortier traité thermiquement & 300°C et sous différents confinements. On vérifie
bien que ces points, pour de faibles valeurs de pression d’injection, s’alignent sur une droite,
comme prévu par I’approche de Klinkenberg. L’ordonnée a 1’origine de la droite donne la valeur
de la perméabilité intrinséque K.
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FIGURE 3.23 — Exemple de détermination de la perméabilité intrinséque pour un échantillon
de mortier traité a 300°C, selon I’approche de Klinkenberg, pour différents confinements
P, =5, 15 et 25 MPa. On notera que deux points expérimentaux correspondent aux
pressions 1/P,,,, minimale et maximale.

Evolution avec la température de traitement thermique. K;,; est une propriété propre,
intrinséque, du matériau poreux. La dépendance de K;,,; avec la température est mise en évidence
a la Fig. 3.24. Pour les mortiers intact et traité a 105°C, il n’y a pas d’augmentation notable
de la perméabilité par rapport au mortier intact. A une pression de confinement donnée, par
exemple P, — 5 MPa, K;,; est égale a 6,27 x 10~1¥m? pour le mortier intact et elle a une valeur
proche de 6,51 x 10~®m?2 pour le mortier traité a 105°C. Cela signifie que le chauffage jusqu’a
105°C n’induit pas d’endommagement thermique significatif. En revanche, pour les échantillons
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traités a 200°C, 300°C et 400°C, une augmentation significative de Kj;,; est observée. Les ré-
sultats complets sont présentés dans le Tableau 3.11. Toujours & P. = 5 MPa, le mortier traité
thermiquement & 400°C est environ 30 fois plus perméable qu’a I’état intact, avec une valeur
de perméabilité de 2,39 x 107m?2. Ces observations sont en accord avec I’élargissement des
pores et 'augmentation de porosité ouverte, mis en évidence par porosimétrie au mercure et a
I’éthanol. La micro-fissuration due au traitement thermique contribue également & ce résultat.
Car en modifiant la microstructure, on modifie le réseaux poreux disponible pour 1’écoulement
du gaz.
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FIGURE 3.24 — Perméabilité intrinséque en fonction de la température de traitement ther-
mique et du confinement.

Température Perméabilité intrinséque Kipns (m?)
(°C) Pc = 5MPa | Pc=12MPa | Pc=15MPa | Pc=25MPa
60 6,27 x 1071% [ 6,02 x 10718 | 6,31 x 10~ 1® | 5,79 x 10~ '8
105 6,51 x 10718 [ 6,24 x 10718 | 6,20 x 10~ 1% | 6,00 x 10~'®
200 1,85 x 1077 | 1,63 x 10717 [ 1,59 x 1017 | 1,43 x 1017
300 6,80 x 10717 [ 6,09 x 1077 | 5,74 x 10717 [ 5,09 x 10717
400 2,39 x 10716 [ 2,13 x 10710 | 2,08 x 10716 | 1,83 x 10~ 16

TABLE 3.11 — Variation de la perméabilité intrinséque en fonction de la température de
traitement thermique et de la pression de confinement (P, (maximale) = 25MPa).

Evolution avec le confinement. Il a été intéressant d’appliquer différentes pressions de confi-
nement pendant l'essai de perméabilité, pour mettre en évidence la création de micro-fissures
aprés traitement thermique et aussi leur fermeture avec la pression hydrostatique. La perméabi-
lité du milieu poreux non-fissuré est presque insensible & la pression de confinement. Cependant,
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I'effet du confinement est plus prononcé pour les températures de traitement thermique plus
élevées (T > 200°C'), voir les Figs. 3.24 et 3.25. Tout particuliérement pour 1’échantillon traité a
400°C, la perméabilité diminue avec I’augmentation du confinement. Cette diminution est causée
par la fermeture des micro-fissures induites par le traitement thermique et par I’effondrement
progressif de ponts solides (ou trabécules).
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FIGURE 3.25 — Perméabilité intrinséque normalisée en fonction du confinement.

3.5.2 Perméabilité au gaz sous chargement déviatorique

Le comportement hydraulique est identifié simultanément & ’essai de compression triaxiale
avec déviateur, lors duquel est appliqué d’abord le confinement p = P. = 5 ou 10 MPa, puis la
contrainte déviatorique ¢ = 0440 jusqu’a rupture, voir les détails de 'implémentation pratique
au Chapitre 2.

Traitement Perméabilité au gaz Perméabilité au gaz
thermique K,pp (Pc = 5MPa) Kopp (Pc = 10MPa)
(°C) avant l’essai aprés l'essai avant ’essai apreés 'essai
60 9,58 x 10718 m? | 4,14 x 107 m?2 [ 9,86 x 10718 m? | 2,58 x 10716 m?
200 2,55 x 10717 m? | 2,01 x 1075 m? | 2,44 x 10717 m? | 1,23 x 1010 m?
300 - - 7,61 x 10717 m? | 3,44 x 10716 2
400 3,27 x 10710 m? | 1,30 x 1075 m? | 1,82 x 10710 m? | 6,47 x 10716 m?

TABLE 3.12 — Perméabilité apparente avant et aprés essai de compression triaxiale avec
déviateur, avec P. = 5 ou 10 MPa pour chaque température de traitement thermique.

Perméabilités avant et aprés rupture sous chargement triaxial avec déviateur. Les
perméabilités apparentes, avant et aprés essai de compression triaxiale avec déviateur, sont don-
nées dans le Tableau 3.12. La perméabilité initiale K est évaluée sous confinement P, mais avant
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d’ajouter la contrainte déviatorique. Ky est égale a4 9,75 x 10718 m? avant traitement thermique
(a I'état de référence). Elle augmente de deux ordres de grandeur aprés traitement thermique
a 400°C. Cette augmentation de Ky avec la température de traitement thermique est attribuée
a la micro-fissuration et a l’élargissement des pores. La perméabilité apparente aprés essai (i.e.
aprés rupture), est évaluée aprés avoir 6té la contrainte déviatorique mais en conservant le méme
confinement (P, = 5 ou 10 MPa). Elle est beaucoup plus grande que Kj. Mais cette perméabilité
finale n’a pas grand sens, car on a en général une grosse fissure traversante sur I’échantillon, voir
les Figs. 3.7(b) et 3.7(a). Il ne s’agit plus de la perméabilité d’'un matériau homogéne, mais des
capacités de transport convectif locales de la fissure.

Evolution de la perméabilité et des déformations sous charge. Les Figs. 3.26 présentent
I’évolution de la perméabilité normalisée K /K en fonction de la contrainte déviatorique, avec
P, = 5 MPa pour différentes températures de traitement thermique Ty,q.. Les Figs. 3.27 et
3.28 présentent ’évolution de la perméabilité normalisée K/Ky en fonction de la contrainte
déviatorique, avec P, = 10 MPa. On a aussi représenté les déformations axiale, radiale (latérale)
et volumique en fonction de la contrainte déviatorique.

On constate que la perméabilité varie avec la dilatation volumique. La perméabilité norma-
liste K /K reste autour de 1 au début du chargement, jusqu’a ce que la déformation volumique
quitte sa progression linéaire, qui est identifiée comme le seuil de fissuration. C’est le moment
du chargement ol les micro-fissures existantes coalescent. Ensuite, avec 'augmentation de la
contrainte déviatorique, la fissuration se développe de maniére progressive et la perméabilité
normalisée K/K( augmente également. Le seuil de fissuration correspond a la transition d’un
comportement contractant Ae, > 0 vers un comportement dilatant Ae, < 0 (convention
£, > 0 en compression hydrostatique, voir Chapitre 1). Le seuil de fissuration, a partir duquel
la perméabilité augmente significativement, représente 60 a 90 % de la contrainte au pic. Cette
variabilité dans 'apparition du seuil de fissuration peut étre attribuée a la variabilité de 1'orien-
tation préférentielle des microfissures dans I’échantillon, aux tailles relatives des microfissures et
aussi a la pression de confinement appliquée.

Skoczylas et al. [136] ont observé une phase de légére diminution de la perméabilité au début
du chargement, qu’ils ont attribuée a la fermeture initiale de la porosité et des micro-fissures
préexistantes. Dans notre cas, la pression de confinement appliquée est un peu élevée, et ’essai
est effectué une demi-heure aprés la stabilisation du confinement. De ce fait, les micro-fissures
préexistantes sont probablement déja fermées par le confinement, et cette phase de diminution
en début de chargement est masquée.

Les résultats montrent également que 1'on retrouve 'effet de la ductilité sur la variation de
la perméabilité. En effet, si le matériau est initialement fragile, la perméabilité augmente trés
brutalement, prés du pic. A contrario, la perméabilité évolue beaucoup plus progressivement
lorsque le matériau est plus ductile, i.e. aprés traitement thermique & 200, 300 ou 400°C.
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FIGURE 3.26 — Perméabilité sous charge avec une pression de confinement P, = 5 MPa
pour les mortiers de référence, et traités thermiquement a 200 et 400°C.
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FIGURE 3.27 — Perméabilité sous charge avec une pression de confinement P. = 10 MPa
pour les mortier de référence et traité thermiquement a 200°C.
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FIGURE 3.28 — Perméabilité sous charge avec une pression de confinement P. = 10 MPa
pour les mortiers traités thermiquement & 300 et 400°C.
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3.5.3 Essais couplés de poro-élasticité drainée et de perméabilité au gaz

Ces essais ont été effectués sur deux échantillons de mortier normalisé, traité thermique-
ment & 400°C, afin d’investiguer l'effet d’une contrainte hydrostatique cyclique sur 1’évolution
du comportement (e,,P,) (essai en compression hydrostatique drainée) et de la perméabilité.

—+ Intact
¢ 400 (Pc_max = 25MPa)

30

Pression de confinement Pc (MPa)

0 -1000  -2000  -3000  -4000 -5000  -6000

Déformation volumique (10'6)

FIGURE 3.29 — Données partielles (g,,P.) pour un mortier intact et pour un mortier traité
thermiquement & 400°C (avec une pression de confinement maximale, respectivement, a 25

et 60 MPa).

Reésultats des essais poro-mécaniques en conditions drainées. Pour I’échantillon 400°C
- N°1, la pression de confinement a été appliquée jusqu’a 60 MPa. Le comportement (e,,P;)
est comparé avec les essais précédents pour lesquels P.(max.) = 25 MPa, voir la Fig. 3.29.
Ce nouveau résultat présente une bonne cohérence avec les précédents. Pendant le 1¢" cycle de
chargement-déchargement en confinement, voir la Fig. 3.30, K} ( déterminé pendant une décharge
a AP, = 5 MPa)augmente avec la pression de confinement. A une pression de confinement de
10 MPa, K} est égal & 7645 MPa; mais pour un confinement de 60 MPa, la valeur de K est
quasiment doublée, autour de 14399 MPa. Comme écrit précédemment, ’augmentation de Kj
avec P, est liée & la fermeture des micro-fissures et aussi a ’effondrement du réseau poreux. De
plus, I’échantillon intact (étuvé & 60°C), a un module d’incompressibilité Kj constant autour
de 16000 MPa, qui est indépendant de la pression de confinement [21|, voir également Annexe
1. Pour cet échantillon 400°C - N°1, la valeur de K, & P. = 60 MPa est donc proche de celle
du mortier intact, bien qu'un peu plus petite. Cela signifie que les micro-fissures induites par
un chauffage jusqu’a 400°C sont quasiment toutes fermées a cette pression de confinement. La
différence entre les deux valeurs peut étre expliquée par ’élargissement irréversible des pores pré-
existants et par la dégradation chimique des ponts solides du squelette aprés chauffage jusqu’a
400°C.
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FIGURE 3.30 — Données (&,,P,) pour I’échantillon 400°C - N°1 (avec une pression de confi-
nement maximale & 60 MPa).

Par ailleurs, pendant ce 1¢ cycle de chargement-déchargement, la courbe (g,,P.) corres-
pond & un comportement non-linéaire et ductile. Ce comportement n’est pas reproductible
lors des cycles de chargement-déchargement suivants, voir la Fig. 3.30. Comme nous le savons,
€y = bl 4 e et d’aprés la Fig. 3.30, utilisée aprés le 1°7 chargement-déchargement complet
(0 — 60 MPa —0 MPa), 5" est d’environ 6000 x 106

Puisque les micro-fissures de la matrice solide ont été fermées lors du 1¢" cycle de chargement-
déchargement jusqu’a 60 MPa, le mortier aura théoriquement un comportement élastique, linéaire
et réversible lors des cycles suivants. Comme chaque cycle de chargement-déchargement dure 2 &
3 jours, et qu’entre chaque cycle, il y a quelques jours d’attente (week-end), la pression retourne
& une valeur relativement basse (environ 5 MPa) pendant la nuit ou le week-end. Il y a donc
quelques décalages (valeur maximale d’environ 800 x 10~%) pour les données (e,,P.) au cours des
deuxiéme et troisiéme cycles de chargement-déchargement. Ceci peut étre causé par la relaxation
des jauges pendant les cycles ou par la réouverture des micro-fissures a faible confinement, ou étre
da a la variation de température ambiante qui influence les valeurs des jauges (cet essai n’est pas
effectué dans une salle climatisée). Par rapport a la déformation plastique e@’l' = 6000 x 1075, ces
décalages (de 13 % environ) représentent un artefact expérimental et ne sont trés probablement
pas indicatifs d’'un comportement intrinséque au matériau.

Ainsi, on peut considérer que les données (e,,P,) pour les 26M€ et 36ME€ ¢ycles de chargement-
déchargement sont représentatives d’'un comportement réversible et quasi-élastique, bien que
non-linéaire, et I’évolution de P. avec €, est presque identique pour les 26™€ et 3°MM€ cycles, voir
la Fig. 3.30. En outre, les phases de déchargement (de 60 MPa a 10 MPa) pour chaque cycle sont
presque paralléles. Lorsqu’on ne confine pas davantage que lors du 1¢" cycle, il ne se produit plus
de fermeture supplémentaire de micro-fissures. La non-linéarité du comportement a la décharge
est attribuée a la ré-ouverture partielle de micro-fissures.
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Résultats des essais de perméabilité au gaz. Pour le méme échantillon 400°C - N°1, pen-
dant la 1°*¢ charge jusqu’a 55 MPa, une diminution significative de la perméabilité intrinséque
Kint est observée, voir la Fig. 3.31. En accord avec le comportement mécanique (g,,P.) non li-
néaire et ductile au cours du 1¢" cycle de chargement, la variation de Kj,; est aussi non linéaire.
La perméabilité intrinséque K, dépend principalement de P, pendant le 1¢" cycle de charge-
ment : cela est lié & la fermeture progressive des micro-fissures et & l'effondrement des ponts
solides lors de 'augmentation de la pression de confinement. Cette observation est & mettre en
paralléle avec I’évolution de la perméabilité lors d’un premier chargement hydrostatique, en fonc-
tion de la température de traitement thermique, tel que représenté a la Fig. 3.24. En effet, la
chute de perméabilité lors du premier chargement est d’autant plus importante que le matériau
a subi un traitement thermique a température élevée.

400°C Ech. N°1

-16
410 1 1% charge (20~22/02/2008)

| ~—A— 3®™ charge-décharge
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o |
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z |
2 2510%
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5 1510 o
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510'17LHH\‘. P R FETII RS—
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Pression de confinement Pc (MPa)

F1GURE 3.31 — Effet du confinement sur la perméabilité intrinséque de I’échantillon 400°C
- N°1 (avec une pression de confinement maximale P. = 55 MPa).

Pendant les 3°™M€ et 4°M€ cycles de chargement-déchargement (jusqu’a 55 MPa), K est
une fonction réversible de la pression de confinement, voir la Fig. 3.31. Les valeurs de Kj;,,; restent
plus faibles que celles mesurées au cours du 1" cycle de chargement. Toutefois, une légére aug-
mentation de la perméabilité est observée pendant le qeme cycle de chargement-déchargement,
lorsque la pression chute de 15MPa & 5MPa. Cela est attribué a la réouverture de micro-fissures
a faible confinement.

Enfin, les perméabilités intrinséques Kj;,; mesurées a la pression de confinement de 55 MPa,
pour les trois cycles de chargement-déchargement, ont des valeurs similaires, voir la Fig. 3.31.
Cela signifie que les micro-fissures ont toutes été fermées & une pression de confinement élevée
(55 MPa) et que 'effondrement de certains ponts solides a eu lieu, mais ne progresse plus. Aprés
le 1¢" cycle de chargement jusqu’a 55 MPa, I'échantillon traité thermiquement a 400°C a un
comportement reproductible, quasi-élastique et non-linéaire.

Le coefficient de Klinkenberg 3 est potentiellement un bon indicateur des modifications de la
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Confinement 1¢" cycle 36IMe cyele 4CME cvele
(MPa) Kint(m?) B (MPa) Kint(m?) B (MPa) Kint(m?) B (MPa)
15 2,90 x 10719 | 0,131 | 1,30 x 10716 - 1,18 x 1071 | 0,197
25 2,28 x 10716 | 0,142 - - - -
35 1,73x 10716 | 0,157 [9,76 x 10717 | 0216 |[9,47x 10" | 0,214
45 1,26 x 107 | 0,179 - - - -
55 9,50 x 10717 | 0,202 [8,38x1077 | 0213 |8,25x10°17| 0,222
35 - - 9,19 x 10717 | 0,205 |[9,30x 10" [ 0,188
15 - - 1,18 x 107 | 0,186 [ 1,11 x10716 | 0,194

TABLE 3.13 — Variation de la perméabilité intrinséque Kj;,; et du coefficient de Klinkenberg
[ en fonction de la pression de confinement (jusqu’a P, = 55 MPa) pour I’échantillon 400°C
- N°1.

micro-structure. En effet, a pression de gaz moyenne P, donnée, le coeflicient de Klinkenberg
est supposé dépendre directement de la taille de pores [24,81]. 3 est donné en fonction du rayon
moyen de pores par : = 7, oll ¢ est une constante & température donnée [24,81]. La valeur de
£ augmente donc quand la taille moyenne de pores diminue.

Pour I’échantillon 400°C - N°1, les résultats de perméabilité intrinseque et de coefficient de
Klinkenberg (5 sont présentés dans le Tableau 3.13. Pendant le 1¢" cycle de chargement, 3 aug-
mente de 0,131 MPa a 0,202 MPa. Comme précédemment, ce résultat est interprété comme I’effet
de la fermeture des micro-fissures et & I'effondrement progressive de ponts solides, ’ensemble
conduisant & une diminution du rayon moyen de pores. Effectivement, il y a une augmentation
de ( et une diminution de K, au cours du 1°" cycle de chargement. En outre, les valeurs de
3 ne varient pas beaucoup avec la pression de confinement pendant les 3°™€ et 4°™M€ cycles de
chargement-déchargement. La valeur de (3 reste autour de 0.2 MPa. Une trés légére augmentation
de (3 est observée uniquement lorsque la pression de confinement augmente pendant le 4°™€ cycle
de chargement. Cette légére augmentation de 3 pourrait étre liée & une diminution du rayon de
pores avec 'augmentation du confinement.

La Fig. 3.32 présente I’évolution de la perméabilité intrinséque K¢ en fonction de é Kint est
souvent représentée comme une fonction de r? [41], la Fig. 3.32 revient & représenter I’évolution
de K;; avec le rayon de pores au carré r2. Les résultats montrent que Kj,; diminue de facon
importante avec le rayon moyen de pores r lors du 1" chargement, principalement en raison
de la fermeture de micro-fissures. Pour les 3¢ et 4™M€ cycles de chargement-déchargement,
on constate que la relation Kj,(r) est quasiment réversible et linéaire (avec un coefficient de
corrélation linéaire R = 0,854 et 0,839 respectivement pour chaque cycle).

Reproductibilité des mesures. Pour le deuxiéme échantillon traité a 400°C - N°2, 3 cycles
de chargement-déchargement ont été effectués. Pour les deux premiers, le trajet de charge-
ment est : 0 MPa — 40 MPa — 0 MPa. Pour le dernier cycle, le trajet de chargement est :
0 MPa — 40 MPa — 60 MPa — 0 MPa, voir la Fig. 3.33. L’évolution de K} est cohérente avec
celle des essais précédents.

Le tableau 3.14 récapitule les résultats de K pour ces deux essais sur échantillons de mortier
traité thermiquement a 400°C. La valeur de K} est évaluée lors d’une décharge de 5 MPa sur la
courbe de 1¢¥¢ charge. Une bonne reproductibilité des essais est observée.
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FIGURE 3.32 — Perméabilité intrinséque en fonction de é pour I’échantillon 400°C - N°1,
lors de plusieurs cycles de chargement-déchargement jusqu’a une pression de confinement
maximale P. = 55 MPa.

| \ Ech. 400°C - N°1 \ Ech. 400°C - N°2 |
K, (décharge partielle K, (décharge partielle
Confinement (MPa) | lors du 1¢" cycle de charge) | lors du 1¢" cycle de charge)

(MPa) (MPa)

10 7654 7174

15 9272 8475

20 9862 9141

25 11223 9488

30 11299 10020

35 11846 10799

40 12484 11416

45 12674 -

50 13280 -

60 14399 -

TABLE 3.14 — Variation de K} en fonction de la pression de confinement pour deux échan-
tillons de mortier traités thermiquement & 400°C.
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FIGURE 3.33 — Données (g,,P.) pour ’échantillon 400°C - N°2 avec plusieurs cycles de
chargement-déchargement.
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3.6 Permeéabilité au gaz sous contrainte hydrostatique et en tem-
pérature

Des mesures de perméabilité apparente sous charge, effectuées sous température, existent dans
la littérature pour différents géomatériaux (roche calcaire, mortier, béton) [88,101]. Il semblait
intéressant de poursuivre ce type d’investigations avec des mesures de perméabilité au gaz en
continu, plutét qu’en régime stabilisé, sur notre mortier normalisé et également sur des bétons
industriels (CERIB et ANDRA), soumis & une contrainte hydrostatique donnée.

3.6.1 Evolution de la perméabilité des bétons CERIB en température

La campagne expérimentale préliminaire effectuée sur les bétons CERIB est présentée en
détail en Annexe 1. Elle nous a permis de mettre en évidence 'effet bouchon (ou gas retention
phenomenon, ou moisture clog effect en anglais) : lors du chauffage a confinement constant, le gaz,
qui devrait percoler au travers du matériau poreux, se trouve bloqué en amont de 1’échantillon ;
la pression de gaz, mesurée dans le circuit avant I’échantillon, augmente ; la perméabilité devient
alors nulle. L’effet bouchon peut apparaitre dés 52°C (échantillon long et partiellement saturé
de béton avec granulats roulés siliceux). Cet effet est interprété comme la conséquence d’une
sur-pression interne d’eau sous forme liquide ou vapeur, contenue dans les pores, et qui empéche
le gaz de passer; cette eau est expulsée progressivement du coété aval de ’échantillon. L’effet
bouchon est piloté par la vitesse de chauffage, par le degré de saturation en eau initial et par le
volume de matériau considéré. Nous avons également mesuré des modifications irréversibles du
réseau poreux, grace aux évolutions du coefficient de Klinkenberg 3, principalement sur matériau
initialement sec.

3.6.2 Evolution de la perméabilité du mortier normalisé et du béton ANDRA
en température

Nous présentons ici les principaux résultats obtenus sur le mortier normalisé et sur le bé-
ton CEM V ANDRA. Ces essais sont menés sous contrainte hydrostatique constante (P, =
5.4 MPa=£0,2) et sous température, avec une mesure en continu de la perméabilité au gaz, sui-
vant la méme méthodologie que pour les essais sur béton CERIB. Nous avons testé soit des
échantillons secs, soit des échantillons partiellement saturés, de différentes longueurs, et a des
vitesses de chauffage variables, voir Chapitre 2.

Perte de masse aprés les cycles de chauffage/refroidissement

Le Tableau 3.15 donne la saturation en eau et la masse de chaque échantillon, avant et aprés
les trois cycles de chauffage/refroidissement jusqu’a 60, 105 et 200°C. On constate que tous les
échantillons, méme initialement secs (au sens d’une porosité capillaire vidée par étuvage a 60°C
jusqu’a stabilisation de masse), perdent une proportion d’eau Am significative, et supérieure a
leur masse d’eau libre initiale meq,,. Ces échantillons ont donc perdu non seulement toute leur
eau libre capillaire, mais aussi de I’eau liée chimiquement. Pour un chauffage jusqu’a 200°C, il
s’agit principalement d’une eau issue de la décomposition de l'ettringite et des hydrates (C-S-H),
voir Section 3.1.3. On remarque que cette perte en eau est moins importante pour le béton CEM
V que pour le mortier, toutefois les durées des essais de chauffage/refroidissement interviennent
également et peuvent étre assez différentes d’un échantillon & I'autre : il est difficile de conclure
4 une meilleure rétention d’eau de la part du béton par rapport au mortier sur la base de ces
seuls résultats.
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Echantillon N°23 N°16 Ne17 N°26 | CEMV N°1 | CEMV N°2
matériau mortier béton
Rapport
longueur 1,85 1,85 1,86 0,92 1,6 1,6

sur diamétre
Sw (%) 0 44,7 53,4 50,8 0 79,6

initial
Masse initiale meqy,
dans I’échantillon 0 5,67 6,83 3,33 0 7,36
(8)
Perte d’eau
Am (g) 3,66 8,93 10,68 3,64 0,40 7,33
(-2,2%) | (-5,1%) | (-6,0%) | (-4,1%) (-0,3%) (-4,6%)
Sw (%) 0 0 0 0 0 ~0
aprés chauffage

TABLE 3.15 — Degré de saturation en eau initial et aprés essai, et variation de masse
des échantillons de mortier normalisé et de béton CEMV ANDRA aprés trois cycles de
chauffage/refroidissement jusqu’a 60, 105 et 200°C.

Propriétés de transport initiales et résiduelles

Le tableau 3.16 récapitule les résultats de perméabilité apparente K,,, avant et apres les
cycles de chauffage. Comme attendu, avant chauffage, K, est plus grand pour les échantillons
secs que pour les échantillons partiellement saturés, et plus la saturation en eau 5, est élevée,
plus la perméabilité est petite. De méme, les valeurs de K, aprés les cycles de chauffage sont
plus importantes qu’avant. Cette augmentation de Ky, est interprétée comme une conséquence
de I’évacuation de ’eau libre hors du réseau poreux, et par la suite, de I’eau chimiquement liée.
Il ne s’agit pas de l'effet de la création de micro-fissures dans la matrice solide au cours du
chauffage, car le confinement (environ 5 MPa) est maintenu constant tout au long des essais, afin
que les micro-fissures éventuellement créées restent fermées, voir [91].

Enfin, aprés les cycles de chauffage, la perméabilité aux gaz de tous les échantillons de mortier,
initialement secs ou partiellement saturés, est du méme ordre de grandeur (2 x 10~17m?). Ceci
témoigne (au moins) de la perte d’eau libre des échantillons partiellement saturés. Un effet
similaire est observé pour le béton CEM V partiellement saturé : la perméabilité augmente d’un
ordre de grandeur aprés les cycles de chauffage.
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échantillon Kapp Kapp
avant chauffage | aprés cycles de chauffage
(m?) (m?)
N°23 1,78 x 10717 2,52 x 10717
N°16 2,70 x 10718 2,47 x 10717
Ne17 6,06 x 10719 2,11 x 10717
N°26 3,98 x 1018 -
CEMV N°1 | 4,10 x 1077 6,25 x 10717
CEMV N°2 | 4,83 x 10 5,06 x 10~18

TABLE 3.16 — Perméabilité apparente avant et aprés les cycles de chauffage /refroidissement
pour chaque échantillon de mortier normalisé ou de béton CEM V ANDRA.

Identification d’un effet bouchon pour le mortier

Différents paramétres influent sur ’occurence d’un effet bouchon, voir Tableau 3.16 : il s’agit
en particulier de la vitesse de chauffage, du degré de saturation en eau initial, et de la taille de
I’échantillon.

échantillon Effet bouchon
T° début (°C) ‘ T° fin (°C) ‘ Durée
N°23 AUCUN
N°16 181,6 210,8 2h19
Ne17 143.5 2078 4h42
N°26 AUCUN
CEMV N°1 AUCUN
CEMV N°2 20,6 | 105,0 1h20

TABLE 3.17 — Température d’apparition et durée de ’effet bouchon pour chaque échantillon
de mortier normalisé ou de béton CEM V ANDRA lors des cycles de chauffage jusqu’a 60,
105 ou 200°C.

Cas du matériau initialement sec. Lorsque le matériau est initialement sec comme léchan-
tilon de mortier N°23, sa perméabilité apparente au gaz K, n’évolue pas lors des deux premiers
cycles de chauffage (& 60 et 105°C respectivement), voir Fig. 3.34. Ce n’est qu’au-dela de 150°C
environ que Ky, décroit sensiblement, jusqu’a étre divisée par deux a 200°C. En paralléle, on
observe que des gouttes d’eau sortent réguliérement du dispositif & partir de 172°C, voir la Fig.
3.35. Bien que K, diminue notablement, le gaz peut toutefois traverser le matériau, méme s’il a
plus de difficultés : on n’a qu’'un effet bouchon partiel, comme observé pour le béton CERIB avec
granulats roulés siliceux (gris) et initialement sec, voir Annexe 1. Pour un matériau & matrice
cimentaire sec, donc sans eau capillaire, c’est ’eau perdue par la décomposition de I'ettringite
et des hydrates (C-S-H) qui, en se vaporisant dans le réseau poreux, limite le flux de gaz au
travers du matériau et produit ce phénoméne de bouchon partiel. Cette phase dure 2h05min
pour ’échantillon N°23. Au-dela de 200°C, lorsqu’on laisse ’essai se poursuivre suffisamment
longtemps & température stabilisée (1" ~206°C), Ky, augmente de nouveau jusqu’a dépasser sa
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FIGURE 3.34 — Variation de la perméabilité apparente au gaz normalisée avec la tempéra-
ture pour ’échantillon de mortier sec n°23. K est la perméabilité initiale.
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FIGURE 3.35 — Observation en cours d’essai sur l’échantillon de mortier sec n°23, dés
172°C : des gouttes d’eau liquide sortent de la tige qui est en contact avec la face aval de
I’échantillon.

valeur initiale Ky, en raison des modifications micro-structurales induites par la libération d’eau
liée.
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Effet de la saturation en eau

La variation de perméabilité est toute autre quand le matériau est initialement partiellement
saturé en eau. Nous avons testé deux échantillons de mortier normalisé de mémes dimensions
(i.e. longs), mais initialement saturés a S, = 44,7 % pour le n°16, et & S, = 53,4 % pour le
n°17, voir les Figs 3.36(a) et 3.36(b).

5 ' '
—~-60°C Ko=27x10"m’

R 8- 105°C --oeemeeennee S — SN S S—
-2—200°C

L J S S SN S WS

Normalized gas permeability K/ Ko
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FIGURE 3.36 — Variation de la perméabilité apparente au gaz avec la température, pour
(a) un échantillon de mortier partiellement saturé n°16 avec S, = 44,7 % (graphique du
haut) et (b) un échantillon de mortier n°17 avec .S,, = 53,4 % (graphique du bas). Les deux
échantillons sont de dimensions identiques.

Dans les deux cas, une diminution nette de la perméabilité est observée lors des deux pre-
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miers cycles & 60 et 105°C, jusqu’a ce qu’elle soit divisée par deux par rapport & sa valeur initiale
Ky. Par la suite, K,p, augmente jusqu’a dépasser Ky d’une valeur d’autant plus grande que
I’essai dure longtemps. Cette chute de perméabilité lors des deux premiers cycles est attribuée
principalement a la dilatation de ’eau capillaire, de telle sorte que les passages du réseau poreux
deviennent plus étroits, plutot qu’aux déformations thermiques du squelette solide. En effet, & ces
niveaux de température (T<105°C), la vaporisation de ’eau capillaire n’a a priori pas commencé.
De plus, le coefficient de dilatation thermique linéaire v de 1’eau liquide est de 2.6 x 1074 K1,
alors que pour la pate de ciment, a vaut 11 x 1076 a4 16 x 1075 K=! et « varie de 5 x 1076 &
13 x 1075 K~! pour la majorité des agrégats [107] : la dilatation de 'eau a un effet bien plus
notable sur les passages du réseau poreux que les déformations thermiques du squelette solide.

La perméabilité résiduelle aprés les deux premiers cycle de chauffage a également été évaluée.
Pour tous les échantillons partiellement saturés (N°° 16, 17, 26 et méme 1’échantillon de béton
CEM V n.2), elle est tantdt plus élevée ou plus faible que K : la perméabilité résiduelle ne
présente pas d’évolution claire. En effet, aprés des cycles de chauffage & 60 ou 105°C seulement,
qui sont généralement relativement courts (3 & 5 heures chacun), il reste de I’eau capillaire dans
le réseau poreux. Notre interprétation est que I’eau libre, en essayant de se dilater sous l'effet du
chauffage, est mise sous pression, et se ré-arrange, i.e. se re-distribue, dans le réseau poreux : le
gaz aura alors plus ou moins de mal a le traverser, de sorte que la perméabilité apparente rési-
duelle peut étre soit supérieure, soit inférieure, & K. La composition chimique de ’eau capillaire
peut aussi influencer son mouvement au sein du réseau poreux, mais ceci n’a pas été étudié ici.

Habituellement, lors d’un essai de perméabilité, le gaz circule réguliérement a travers I’échan-
tillon : sa pression d’injection P; diminue réguliérement d’une valeur AP pendant At, et la
perméabilité Ky, est déduite directement de I'application de la loi de Darcy, voir Chapitre 2.
Pourtant, pour les échantillons N°916 et 17, lors du troisiéme cycle de chauffage (jusqu’a 200°C),
P augmente avec la température, voir Fig. 3.37. Pour ’échantillon N°16, ’augmentation de P;
a lieu dés 181.6°C et jusqu’a 210.8°C, et elle dure 2h19min, voir le Tableau 3.17. L’augmentation
de P; signifie que le gaz ne peut plus passer au travers de 1’échantillon, et que la perméabilité
Kapp devient nulle. On est en présence d'un effet bouchon, attribué & la présence d’eau sous
pression dans le réseau poreux, qui empéche le passage du gaz. L’eau sous pression peut étre de
nature liquide si Sy, #0, et de nature gazeuse (vapeur d’eau) au-dela de 100°C. L’eau sort alors
non seulement sous forme de gouttes d’eau du coté aval de ’échantillon, mais aussi sous forme
de liquide (ou de vapeur) qui pousse le gaz hors de ’échantillon du coté amont. Ceci est observé
lors du démontage du tuyau amont d’arrivée de gaz, aprés 'essai. Pour ’échantillon N°17, I'effet
bouchon a lieu de fagon beaucoup plus abrupte que pour I’échantillon N°16, voir les Figs 3.36(a)
et 3.36(b). Il est enregistré de 143.5°C a 207.8°C, et il dure 4h42min, i.e. environ deux fois plus
longtemps que pour I’échantillon N°16. Ceci est attribué a la plus grande saturation en eau S,
de I’échantillon N°17 par rapport a I’échantillon N°16, voir Tableau 3.15.

Pour tous les échantillons partiellement saturés, des gouttes d’eau sortent réguliérement du
dispositif & des températures relativement plus basses que pour I’échantillon sec N°23, du fait
de la présence d’eau libre. Ce phénoméne commence & partir de 122°C pour ’échantillon long
N°16, & 142°C pour I’échantillon long N°17, et & 128°C pour I’échantillon court 128°C. Une fois
qu’il a commencé, ce phénomeéne dure tout au long du cycle de chauffage (jusqu’a 200°C). 11 est
interprété comme la conséquence de 1’évacuation d’eau libre capillaire et d’eau liée au sein de
I'ettringite et des C-S-H de la matrice cimentaire.
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FIGURE 3.37 — La pression d’injection de gaz P, augmente avec la température pour les
mortiers partiellement saturés N°16 (graphique du haut) et N°17 (graphique du bas) pen-
dant le chauffage jusqu’a 200°C.

Effet d’échelle (i.e. taille de I’échantillon)

Pour I’échantillon de mortier court et partiellement saturé N°26 (Sw = 50,8 %), voir Fig.
3.38, aucun effet bouchon n’est observé. Ainsi, pour des échantillons de dimensions suffisamment
réduites, 1’évacuation de la vapeur d’eau a lieu suffisamment rapidement pour que le transport
de gaz ne soit pas stoppé. Un tel mécanisme de diffusion de vapeur d’eau hors d’un matériau
poreux varie, sur une méme durée, avec le carré de la dimension de I’échantillon {? suivant
'axe de transport (ici I'axe vertical) [63]. Ainsi, lorsqu’on augmente 1’élancement (i.e. le rapport
longueur/diamétre L/D) par deux, comme entre les échantillons N°26 et N°16 (ou N°17), le
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FIGURE 3.38 — Variation de perméabilité avec la température pour 1’échantillon court de
mortier partiellement saturé N°26 avec S,, = 50,8 %.

temps de diffusion est multiplié par quatre. Cela semble suffisant pour empécher le transport de
gaz au travers des échantillons longs N°16 et N°17.

On note également que, pour ’échantillon N°26, la perméabilité décroit de 151°C a 199°C
lors du troisiéme cycle de chauffage (jusqu’a 200°C), ce qui dure 1h53min. Le matériau subit une
évacuation a la fois d’eau libre et d’eau liée, par diffusion, ce qui ralentit le passage de gaz.

Au final, on retiendra que l’effet bouchon ne se produit que pour les échantillons longs et
partiellement saturés, a la vitesse de chauffage la plus élevée (correspondant au troisiéme cycle
de chauffage jusqu’a 200°C).

Résultats de perméabilité et effet bouchon pour le béton CEM V ANDRA

Les résultats sont présentés dans les Figs. 3.39 et 3.40. On constate que la perméabilité de
I’échantillon de béton CEM-V n.1, initialement sec, ne varie pas de fagon significative au cours du
chauffage, méme lors du troisiéme cycles de chauffage jusqu’a 200°C : la perméabilité du béton
CEM V ANDRA se maintient de fagon remarquable comparativement au mortier normalisé,
malgré le chauffage. La perméabilité résiduelle, aprés les trois cycle de chauffage, reste du méme
ordre de grandeur que Ky, voir Tableau 3.16. Ceci atteste également de I'excellente résistance
en température du béton CEM V ANDRA. On peut lattribuer & une faible teneur en eau des
C-S-H considérés individuellement, grace a la présence de cendres volantes et de laitier de haut
fourneau.

Pour I’échantillon partiellement saturé CEM V n.2, voir Fig. 3.40, la perméabilité au gaz est
divisée par deux dés le premier cycle de chauffage & 60°C, et un effet bouchon est observé dés le
deuxiéme cycle jusqu’a 105°C, a partir d'une température relativement basse de 20.6 °C et jusqu’a
105°C. Cet effet bouchon dure 1h20min, voir Tableau 3.17. Les difficultés qu’a le gaz a traverser
cet échantillon sont principalement liées & sa saturation initiale élevée : S, = 79,6 %, l'essai
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FIGURE 3.39 — Variation de la perméabilité avec la température pour le béton sec CEM-V
N°1. Aucun effet bouchon n’est observé.
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FIGURE 3.40 — Variation de la perméabilité pour le béton partiellement saturé CEM-V n°2
avec Sy, = 79,6 %.

sur échantillon sec ayant montré la faible contribution de la libération d’eau liée chimiquement.
Toutefois, aucun effet bouchon n’est observé lors du troisiéme cycle de chauffage jusqu’a 200°C,
la durée du cycle de chauffage précédent ayant visiblement suffi a évacuer suffisamment d’eau
pour permettre le passage de gaz. Les oscillations de K, observées lors de ce troisiéme cycle sont
attribuées a la condensation d’eau libérée au niveau de la tige de drainage en aval de I’échantillon,
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qui bloque temporairement le passage de gaz.

On retiendra que 'effet bouchon se produit beaucoup plus facilement pour le béton CEM V
ANDRA trés saturé initialement, par rapport au mortier normalisé partiellement saturé (jusqu’a,
au maximum, S, = 53,4 %). Ceci est attribué principalement & 'effet du degré de saturation en
eau Sy, les deux matériaux ayant des porosités proches, voir Tableau 3.15.

Remarques

Le chauffage du matériau montre sans ambiguité le role primordial de la saturation initiale
du matériau sur la variation de perméabilité avec la température. Si le matériau est sec, celle-ci
n’a aucune influence notable et, dans le cas du béton CEM V ANDRA, un chauffage a haute
température ne provoque aucun effet bouchon, méme partiel. En revanche, si la saturation est «
moyenne » (55 % ou plus), le chauffage, méme modéré, est susceptible d’engendrer trés rapide-
ment un effet bouchon i.e. la perméabilité au gaz devient nulle. Il faut néanmoins ajouter que
cet effet est limité dans le temps car il est la combinaison de contrastes dilatométriques (eau par
rapport au squelette solide) et, principalement, de redistribution de la saturation. Si I'injection
de gaz se poursuit de maniére prolongée avec la température, 'effet bouchon se dissipe et le
matériau redevient perméable.

On peut également souligner que l'occurence d’un effet bouchon augmente avec la taille de
I’échantillon. Ce point est logique car, si le matériau est peu perméable, la redistribution de la
saturation et/ou la vaporisation de l’eau sont plus difficile & évacuer (ou plus lente & dissiper)
par écoulement d’eau liquide ou par diffusion.

3.7 Conclusion

Ce chapitre a été principalement consacré a la caractérisation des propriétés mécaniques,
poro-mécaniques et hydrauliques d’un mortier normalisé (E/C = 0,5) a I’état initial puis aprés
traitement thermique jusqu’a 105, 200, 300 ou 400°C. Pour l'identification expérimentale de la
perméabilité en température et sous contrainte hydrostatique, des bétons industriels (CERIB et
ANDRA) ont été également testés.

La température induit de profondes modifications de la microstructure du matériau cimen-
taire. Les résultats d’ATG mettent en évidence une perte de masse liée au départ d’eau libre puis
chimiquement liée au cours de chauffage. Les phénomeénes de déshydration et de déformation
thermique des phases du mortier provoquent une fragilisation du squelette solide, et une micro-
fissuration accompagnée d’un élargissement de la taille des pores. Ainsi, aprés ’application d’un
cycle thermique, nous avons observé une augmentation trés nette de la perméabilité au gaz (a
Pc = 5 MPa, la perméabilité initiale vaut 6,27 x 10718m? alors qu’elle atteint 2,39 x 10~ 16m?
aprés un traitement thermique a 400°C). Lorsque les mortiers traités thermiquement sont soumis
4 un chargement hydrostatique, on observe alors une diminution de la perméabilité, attribuée a
la fermeture progressive de micro-fissures interconnectées et a I'effondrement partiel du squelete
solide. Ces phénomeénes sont en partie irréversibles, ce qui est démontré par les mesures de per-
méabilité effectuées aprés plusieurs cycles de charge-décharge : on n’arrive plus a retrouver, ni les
niveaux de volume de pores connectés, ni la perméabilité du matériau avant chargement. L’effet
du confinement est d’autant plus prononcé que la mortier a subi une température de traitement
thermique élevée.

Les essais de compression uniaxiale et triaxiale ont également montré qu’'une dégradation
était générée par les cycles thermiques : les propriétés élastiques (module d’Young, coefficient de
Poisson) et la résistance mécanique R, diminuent significativement. La résistance mécanique R,
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est réduite de 28,1 % en compression triaxiale et de 30,9 % en compression uniaxiale par rapport
a I’état de référence a 60°C, aprés un traitement thermique jusqu’a 400°C. L’augmentation du
confinement rend le matériau plus ductile. La perméabilité en compression hydrostatique et
déviatorique a été évaluée. Son augmentation correspond & un seuil de fissuration, pour lequel le
matériau change de comportement : de contractant, il devient dilatant.

Les essais poro-mécaniques en compression hydrostatique drainée ont montré la création d’une
dégradation du matériau suite au traitement thermique. Alors que les mortiers intacts et traités
a 105°C ont un comportement (g,, P.) élastique linéaire et réversible, typique d’une matrice
solide non fissurée, pour les échantillons traités a 200, 300 et 400°C, le comportement (g, P.) est
ductile avec une phase plastique, qui est attribuée & un endommagement thermique. Celui-ci est
attribué a la fois a la décomposition chimique des silicates de calcium hydratés (C-S-H), ce qui
fragilise le squelette cimentaire solide, & la création de micro-fissures, et a I'augmentation de la
porosité connectée. A pression de confinement P, donnée, le module de compressibilité drainée
K; diminue fortement avec la température de traitement thermique T> 200°C, alors que Kj
augmente avec P, a traitement thermique donné. L’augmentation de Kp avec P, est interprétée
comme la conséquence de la re-fermeture de micro-fissures créées par le traitement thermique, ce
qui rigidifie le squelette solide. En revanche, & pression de confinement faible donnée, le module
d’incompressibilité apparent de la matrice solide K, et le coefficient de Biot b, augmentent.
Notre interprétation est que des pores occlus dans la matrice solide deviennent interconnectés
grace aux micro-fissures créées par le traitement thermique, ce qui, malgré la fragilisation des
C-S-H avec leur perte d’eau structurelle, augmente K (et b). Pour les pressions de confinement
élevées, le module d’incompressibilité apparent K (et b) diminuent jusqu’a retrouver les valeurs
du mortier intact (sans traitement thermique). Notre interprétation est qu’au-deld d’une valeur
seuil (évaluée a 15-20 MPa), le confinement bloque I'accés & certains pores en refermant des
micro-fissures créées par le chauffage. Ces pores fermés redeviennent des pores 'occlus’ dans la
matrice, ce qui diminue sa rigidité K.

Pour conforter ces interprétations, nous avons mis au point un essai original, permettant
de quantifier le volume de l’espace poreux sous chargement hydrostatique, afin de mettre en
évidence la création de porosité ouverte dans la matrice suite & un chauffage. La variation de K
avec le confinement est confirmée ainsi que la création de porosité occluse sous confinement. Pour
le mortier intact, la variation de porosité sous contrainte est limitée (1% pour P, augmentant
de 1,7 & 40 MPa); mais pour I’échantillon traité thermiquement a 400°C, la porosité perdue
aprés le méme chargement a une valeur importante (de I'ordre de 10%), soit AV}, = - 5200 mm3.
Apreés ce chargement de 1,7 & 40MPa, la variation de porosité due a la contrainte AV}, comporte
au moins la variation de volume de ’échantillon, qui est de 2100mm? (en fait 1800mm? si on
tient compte de la déformation de la matrice, qui est supérieure ou égale & 300mm?). On a donc
"déconnecté" 3100mm?3 de porosité, qui ne sera pas récupérée lors des chargements ultérieurs.
Ceci confirme notre hypothése suite a la perte de rigidité apparente K de la matrice solide avec
le confinement.

Enfin, dans le dernier paragraphe de ce chapitre, nous avons présenté des mesures la perméa-
bilité sous températures élevées sur le mortier normalisé, les bétons CERIB et ANDRA. On a mis
en évidence un effet bouchon (i.e. la rétention de gaz) dans ces matériaux cimentaires. La vapeur
d’eau ou l'eau liquide obstrue 1’échantillon de telle sorte que le gaz ne peut plus passer pendant
le chauffage. Les paramétres influents sont principalement la vitesse de chauffage appliquée, le
degré de saturation initial en eau Sy, et ’élancement (i.e. le rapport longueur sur diamétre). Ce
phénomeéne n’est pas observé pour des échantillons secs, ni pour des échantillons suffisamment
courts (élancement proche de 1). Néanmoins, la perméabilité devient plus faible aprés chauffage
(elle est divisée par deux) a cause de la libération d’eau libre ou liée qui a lieu malgré tout lors du
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chauffage. A 'extréme, la rétention de gaz se produit pour un échantillon de mortier normalisé
d’élancement d’environ 2, avec un degré de saturation initial en eau S,, d’au moins 45% et une
vitesse de chauffage assez élevée (de l'ordre de 5 °C / min). La composition du matériau cimen-
taire influence la rétention des gaz dans le sens ou la déshydratation des C-S-H (i.e. I'eau liée)
est plus ou moins atténuée avec la présence d’additifs comme les cendres volantes ou le laitier
de haut fourneau. Pour un béton CEM V ANDRA testé ici a partir de I’état sec, une trés bonne
résistance a la température a été mesurée jusqu’a 200°C, c’est-a-dire que la perméabilité au gaz
n’a pas changé significativement pendant le chauffage. Mais pour le béton CEM V ANDRA avec
un degré de saturation initial élevé (environ 80%), la rétention de gaz est observée pour une
vitesse de chauffage relativement faible, de I'ordre de 2,5 °C / min (chauffage jusqu’a 105°C), du
fait de la difficulté a évacuer I’eau capillaire du réseau poreux.



Chapitre 4

Modélisation macroscopique et analyse
micro-mécanique

4.1 Modélisation macroscopique

Cette partie expose le modéle proposé pour décrire le comportement thermo-mécanique de
matériaux cimentaires aprés traitement thermique. Il s’agit d’'un modéle thermo-élasto-plastique
couplé & un endommagement isotrope, basé sur une approche phénoménologique, et permettant
de reproduire les principaux aspects du comportement thermo-mécanique observés sur le mortier
normalisé.

Dans un premier temps, nous présentons les éléments constitutifs du modeéle, retenus pour
décrire le mécanisme de déformation plastique, le mécanisme d’endommagement et le couplage
entre plasticité et endommagement. Ensuite, en utilisant une partie des données expérimentales
décrites au chapitre précédent, nous présentons la procédure d’identification des paramétres du
modéle. Enfin, les prédictions du modéle sont comparées avec les données expérimentales. Celles-
ci comprennent d’une part,

(1) les essais de compression simple et triaxiale (pour une pression de confinement de
5 ou 10MPa) pour les échantillons traités a différentes températures (60°C, 105°C,
200°C, 300°C et 400°C) et qui ont servi principalement & identifier les paramétres
du modéle,

(2) les essais d’extension latérale sur mortier traité a 400°C, qui servent uniquement
a valider, positivement, le modéle sur un trajet de chargement différent de ceux (en
compressions uniaxiale et triaxiale) utilisés pour I'identifier.

4.1.1 Présentation du modéle thermo-élasto-plastique couplé avec endomma-
gement

Cadre général

D’aprés les résultats expérimentaux présentés dans le chapitre précédent, et les données ex-
périmentales et de modélisation issues de la littérature [49,79,131], le comportement mécanique
en compression uniaxiale et triaxiale d’un mortier traité thermiquement est caractérisé par une
déformation plastique importante, couplée & un endommagement di aux micro-fissures et aux
ruptures de ponts solides. Dans ce qui suit, nous supposons que ’endommagement du mortier
progresse grace a deux phénomeénes : (1) la microstructure est modifiée suite au traitement ther-
mique, sous la forme d’une (micro-)fissuration et de la fragilisation du squelette solide et (2)
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l'augmentation de la contrainte déviatorique induit une propagation de la fissuration (et/ou de
la rupture de ponts solides). Par ailleurs, le comportement mécanique du mortier dépend de la
pression de confinement : il y a une transition d’un comportement fragile vers un comportement
plus ductile avec 'augmentation de la pression de confinement [21, 100].

Un modéle élasto-plastique non-isotherme couplé & de I'endommagement est ainsi proposé,
qui tient compte des deux phénoménes d’endommagement. En outre, 'endommagement dans les
géo-matériaux, et aussi dans les matériaux cimentaires, est généralement anisotrope en raison de
la présence de microfissures orientées [50,114,129,130]. Dans notre étude, 'accent est plutdt mis
sur la modélisation du couplage plasticité-endommagement et la prise en compte des effets du
traitement thermique sur le comportement du mortier. Pour simplifier les choses, nous supposons
donc les distributions de micro-fissures isotropes, et un seul paramétre scalaire w caractérisant
I’endommagement mécanique est utilisé. Afin de quantifier la détérioration du matériau géné-
rée par le traitement thermique, nous avons également introduit une autre variable d’état yp :
XT = (Timaz —T0)/To, ou Ty est la température de référence et T4, est la température maximale
du traitement thermique subi [26,28|.

Dans le domaine thermo-élastique, la loi de comportement du matériau prend la forme géné-
rale suivante :
€ =S(w,xr) 1 0+ (T — Tp)d

(4.1)

Le tenseur d’ordre quatre S est le tenseur de compliance (ou de souplesse) élastique du
matériau traité thermiquement et endommagé. Il dépend donc a la fois de I'’endommagement w
et de la variable yr. ap est le coefficient de dilatation thermique linéaire! et § est le tenseur
identité d’ordre deux. B

En dérivant 'Eq. (4.1), on obtient la forme incrémentale de la loi de comportement thermo-
élastique :

T ) . oS : oS .
gT = S(w, x1) : &+ a6 + <(‘9w : 0> w + <aXT : 0> XT (4.2)

Les deux derniers termes de 'Eq. (4.2) représentent les taux de déformation élastique dus, res-
pectivement, a I’évolution de 'endommagement mécanique représenté par w, et a la dégradation
thermique représentée par xr.

En utilisant additivité des déformations élastique et plastique, 'extension de I'Eq. (4.2) au
domaine élasto-plastique est la suivante :

. oS oS
€ =S(w o+ Téd+ | —:c|lw+|=—:0|xr+é& 4.3
e=Slwor) ot atan (G0 sa )it (o ig) vt (4.3
Dans le cadre de la théorie classique de la plasticité [86,95], le taux de déformation plastique
€P est déterminé via la définition d’une fonction de charge f, = 0, d'un potentiel plastique @) = 0
et d’une loi d’écrouissage plastique. On suppose que toutes ces fonctions plastiques sont affectées
par 'endommagement du matériau w et le traitement thermique xr :

folg, €’ w,xT) =0 (4.4)

Q(g,w,xr) =0 (4.5)

1. Bien que formulé en conditions non-isothermes, le modéle est identifié puis validé a température
ambiante, du fait des difficultés a disposer d’essais en conditions non-isothermes.
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et
)‘\ 8@(27 W, XT)

=y, (4.6)

A titre d’exemple, considérons un chemin de chargement controlé par le taux de contrainte
g, et pour lequel les évolutions de 'endommagement w et de la dégradation thermique xr sont
connues. Le multiplicateur plastique Xp est déterminé en utilisant la condition de cohérence (ou
consistence) :

= 80 Oe? = &u oxr

Dans le cas d’un chargement plastique (f, = 0 et fp = 0), cela conduit a :

oL |9 O Ofp
Ap_ oo g+a +a— >0 (4.8)

Les deux derniers termes de la parenthése représentent la déformation plastique due & ’évolution
de 'endommagement w et du taux de traitement thermique 7. Pour un chargement & taux de
contrainte controlé, le module d’écrouissage plastique H, est donné par :

1 8 fp aQ

En substituant I’'Eq. (4.8) dans les Egs. (4.6) et (4.3), le taux de déformation total s’exprime
par :

=S¢+ a7+ AT xr + A% (4.10)

[en.

Dans I'Eq. (4.10), le tenseur d’ordre quatre S est l'opérateur tangent élastoplastique & un
état d’endommagement donné. Les tenseurs d’ordre deux AT et A? représentent les déforma-
tions inélastiques supplémentaires, induites respectivement par les effets du chauffage (xr) et de
I’évolution de 'endommagement w. Ils sont donnés par :

1 90f, oQ
Sep S+H8§®ag

T . 1 9fp 6Q

4 —8TT ‘O, oxr o (4.11)
d_ . 1 oQ

A - Bw g"'HT,an@

Dans le cadre de la Thermodynamique des Processus Irréversibles, la loi d’évolution de I'en-
dommagement est déterminée en formulant un pseudo-potentiel de dissipation, qui est une fonc-
tion de la force thermodynamique Y; associée a la variable d’endommagement w. En cas de
dissipation non-visqueuse comme supposé ici, le pseudo-potentiel est réduit & une fonction in-
dicative d’'un domaine convexe défini par le critére d’endommagement. Dans ce cas, la forme
générale de I’énergie libre s’exprime par :

U= %(g - gp) : Clw, x7) = (g — gp) + U, (v, w, xT) (4.12)

Le tenseur d’ordre quatre C = S™! représente la rigidité élastique du matériau traité ther-
miquement et endommagé. ¥, représente 'énergie stockée par écrouissage plastique. La force
thermodynamique Yy associée & 'endommagement est décrite par :
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ov 1 / ov )
mz—&uz—gﬂ%ﬂ:CWKﬂ:@—ﬁ%-Angﬂ (4.13)
on C' = g% est la dérivée de C par rapport & la variable d’endommagement w. Le critére
d’endommagement peut étre écrit sous la forme générale :
fa(Yag,wixr) =Yg —r(wixr) <0 (4.14)

r(w; xT) représente la résistance courante (i.e. dans I’état (w;xr) courant) du matériau a
I'évolution de 'endommagement. L’Eq. (4.14) signifie également que 1’évolution de ’endomma-
gement dépend non seulement de 1’état courant d’endommagement w mais aussi de 1’état de
traitement thermique 7. Par ailleurs, la force thermodynamique d’endommagement Y, dépend
de la déformation plastique par le couplage entre ’écrouissage plastique (décrit par ¥,) et la
variable d’endommagement w, voir Eq. (4.13). L’évolution de I'endommagement est donc cou-
plée a I’écoulement plastique. Le taux d’évolution de I’endommagement w est alors déterminé en
utilisant le schéma normal de dissipation :

PEDY A (4.15)

oYy

Le multiplicateur d’endommagement Ay est déterminé a partir de la condition de cohérence
fa =0 et de la relation de Kuhn-Tucker [78] :

fd(Yda W, XT) =0
Ay >0 (4.16)
Ja(Yg,w, x1)A\g =0

Par exemple, dans le cas d'un chargement isotherme élastique sans écoulement plastique
(€7 = 0,XT = 0), le multiplicateur d’endommagement \g est donné par :

oYy . . ’ .
: oe © & (C(w,xr) 1 €°) 1 €
Ao = = o (4.17)
/ p / P
r (w, XT) + w2 r (W7XT) + D2
La fonction 7 (w, x7) est la dérivée de r par rapport a la variable d’endommagement w :
/ o ,
r(wxr) = P

Spécificités pour le matériau étudié

Nous définissons ici les fonctions spécifiques utilisées dans le cas du mortier normalisé. Son
comportement est supposé isotrope. Ainsi, le tenseur de rigidité élastique effective du matériau
endommagé est donné par :

C(w, x1) = 2G(w, x7)K + 3K (w, x7)J (4.18)

Les parameétres G(w, xr) et K(w,xr) sont respectivement les modules de cisaillement et
d’incompressibilité, qui dépendent de I’état d’endommagement w et du traitement thermique
x7- Les tenseurs isotropes et symétriques d’ordre quatre J et K sont définis par :

K=T-17 (4.19)
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I est le tenseur identité d’ordre quatre. Les opérateurs J et K permettent 'extraction de la
partie sphérique et de la partie déviatorique de tout tenseur d’ordre deux E, en les écrivant,

respectivement, sous la forme suivante : (J : E) = $(trE)d et (K: E) = E — :(trE)J.

Les résultats de ’analyse micromécanique disponibles dans la littérature [104,106,114] montrent
que les modules de cisaillement et d’incompressibilité du matériau, G et K, peuvent étre exprimés
en fonction de la variable d’endommagement w. Pour un chargement non-isotherme, nous sup-
posons que les modules G et K dépendent également de la dégradation induite par le traitement
thermique, décrit par xp. A partir d’'un schéma d’homogénéisation dilué, supposant la présence
de micro-défauts sans interaction, et en tenant compte de l'effet du traitement thermique, les
propriétés élastiques effectives du mortier s’expriment par :

K(w,x7) = Ko(x1)[1 — a1w], G(w, x1) = Go(x1)[1 — aw] (4.20)

Dans ces relations, Ko(x7) et Go(xr) sont, respectivement, les modules d’incompressibilité et
de cisaillement initiaux du mortier, traité thermiquement mais sans endommagement mécanique.
Les parameétres oy et ao définissent les effets de 'endommagement sur les propriétés élastiques;
les expressions de «ay et g sont données par I'analyse micromécanique et liées aux propriétés
élastiques de la matrice solide. Dans le cadre d’une modélisation macroscopique, les valeurs de
ay et ap peuvent étre déterminées & partir de données expérimentales décrivant la dégradation
progressive des propriétés élastiques avec I’endommagement. En ’absence de telles données et
en premiére approche, nous retenons a; = as = 1. Par conséquent, les deux modules G et K
dépendent de I'endommagement w et de la dégradation thermique x7 de la fagon suivante :

K(w, xt) = Ko(xr)[1 — w], G(w, x1) = Go(x1)[1 — ] (4.21)

L’identification de cette relation sera exposée dans la section 4.1.2.

Caractérisation du comportement plastique. Comme dit précédemment, pour la plupart
des matériaux cohérents a frottement interne, le comportement plastique (i.e. seuil de plasticité et
résistance a la rupture) est influencé, de fagon a priori non linéaire, par la pression de confinement,
ou plus généralement par la contrainte hydrostatique [67,147|. De ce fait, les critéres classiques
linéaires de Mohr-Coulomb ou de Drucker-Prager peuvent se révéler inadéquats pour décrire
cette dépendance, selon le niveau de contraintes subi. Afin de pouvoir décrire le comportement
mécanique de ces matériaux dans une gamme étendue de contraintes, il est nécessaire de définir
une surface non-linéaire de charge. Dans ce qui suit, la surface de charge plastique correspond &
la fois au seuil de plasticité ou Yield surface en anglais, et & la surface de rupture ou Peak surface,
ou failure surface pour décrire la résistance & la rupture. Dans notre modéle, cette surface de
charge plastique est déterminée par 1’équation suivante :

m(xr)
b
fp(aij7 m, XT) =q— 9(9)77(% w, XT)P(Z |:C$(XT) + P:| =0 (422)
avec
Ok 1 1. _,13/3 J3
P=—"34= V33, Jp = isijsijae = 3 sin ! [2\/73] ,J3 =dets (4.23)

Sij = 045 — (—p)(sij sont les composantes du tenseur de contraintes déviatoriques. p est la
contrainte moyenne 2, ¢ est la contrainte déviatorique et 6 est 'angle de Lode.

2. Dans tout ce travail, les contraintes de compression sont comptées positivement.
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Le paramétre P, est une constante de normalisation, homogéne a une contrainte ; il est choisi
égal & la pression atmosphérique dans ce travail. Le paramétre Cs représente le coefficient de
cohésion du matériau. Le paramétre m définit la forme géométrique de la surface de rupture du
matériau. Quand m = 1, la surface de rupture correspond au critére de Drucker-Prager.

La fonction g(#) permet de prendre en compte la dépendance de la surface de charge vis-a-vis
de I’angle de Lode dans le plan octaédrique des contraintes. Différentes formes ont été proposées
pour les matériaux cimentaires & partir de données expérimentales, on citera par exemple celle
de Willam et Warnkee [150] proposée pour les bétons sous chargement multiaxial. En effet, une
forme adaptée & un type de matériau peut étre obtenue & partir des contraintes a la rupture dans
le plan méridien (ou déviatorique) a la suite d’essais conduits avec différents angles de Lode.
Malheureusement, pour ce travail, de telles données expérimentales ne sont pas disponibles.
Aussi, dans notre modéle, nous retenons en premiére approche g(6) = 1.

En outre, nous avons démontré expérimentalement que le traitement thermique affecte la
résistance mécanique du mortier, voir Chapitre 3. Par conséquent, nous supposons que la variable
de dégradation thermique yr influe directement sur deux paramétres qui contrélent la surface
de rupture : la cohésion Cj et le coefficient de frottement m. L’identification de ces fonctions est
présentée dans la section suivante.

Dans notre modéle, le comportement plastique est couplé a 'endommagement w, induit par
le chargement mécanique, et a celui généré par le traitement thermique, décrit par x7. De ce fait,
I'écrouissage plastique isotrope est décrit par la fonction n(7y,w, xr) de ’écrouissage plastique 7
et des variables d’état w et xr. n représente I’augmentation du coeflicient de frottement tangent.
Nous supposons que la déformation plastique ne conduit pas & un radoucissement du matériau
et que le mécanisme plastique est gouverné par un écrouissage positif tendant asymptotiquement
vers la surface de rupture : la surface de charge plastique s’approche de la surface de rupture
quand la fonction de d’écrouissage atteint la valeur asymptotique. Le radoucissement post-pic
du matériau est supposé étre entiérement attribué a I’endommagement w. Par conséquent, la
loi d’écrouissage plastique 7 est une fonction croissante de la variable d’écrouissage plastique -+,
mais une fonction décroissante de la variable d’endommagement w. En se basant sur les données
expérimentales des essais de compression triaxiale, la forme suivante est proposée :

n(y,w, xr) = (1= a1 w) [no + (m(xT) = M0) (4.24)

T
bi(xr) +~

Le paramétre 7 définit le seuil initial d’écrouissage plastique. Le terme (1 — ajw) tient
compte de l'effet de 'endommagement w sur 1’écrouissage plastique, le paramétre a; permettant
de pondérer cet effet : il est souvent pris égal & 1 en premiére approche. La variable d’écrouissage
v est identifiée a la distorsion plastique généralisée, qui est définie comme un taux d’écrouissage
plastique par :

(p— P,) +Pa:|b2

2
_ P 7P Cn
dy = gdeijdeij/xp, Xp = [ P, (4.25)
La dépendance de 'écrouissage plastique avec la pression de confinement est mise en place
via le coefficient X, introduit dans I’'Eq. (4.25); le paramétre by est généralement pris égal a
(1/2) en premiére approche (fonction racine carrée comme dv). En intégrant n par rapport a la

variable ~, on obtient I’expression de I’énergie stockée par écrouissage plastique :

b
bp(rsxr) = (1— aw) [w— (1 — o) In 21 ”] (4.26)
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Dans 'Eq (4.24), le paramétre by contrdle la cinétique d’évolution de I’écrouissage plastique,
et my, décrit la valeur asymptotique de I’écrouissage plastique a ’état de rupture : il correspond
a~vy>1etw =0, cest-a-dire que I'on suppose qu’a l'instant ot I’état de rupture est atteint,
I’écrouissage plastique (représenté par «y) est trés grand, mais 'endommagement (représenté par
w) n’a pas encore eu le temps de progresser significativement. Nous devons prendre en compte ici
que le mortier devient plus ductile aprés traitement thermique, voir Chapitre 3 et [21] : nos don-
nées expérimentales montrent clairement que la valeur asymptotique de I’écrouissage plastique
et le taux d’écrouissage plastique sont affectés par le traitement thermique. En conséquence,
les deux paramétres by et 1, sont des fonctions de la variable y7, voir section suivante pour
I'identification de ces fonctions.

Afin de compléter la modélisation plastique, un potentiel plastique @) doit également étre
défini. Pour les matériaux cimentaires et la plupart des géo-matériaux, une loi d’écoulement
plastique non associée est souvent nécessaire, afin, notamment, de pouvoir décrire la transition
contractance - dilatance plastique [149,156] : & une pression de confinement donnée, le taux de
déformation volumique plastique €,P présente une transition de la contraction vers la dilatation
quand la contrainte déviatorique augmente, voir Chapitre 3. Cette transition est généralement
attribuée a la création et & la croissance de microfissures, voir Chapitre 1. Mais le taux de dilata-
tion plastique diminue avec 'augmentation du confinement. Dans la Fig. 4.1(a), une illustration
du seuil initial d’écrouissage plastique, de la surface de rupture, de la surface du potentiel plas-
tique, et de la transition contractance - dilatance est présentée dans le plan p — ¢q. Pour un essai
triaxial & faible confinement, la dilatation plastique peut se produire avant ’écrouissage plastique
(ou yield surface en anglais). Pour une pression de confinement plus élevée, la transition entre
contraction et dilatation volumique se produit au-dela du domaine élastique linéaire initial (i.e.
au-dela de l’ecrouissage plastique), mais avant la rupture. Si la pression de confinement est assez
élevée (supérieure a 100 MPa), il n'y aura pas de dilatation plastique et le matériau sera toujours
dans la zone de contraction (on a parlé de compaction, ou consolidation, dans le Chapitre 1).

En se basant sur ces analyses et en s’inspirant du modéle plastique proposé par Pietruszczak
et al. [117] pour des bétons ordinaires, nous proposons le potentiel plastique @ suivant :

Q=+ el1 = g Op + BC (2T ) —o

. (4.27)

Le coefficient p correspond au point d’intersection entre la surface du potentiel plastique et
l'axe (p+ P,Cs) > 0. ag pondére l'effet de 'endommagement w, on le prend généralement égal a
1 en premiére approche. Le terme p.(1 — agw) représente le rapport m au point pour

lequel % = 0, c’est-a-dire le point de transition contractance - dilatance. Si on considére que la
frontiére entre les zones de contractance et dilatance est une droite linéaire, le terme p.(1 — agw)
est la pente de cette frontiére linéaire.

Caractérisation de ’endommagement. L’évolution d’endommagement est déterminée par
le critére d’endommagement. Selon I’'Eq. (4.13), la force thermodynamique Y, associée a la va-
riable d’endommagement w peut étre décomposée en deux parties : Yy = Y7 + Yf , qui re-
présentent respectivement le taux de restitution d’énergie de déformation élastique et le taux
d’énergie plastique bloquée.

Dans le cas des matériaux cimentaires soumis & des contraintes en compression, les microfis-
sures sont, généralement (par exemple si le confinement est suffisamment élevé), a I'état fermé.
L’évolution de 'endommagement est alors essentiellement dii au glissement tangentiel le long des
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FIGURE 4.1 — (a) : [llustration du seuil initial d’écrouissage plastique ( Yield surface), de la
surface de rupture (ou Peak surface), de la surface du potentiel plastique (notée potential),
et de la transition contractance-dilatance (représentée par une droite en pointillés); (b) :
Evolution des seuils de plasticité avant et aprés endommagement (undamaged et damaged
yield surface) et de la surface de rupture (residual failure surface), suite a ’endommagement
w induit par le chargement mécanique. La fléche indique le sens de ’endommagement

Yield surface
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surfaces (ou des lévres) des microfissures. A ’échelle macroscopique, ceci se traduit par un cou-
plage entre 'endommagement w et la déformation plastique de cisaillement ~y. Par conséquent,
en premiére approche, on suppose que I’évolution de ’endommagement est entiérement controlée
par ce glissement plastique, et le critére d’endommagement ne dépend que de la partie plastique
de la force thermodynamique d’endommagement Yf :

v, by +7

0
Y2 (v, xr) = —5 =@ [y = (0 —mo)brIn

(4.28)

La condition de positivité de la dissipation intrinséque n’est pas affectée par cette simplifi-
cation, de sorte que nous avons o : P + Yj’ w —ny > 0. Le critére d’endommagement est une
fonction & valeur scalaire de Yf . Inspirée par différents critéres d’endommagement pour le béton,
par exemple celui proposé par Mazars [95], la fonction suivante est proposée :

fa(YY w, x1) = we [ tanh (Ba(x7)(Y) — Y5)) + tanh (Ba(x7)Yo) | —w < 0 (4.29)

B, est un paramétre du modéle, qui controle la cinétique d’évolution de I’endommagement.
Yy représente le seuil d’endommagement initial, il est généralement considéré comme nul. Nos
données expérimentales, voir Chapitre 3, montrent que le taux d’évolution de ’endommagement
diminue avec le traitement thermique, alors que la ductilité augmente. Par conséquent, le pa-
ramétre By dépend de la variable xpr qui décrit le niveau de traitement thermique. w. est la
valeur d’endommagement critique qui définit la contrainte résiduelle du matériau endommaggé.
L’identification de By(xr1) et w. est présentée a la section suivante.

4.1.2 Procédure d’identification du modéle

4 )
Ue bq, g, By ——» Modeéle constitutif sur 200 pas de temps :
thermo-élasto-plastique t,€,, € €, Pay, 0, O
E, ,C , , , m ) y ) ) y » Y y
V' ~s 0 Im > avec endommagement areveeq 3
Ly, O, g, Ag, by, Y5 ——3 isotrope v, o1, de’ Seq
= ay= 1, E v,
a1= 32=1’ CS‘ nO‘ nm’m
b= 1/2 sont déterminés
2 " expérimentalement
YO =0
\_ J

FIGURE 4.2 — Principe de fonctionnement du modéle constitutif thermo-élasto-plastique
avec endommagement isotrope, & traitement thermique y7r donné. L’ensemble des 16 pa-
rameétres du modeéle est donné en entrée, et les grandeurs évaluées par le modéle sur 200
pas de temps ¢ sont en sortie. by, By, nm et m sont optimisés directement par leur bonne
interpolation des courbes expérimentales (€4,q) ou (€,,9).

Dans cette section, la procédure générale d’identification des 16 paramétres du modéle est
présentée, voir Fig. 4.2. Ces paramétres ont été déterminés a partir des essais de compression
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uniaxiale et triaxiale (avec une pression de confinement & 10MPa) sur des échantillons de mortier
traités thermiquement & différentes températures. Ils caractérisent respectivement la déformation
¢lastique (E, v), la déformation plastique (Cs, 1o, %m, m, fic, b1) et I'évolution de 'endommage-
ment (we, By). Les paramétres oy, ag, ai, az, be et Yy sont fixés a des valeurs constantes pour
simplifier les simulations : a1 = ag = 1, a; = ag = 1, ba = (1/2) et Yy = 0. La signification
physique de chaque paramétre est donnée dans la section précédente.
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FIGURE 4.3 — Evolution du Module d’Young E en fonction du traitement thermique.

A xr donné, E et v sont identifiés directement & partir des données de chaque essai de
compression uniaxiale, par interpolation linéaire (au sens des moindres carrés) des parties ini-
tiales des courbes déformation axiale/contrainte nominale déviatorique (€4,q) ou déformation
radiale/contrainte nominale déviatorique (e,,q). On conserve ensuite la moyenne de E et v a
chaque valeur de yr. E a également été identifié & partir des essais en compression triaxiale
(P. = 10 MPa), voir Fig. 4.3 et Tab. 4.1 : il dépend, comme beaucoup de géomatériaux, de la
contrainte hydrostatique. En premiére approche, cette dépendance est négligée, en considérant
que la variation de la pression de confinement induit des variations limitées du module d’Young.
Par ailleurs, des simulations préliminaires ont montré que la variation du coefficient de Poisson
v autour de sa valeur moyenne de 0.137 £0.02 (voir Chapitre précédent), n’influence pas la pré-
diction du modéle de maniére significative. Ainsi, en premiére approche, dans le modéle, nous
prenons vy = 0.15 quel que soit x7 et quelle que soit la contrainte hydrostatique. Finalement, la
variation de E en fonction de y7 est déterminée en utilisant une méthode classique des moindres
carrés, voir Fig. 4.3. Cela donne les relations suivantes :

FEolxr)  + FEo(xr)

Eolxr)(GPa) = 32.7 — 3.0x7; Golxr) = S0t Ko(xr) = 301 - 200)

(4.30)

Les paramétres (Cs,nm,m) définissent la surface de rupture du matériau, prise comme limite
de la surface de charge plastique lorsque I'écrouissage plastique représenté par ~ devient trés
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grand, et alors que 'endommagement w est considéré comme négligeable, voir section précédente.
Sachant que P, = Py, son expression simplifiée est :

m
fp:q_nmPa|:Cs+£:| =0
a

Dans le plan (p — q), la surface (ou plutdét courbe) de rupture non linéaire doit étre identifiée
a partir d’'un minimum de 3 points. Or, nous ne disposons que de deux points pour chaque
température : P. = 0 ou 10 MPa. Afin de pouvoir déterminer la surface de rupture, nous avons
arbitrairement choisi que la résistance en traction simple f; était égale a4 1/15 = 0.066 de la
résistance en compression simple. Ceci est une valeur couramment observée pour les mortiers : par
exemple, le ratio moyen entre f; et R, dans [149] est de 0.063 £0.01. Ainsi, en ajoutant le point
représentant la rupture en traction simple, les valeurs de Cs, 7,, et m ont pu étre déterminées en
résolvant un systéme de trois équations & trois inconnues (logiciel Matlab) pour chaque valeur
de xr, voir la Fig. 4.4 et le Tableau 4.1. Le paramétre g définissant le seuil initial d’écrouissage
plastique est obtenu pour v = 0 (et w = 0) dans 'Eq. 4.24. I a été choisi égal a 0.3 ,,, & partir
des données expérimentales en compression uniaxiale considérées dans le plan (e4,q), de sorte
que le ratio entre le seuil initial 1 et celui a rupture n,, est de 0,3.

140 Deviatoric stress
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FIGURE 4.4 — Evolution de la surface de rupture (pointillés) dans le plan (p,q) en fonction de
la température de traitement thermique. Les données expérimentales (points), utilisées pour
I'identification du modéle, correspondent aux essais de compression uniaxiale et triaxiale
(& Pc = 10MPa).

Finalement, 1’évolution des paramétres caractéristiques Cs, m et n,, avec xr est déterminée
en utilisant la méthode classique des moindres carrés, voir la Fig. 4.5, ce qui donne les relations
suivantes :

Cs(xr) = 18.33 — 1.13x7; m(xr) = 0.755 X exp(—0.0167x7) ; nm(x7) = 11.018 x exp(0.051x7)
(4.31)
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FIGURE 4.5 — Effet du traitement thermique sur le paramétre de cohésion Cy. Ce graphique
montre I'excellente linéarité du paramétre caractéristique Cs en fonction de la variable
thermique x7.

Les quatre paramétres (i, b1, w., Bg) sont optimisés I'un aprés lautre de fagon a se rappro-
cher au mieux des courbes expérimentales en compression uniaxiale (€4,9), (ou (€,,q)) a traitement
thermique x7 donné. Du fait que les données expérimentales sont trés similaires, un seul essai a
été utilisé par x7. (e, b1, Bg) étant supposés uniquement fonctions de yr, seul w. est identifié
en compression uniaxiale et en compression triaxiale (P.= 10 MPa).

Tout d’abord, le paramétre b; controle la cinétique d’écrouissage plastique. La simulation
montre, voir Fig. 4.6a, que l’écrouissage augmente quand b; diminue, de telle fagon que la
contrainte R, au pic est atteinte plus rapidement, i.e. le matériau est plus fragile (mais plus
résistant). En effet, by joue principalement sur R, et sur le niveau de déformation axiale néces-
saire pour l'atteindre, i.e. sur la ductilité du mortier. Ainsi on note une augmentation logique
de by avec xr, car le matériau devient plus ductile aprés traitement thermique. Comme b; est
supposé indépendant de la contrainte hydrostatique, on l'identifie en fonction de x7 seulement,
et une interpolation au sens des moindres carrés (coefficient de PearsonR? = 0.93) donne la
relation :

bi(xr) =4 x107° +8 x 10 %7 (4.32)

Pour sa part, le paramétre By controle la cinétique d’endommagement, voir Fig. 4.6b : la
simulation montre que plus By augmente, plus ’endommagement progresse rapidement. A ce
titre, By influe trés légérement sur R., mais pas du tout sur la résistance résiduelle. Son influence
se manifeste principalement en phase post-pic. L’interpolation au sens des moindres carrés (R? =
0.76) montre que By diminue avec le traitement thermique de la fagon suivante :

Ba(xr) = —1.06x7 + 11.0 (4.33)

Le paramétre p. intervient dans I’écriture du potentiel plastique @, voir Eq. 4.27, ot il définit
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FIGURE 4.6 — Influence d’une variation des paramétres b; et By du modéle sur la courbe
(€q,q) du mortier de référence soumis a un essai de compression uniaxiale (P.=0).
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la frontiére entre la zone de contractance et celle de dilatance. En approchant au mieux, par la
simulation, le point de transition contractance/dilatance sur la courbe de déformation volumique
(€v,q), on obtient la valeur de p., voir Fig. 4.7a. Plus p. est grand, plus la transition apparait
tardivement, voire elle n’apparait pas du tout (dés p. > 3,5). Ce paramétre n’est pas influencé
significativement par le traitement thermique, aussi nous avons retenu la méme valeur pu. = 1,4
quel que soit y7.

Le paramétre w, correspond & un endommagement critique, associé a la résistance résiduelle
du matériau en phase post-pic, voir Fig. 4.7b. La simulation montre que plus w,. est grand,
plus ’'endommagement se développe rapidement, et plus la résistance R, au pic et la résistance
résiduelle diminuent. Dans notre étude, w, est considéré comme indépendant du traitement ther-
mique : il ne dépend que de la contraitne hydrostatique. Ainsi, pour le mortier étudié, w. vaut
0,35 en compression uniaxiale (P, = 0) et 0,05 en compression triaxiale & P, = 10MPa. Cela
signifie que la résistance résiduelle augmente avec la pression de confinement, ce qui est cohérent
avec les données expérimentales et la littérature, voir Chapitres 1 et 3. Comme nous ne disposons
que de deux valeurs de confinement (0 et 10 MPa), nous avons évalué w. comme la moyenne des
valeurs &4 P. = 0 et P. = 10 MPa lors de la simulation des essais & confinement P. = 5MPa,
de sorte que la relation entre w. et P. (exprimé en MPa) s’écrit (faute de davantage de données
expérimentales) :

we(P,) = 0,03 P.(MPa) + 0,05

Au final, les valeurs de I’ensemble des paramétres du modéle sont données, en fonction de
X1, dans le Tableau 4.1.

Tinaz E (GPa) E (GPa) Cs By b Nm m
a Pc=0MPa | & Pc=10MPa
Référence 32.5 34.8 18.332 | 11 | 4.0e-5 | 11.60 | 0.745
105°C 30.9 32.6 17.330 | 6 | 5.0e-5 | 18.80 | 0.660
200°C 25.1 27.5 16.020 | 10 | 6.0 e -5 | 10.60 | 0.756
300°C 20.7 23.5 13905 | 5 | 6.5e-5| 15.50 | 0.680
400°C 15.6 20.7 11.846 | 6 | 9.0e-5 | 14.20 | 0.693

TABLE 4.1 — Résultats d’essais (en compression simple et triaxiale avec P, = 10MPa) sur
lesquels ont été identifiés les paramétres du modeéle et valeurs des parameétres obtenus.

4.1.3 Simulations et validation du modéle

Le but est ici d’évaluer les capacités prédictives du modéle proposé, et en particulier son
aptitude & reproduire le comportement mécanique du mortier traité sous différents trajets de
chargement.

Dans un premier temps, nous simulons les essais utilisés pour 'identification des paramétres
du modéle, afin de vérifier la cohérence des valeurs obtenues et la capacité du modeéle a reproduire
les réponses observées. Dans un deuxiéme temps, des essais non utilisés lors de la procédure
d’identification sont simulés pour tester la capacité prédictive du modéle.

Vérification de la procédure d’identification

Cette partie utilise les seuls essais employés pour identifier les paramétres du modéle : il s’agit
des essais de compression uniaxiale (P, = 0 MPa) et triaxiale & P, = 10 MPa. La comparaison
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se fait exclusivement en terme de courbes contrainte nominale déviatorique-déformations axiale
et transversale, voir les Figs. 4.8, 4.9(a), 4.9(b), 4.10(a) et 4.10(b).

déviatorique (MPa)

Pc=10M

Contrainte - :

Pa

Pc =0 MPa
peformation B S | Déformation
radiale (10-6) axiale (10-6)
1 1 1 1 o ‘ ‘ ‘ |
-20000 -15000 -10000 -5000 0 5000 10000 15000 20000

FIGURE 4.8 — Comparaison entre données expérimentales (points) et simulation (lignes
continues) pour le mortier de référence. Essai de compression triaxiale avec une pression
de confinement de 10MPa.

Comme attendu, on note une bonne concordance entre l'interpolation réalisée par le modéle
et les données expérimentales. Le modéle est donc en mesure de reproduire les principaux aspects
du comportement mécanique d’un mortier traité thermiquement et endommagé, & savoir :

la dégradation des propriétés élastiques;
e les déformations plastiques;
e la transition contractance - dilatance;
e l'influence de la pression de confinement ;
e l'influence du traitement thermique.
En particulier, le Tableau 4.2 présente une bonne reproduction par le modéle de la résistance
mécanique R, en fonction de T}, pour les deux types d’essais.

Validation du modéle

Elle se fait sur des essais différents de ceux utilisés pour identifier les paramétres du modéle :
il s’agit d’essais de compression triaxiale & confinement P, = 5 MPa, et des essais d’extension
latérale, voir Chapitres 2 et 3.

Pour les essais de compression triaxiale & P, = 5 MPa sur mortier de référence ou traité
a 200°C, les résultats sont présentés en terme de courbe contrainte nominale déviatorique-
déformations axiale et transversale sur les Figs. 4.11(a) et 4.11(b). On note une trés bonne
concordance qualitative et quantitative.

Lors de I'essai d’extension latérale sur mortier traité a 400°C, les deux échantillons testés sont
soumis tout d’abord a une contrainte hydrostatique p = 40MPa (phase OA dans le plan (p,q)),
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FIGURE 4.9 — Comparaison entre données expérimentales (points) et simulation (lignes
continues) pour le mortier traité a (a) : 105°C et (b) : 200°C. Essai de compression triaxiale
avec une pression de confinement de 10MPa.
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FIGURE 4.10 — Comparaison entre données expérimentales (points) et simulation (lignes
continues) pour le mortier traité a (a) : 300°C et (b) : 400°C. Essai de compression triaxiale

avec une pression de confinement de 10MPa.
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FIGURE 4.11 — Essais de compression triaxiale & pression de confinement P. = 5MPa :
comparaison entre données expérimentales (points) et simulation (lignes continues) pour
un mortier traité a (a) : 60°C, et (b) : 200°C. Ces données expérimentales n’ont pas été
utilisés pour identifier le modéle.
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Température Compression simple Compression triaxiale (Pc = 10 MPa)
de Donnée Résultat Donnée Résultat

traitement expérimentale | du modéle | expérimentale du modéle

Tnaz Re (MPa) Rc (MPa) | Rec’ (MPa) Rc’ (MPa)
Référence (60°C) 58,04+0,5 58,7 102,2+1,6 103,4
105°C 61,5+0,2 61,4 98,24+2.0 96,4
200°C 49,440.5 50,4 949+1,5 96,0
300°C 479+1.,0 483 82,7+0,7 83,0
400°C 40,1+£2.0 42,7 73,5423 75,5

TABLE 4.2 — Résistances mécaniques R, en fonction de la température de traitement ther-
mique Ty, - Comparaison entre les données expérimentales et les résultats du modéle.

Point B

Trajet de chargement
de I'essai d'extension latérale 40

q (MPa)

Déformation
radiale (10-6)

Pression de
confinement (MPa)

Déformation
axiale (10-6)

o

-5000 -4000 -3000 -2000 -1000 O

1000 2000 3000 4000 5000

FIGURE 4.12 — Comparaison entre les données expérimentales (points correspondant a
deux essais) et la simulation (lignes continues) d’un essai d’extension latérale avec une
pression de confinement initiale de 40 MPa, pour un mortier traité a 400°C. Le schéma
inséré décrit le trajet de chargement dans le plan (p-q), tandis que les prédictions et les
données expérimentales des déformations axiale et latérale sont tracées & partir du point

B.
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puis, & p constante, & une contrainte déviatorique ¢ croissante jusqu’a 50 MPa (phase AB dans le
plan (p,q)), et enfin, la contrainte hydrostatique p est réduite de 5 MPa en 5 MPa jusqu’a 5 MPa
alors que la contrainte déviatorique ¢ est maintenue constante (phase BC dans le plan (p,q)),
voir 'intégralité du trajet de chargement sur la Fig. 4.12. I’évolution des déformations axiale et
latérale est représentée a partir du point B du trajet de chargement, qu’il s’agisse des prédictions
du modéle ou des données expérimentales, voir la Fig. 4.12. On note que les prédictions du
modéle présentent un accord remarquable avec les données expérimentales.

D’une maniére plus précise, le développement de la plasticité est trés bien décrit par le modéle.
Mais on observe un certain écart pour la prédiction de la premiére phase de comportement
élastique linéaire. Ceci peut étre dii en partie a la simplification faite sur le module d’élasticité
FE et sur le coefficient de Poisson v. En effet, dans le modéle, les paramétres élastiques F et v
sont supposés indépendants de la pression de confinement. Mais, en réalité, et en particulier dans
I’essai d’extension latérale ol la pression de confinement varie, F et v sont fonction de P,., voir
Chapitre 3.

Prédiction du comportement mécanique en compression triaxiale avec déviateur et
apreés traitement thermique. Maintenant qu’il est validé, 'intérét du modéle est qu’il est en
mesure de prédire un comportement en compression triaxiale avec déviateur et aprés traitement
thermique, sans avoir besoin de recourir & une campagne expérimentale dans les mémes condi-
tions. Le modéle donne la réponse sur 200 pas de temps ¢ des grandeurs €4, €, €, (déformations
axiale, radiale et volumique), P, (contrainte hydrostatique équivalente), ¢ (contrainte dévia-
torique), o3, v (écrouissage plastique), w (endommagement),  (loi d’évolution de I'écrouissage
plastique isotrope), Y47 (partie plastique de la force thermodynamique d’endommagement) et
Seq (degré de saturation, ici égal & zéro).

Par exemple, on peut soumettre le mortier, traité thermiquement a x7 (ou (Tpaz — T0)), au
chargement mécanique en compression avec déviateur suivant. On commence par une contrainte
hydrostatique P, = 5MPa, puis on applique une contrainte déviatorique o, = 50 MPa. Ensuite,
on suppose que l'ordre d’application du traitement thermique ou du chargement mécanique
étant indifférent, on fait varier le traitement thermique de la température de référence de 60°C
(xT = 0) jusqu’a 500°C (xr ~ 7,3) sous I’état de contrainte imposé (P, = 5MPa, 0, = 50 MPa).
La déformation axiale, évaluée entre ’état x7 = 0 et x7 courant, est engendrée par le traitement
thermique seul et elle augmente (trés logiquement) avec x7 (ou (Tinaez — 1)), voir Fig. 4.13.

4.1.4 Evolution et représentation de la perméabilité au gaz

Sur le mortier traité thermiquement, les données expérimentales ont montré que la perméa-
bilité au gaz peut varier significativement avec la dilatation volumique, voir Chapitre 3. Ceci est
interprété comme la conséquence d’une évolution de la micro-fissuration, et donc de la déforma-
tion plastique permanente.

Dans I’étude de Y. Jia [78], pour I'argilite de Bure (Meuse/Haute Marne), une relation linéaire
est proposée pour décrire la variation de la perméabilité en fonction de I’évolution de ’écrouissage

plastique : K = Ky(1 + Rk%) Le paramétre Ry pondére I'évolution de la perméabilité. (.)
Qp—Pp
f

note la fonction partie positive. oy, € [ag, ajp | est la fonction d’écrouissage plastique, elle s’exprime
en fonction de I’énergie bloquée par écrouissage plastique : a, = %—\I;p ; quand ay, > By, la dilatance
volumique se produit et la perméabilité augmente.

Pour le béton, Fauchet [53] a proposé une relation liant les variations de perméabilité aux
déformations plastiques volumiques dilatantes, tout en tenant compte de la perméabilité initiale
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FIGURE 4.13 — Prédiction numérique de la déformation axiale induite par la variation
de température de état de référence (60°C) et, simultanément, a la compression triaxiale
(Pc=5MPa et q=50MPa)

du matériau sain. La perméabilité évolue avec le cube de la déformation volumique plastique
positive (dilatance) cumulée {(e}) : K = Ko[l + Ax(eh)?]. Ko est la perméabilité intrinséque
initiale du matériau, et A un paramétre contrélant I'amplitude de I’évolution. Notre étude
expérimentale a montré qu’effectivement, la perméabilité évolue significativement au-dela de la
transition contractance/dilatance de la déformation volumique.

A la suite de ces travaux, et en accord avec notre étude expérimentale, une loi phénoméno-
logique est proposée pour le mortier normalisé, comme suit :

K = Ko A(xr) exp(B(xr) €&1) (4.34)

ou Ky est la perméabilité initiale du mortier avant le chargement, A et B sont des fonctions
du traitement thermique décrit par xr. €, " est la déformation volumique plastique dilatante,
calculée par : €,7 = € Jineaire — €v - La Fig. 4.14(a) montre un bon accord entre les résultats
expérimentaux de perméabilité au gaz (avec P, = 5 ou 10 MPa) et la loi phénoménologique
retenue. L’évolution de A et B avec la variable d’endommagement thermique x7 est présentée a la
Fig. 4.14(b). Les résultats sont bien reproduits malgré le changement de pression de confinement,
ce qui justifie a posteriori que la loi proposée ne dépend pas de la contrainte hydrostatique
appliquée, pour P, < 10 MPa. Par ailleurs, on note que A et B tendent vers une constante
au-dela de Ty,q = 200°C : I'évolution de la perméabilité devient sensiblement identique au-dela
de cette valeur de la température de traitement thermique, voir Fig. 4.14(a).

147



148CHAPITRE 4. MODELISATION MACROSCOPIQUE ET ANALYSE MICRO-MECANIQUE

y = 1,2443¢>7%%

8 R?=0,6758
7 i =
. y = 1,069%0%0% y = 095600001
o 6 R?=0,8412 R’ = 09783
¥
™ y = 1,0389¢" %
% 5 - R?=0,929
g
5] 4
c
g
5 37
@
N}
E 2-
[
o
1 ¢ 60C m 200C
300C X400T
0 T T T 1
0 5000 10000 15000 20000
Déformation dilatante (10 -6)
1,4 0,001
- 0,0009
- 0,0008
- 0,0007
0,0006
< - 0,0005 o
0,0004
- 0,0003
- 0,0002
- 0,0001
0 T T T T T 0
0 1 2 3 4 5 6

Temperature relative variation Xt = (Tmax - To) / To

FIGURE 4.14 — (a) : Perméabilité normalisée K /Ky en fonction de la déformation volumique
plastique dilatante €,", pour les deux confinement P, = 5 et 10 MPa, et en fonction de la
température de traitement thermique Tyq, ; (b) : Evolution de A et B avec la variable de
traitement thermique yr, définis par K = Ky A exp(Be,T).
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4.1.5 Conclusion partielle

Les données expérimentales sur le mortier traité a différentes températures montrent que
les propriétés mécaniques résiduelles dépendent clairement de la dégradation thermique. Les
évolutions de la déformation plastique et de 'endommagement sont également fortement liées
a la température de traitement thermique. Le comportement mécanique du mortier est donc
caractérisé par un couplage entre déformations élastiques et plastiques, ainsi que par les endom-
magements induits, respectivement, par le traitement thermique et par le chargement mécanique,
comme le modéle constitutif proposé le décrit. Il s’agit d’'un modéle thermo-élastoplastique couplé
4 un endommagement isotrope.

Une procédure d’identification des parameétres du modéle, en fonction du traitement ther-
mique, a été proposée. Une série de simulations numériques des essais en compression uniaxiale
et triaxiale (P, = 10 MPa) a été menée pour différentes températures. Elle montre la bonne
reproduction des données suite & I'identification des paramétres. Le modéle est validé non seule-
ment sur des essais en compression triaxiale (P, = 5 MPa), mais également sur un chemin de
chargement en extension latérale. C’est un chemin de chargement différent de ceux utilisés pour
I’identification des parameétres. Aux points de vue qualitatif et quantitatif, nous avons obtenu une
trés bonne concordance entre les simulations et les données expérimentales. Le modéle proposé
est capable de décrire les principaux aspects observés.
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4.2 Analyse micro-mécanique de la fissuration thermique

Cette partie présente une analyse micro-mécanique de 'effet de la micro-fissuration, induite
par traitement thermique, sur les propriétés mécaniques, poro-élastiques et de transport du
mortier. En effet, nous avons montré expérimentalement que ce comportement évolue significa-
tivement suite & un cycle de chauffage/refroidissement jusqu’a une température T (< 400°C).
Ce cycle génére des décompositions chimiques, principalement au sein des hydrates, une aug-
mentation de la porosité connectée et, trés probablement, de la micro-fissuration. En particulier,
tous ces éléments contribuent & une plus grande compressibilité globale du matériau, alors que,
a l'inverse, son squelette solide a tendance & se rigidifier, voir Chapitre 3.

Dans ce qui suit, nous identifions le modéle micro-mécanique proposé par R. W. Zimmerman
[158] & partir de nos données expérimentales. Suite & cela, nous serons en mesure de représenter
la relation reliant le module de compressibilité C;, = (1/K}) a la densité de fissures et a leur
rapport d’aspect (i.e. leur rapport entre demi-longueur et épaisseur), voir [20,22,27]. Comme
attendu, nous montrons que la distribution de ce rapport d’aspect évolue notablement avec la
température T. Les évolutions de la perméabilité et de la déformation plastique sont également
évaluées en fonction de la micro-fissuration.

4.2.1 Un modéle micro-mécanique simple

Le mortier est supposé micro-fissuré aprés un cycle de chauffage/refroidissement jusqu’a T
(< 400°C). Les micro-fissures sont modélisées sous forme d’ellipsoides aplatis (penny shaped
cracks en anglais), avec a et 2c¢ désignant respectivement le rayon de fissure et son ouverture (ou
épaisseur), avec a > c¢. Le rayon de fissures a est supposé uniforme, de sorte que les micro-fissures
sont uniquement caractérisées par leur rapport d’aspect o = (¢/a) et leur orientation spatiale. Le
milieu poreux est supposé isotrope a 1’échelle macroscopique. La distribution spatiale des micro-
fissures est alors aléatoire, et l'interaction entre les micro-fissures est négligeable. La fermeture
des fissures est contrélée uniquement par le parameétre d’ouverture ¢ = aa : lorsque ¢ = 0, les
fissures sont fermées, et la pression de confinement P, n’a pas d’effet sur le rayon de fissure a.
Le mortier traité thermiquement contient N micro-fissures dans un volume représentatif V;. Le
volume total de micro-fissures, aussi appelé porosité de micro-fissures ¢ fissures , s'écrit alors :

N 4rma’c B 4rNada  4ro

¢fissures = Vb 3 3V, = 3 T (4.35)

ott I' = Na?/Vj est un paramétre sans unité qui représente la densité de micro-fissures. Le
mortier aprés traitement thermique contient des micro-fissures qui sont généralement trés fines
dans la plupart des directions. Mais bien que la porosité totale de micro-fissures ¢ fissures SOit
trés faible (généralement < 1%), celles-ci peuvent avoir une forte influence sur les propriétés mé-
caniques, poro-mécaniques et de transport. En particulier, comme les micro-fissures se referment
a des pressions de confinement différentes en fonction de leur rapport d’aspect a;, on obtient une
relation contrainte-déformation non-linéaire lorsque le mortier est soumis & une compression hy-
drostatique. Zimmerman [158] montre que le calcul du module de compressibilité effective Cp. =

(1/Kp) se réduit a celui de la compressibilité de I’ensemble de ’espace poreux Cp. = _P% AA‘Zf =
1
F = Cbc = Cm + ¢fissurescpc (436)
b
lorsque le module de compressibilité de la matrice solide Cy, = (1/K,,) est connu. Le module

d’incompressibilité de la matrice solide K, est aussi noté K dans le chapitre précédent ou il a
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été déterminé expérimentalement. Zimmerman [158] donne l'expression de la compressibilité de
chaque micro-fissure prise individuellement, lorsqu’elle a une forme d’ellipsoide aplati (petites
valeurs de «) :

2(1 = vy)
TaGp,

Cpec = (4.37)

Um est le coefficient de Poisson et G, est le module de cisaillement de la matrice solide, sup-
posée homogeéne et isotrope. En négligeant 'interaction entre les micro-fissures, c’est-a-dire en
supposant une faible concentration de micro-fissures au sein du mortier, le schéma d’homogénéi-
sation dilué peut étre utilisé. En reportant simplement les Egs. (4.35) et (4.37) dans I’'Eq. (4.36)
et en utilisant la relation 3K,,(1 — 2vy,) = 2Gp,(1 + v4,) pour une matrice solide isotrope, on
obtient que :

161 =) ¢ (4.38)

e = O o =2,

Avec ce modéle de distribution de micro-fissures, Cp. est donc une fonction indépendante de
la distribution de rapports d’aspect, et de o en particulier : elle ne dépend que de la densité de
micro-fissures I'.

Par ailleurs, d’aprés nos essais, et en accord avec [157], le module de compressibilité drainé
peut étre exprimé par une fonction exponentielle décroissante du confinement P.(= P) ou plus
généralement de la contrainte hydrostatique :

Che = Ci + (G = Ci)e™ /7 (4.39)

ol C’ZC est la compressibilité & pression de confinement nulle (P, = 0), et C;? est la com-
pressibilité & pression de confinement élevée, lorsque toutes les micro-fissures sont fermées. P est
la pression de confinement courante, et P est une pression caractéristique de la distribution de
micro-fissures. Lorsqu’on connait ’évolution de Cj.(P), on peut calculer la déformation élastique
atteinte & P donné par la relation suivante :

P P P P
e = / de? = / —=£ = / CyedP: (4.40)
Ky
0 0 0
Lorsqu’une famille de micro-fissures de rapport d’aspect « se ferme, cela signifie que
AVp(a) = —Vpo(a), ot Vpg(e) est le volume initial de cette famille de pores. Par définition

de Cpc(a), cela correspond & une pression de fermeture de micro-fissures P* qui évolue avec le
rapport d’aspect « selon :

. 1 3ra(l — 2vy,)
pr_ 1 _ Vm) 4.41
Cpe 41 —1v2)Cp, (441)

P* est la pression de fermeture des micro-fissures de rapport d’aspect inférieur ou égal & a.
En particulier, il existe un rapport d’aspect & caractéristique de la distribution de micro-fissures,
qui correspond & P* = P, avec P telle que définie a 'Eq. (4.39). La dérivation partielle de
I’Eq. (4.38) par rapport & P, et 'utilisation de la régle de la chaine, donnent que :

dP ~— dU dadP ~ 3 da (4.42)

dChe  dCycdl do 4m [4(1 —v2)C | dD
3ra(l — 2uy,)
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Comme le paramétre I' représente la densité des micro-fissures ouvertes, I'(a) représente le
nombre de micro-fissures ouvertes dont les rapports d’aspect sont supérieurs & «. Zimmerman
[158] montre que la distribution de rapport d’aspect y(«) est alors donnée par :

(4.43)

o) = dar 3 [37r04(1 - 2ym)r [dCbc]P 5

da~ 4m [4(1—12)Cp | | dP

En reportant I'Eq. (4.39) (dérivée par rapport a P) dans I'Eq. (4.43) pour P* = P, et en
remplagant P par & via 'Eq. (4.41), on obtient :

@)= | e (4.44)

«

Ainsi, la distribution f(a) de la porosité de micro-fissures ¢ fissures s'écrit en fonction du
rapport d’aspect o comme suit :

d(bfissures - 4o . 37TCY(1 — 2ym) ( Il)'c — C{)o;z) o

= = —emo/8 4.4
da 3 =~ Cn & (4.45)

fla) =

La porosité totale de micro-fissures ¢ fissures €st alors calculée en intégrant f(o) sur toutes
les valeurs de «a, de 0 & oo :

pissures = [ S(a)da = 31— 20m) (Coe = Ci2) o, _ (i — )P (4.46)
0

4(1-v2) Cnm

4.2.2 Identification du modéle micro-mécanique et simulations du compor-
tement

Identification de la compressibilité

En utilisant les données expérimentales de module d’incompressibilité moyen K, = 1/Cj.
en fonction du confinement P. = P et a température de traitement thermique T donnée, nous
pouvons déterminer les équations de compressibilité (4.39) puis (4.38), c’est-a-dire C’Z Oy, la
pression caractéristique P puis la densité de micro-fissures I'. On en déduit alors la distribution

de porosité f(a) et la porosité totale de fissures ¢ figsures-

Pour chaque température de traitement thermique T, on suppose que le module d’incompres-
sibilité K, de la matrice solide est égal au module d’incompressibilité apparent de la matrice
solide a ’état sain K4(ref.), c’est-a-dire qu’il s’agit a la fois de la contribution du squelette solide
proprement dit, et de la porosité occluse, en ’absence de micro-fissuration. Alors le module de
compressibilité Cp, = 1/K(ref.) a une valeur de 1/45,165G Pa = 0,022(1/GPa). En premiére
approche, on suppose ce module (), indépendant de T. Par ailleurs, on utilise un coefficient de
Poisson pour la matrice solide v,,, = 0.15, indépendamment de la température de traitement
thermique T, comme pour le modéle macroscopique présenté dans la section précédente.

Ensuite, dans 'Eq. (4.39), on extrapole & P, = 0 U'interpolation linéaire qui passe (au sens
des moindres carrés) par les points expérimentaux Kj(P.) afin d’obtenir C}, = (1/K}) pe—o. Pour

by, 'exposant oo représente la valeur a pression de confinement élevée, pour laquelle toutes les
micro-fissures sont supposées fermées. En supposant qu’a I’état de référence, dit état sain (aprés
étuvage a 60°C), le mortier ne présente pas de micro-fissures, sa compressibilité est équivalente a
Cp2 : on prend donc Cp° = 1/Ky(ref.), ou Ky(ref.) est la valeur du module d’incompressibilité
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FIGURE 4.15 — Détermination de la pression caractéristique P pour un échantillon traité a
400°C. Les données expérimentales sont présentées par des points.

du mortier sain. La pression caractéristique P est évaluée comme la pente éau gigne prés) de
GO
partir de 'Eq. (4.39), voir la Fig. 4.15; pour chaque valeur de T, le coefficient de corrélation
de Pearson R? de l'interpolation linéaire est supérieur a 95%. Le paramétre & est simplement
calculé via 'Eq. (4.41), et ¢ fissures via 'Eq. (4.46). Les paramétres du modéle sont résumés dans
le Tableau 4.3, pour les différentes températures de traitement thermique T testées. On constate
que la pression caractéristique de fermeture P issue de I'Eq. (4.39) diminue avec T, i.e. avec la
facilité & fermer des micro-fissures.

obtenue a

Iinterpolation au sens des moindres carrés de P exprimé en fonction de In

TABLE 4.3 — Identification des parameétres du modeéle micro-mécanique [158] pour le mortier
traité thermiquement & différentes températures T.

échantillon K, (Pc—0)  Ci o o P &  fissures
(GPa) (1/GPa) (1/GPa) (1/GPa) (MPa) (%)
Référence 16,300 0,061 0,061 0,022 - - 0,00
200°C 11,609 0,086 0,061 0,022 33,72 0,00044 0,08
300°C 7,416 0,135 0,061 0,022 26,64  0,00035 0,20
400°C 6,253 0,160 0,061 0,022 25,22 0,00033 0,25

Suite cette procédure d’identification, on vérifie la bonne concordance de 1’évolution du mo-
dule de compressibilité Cy.(P.) avec les données expérimentales, voir la Fig. 4.16.
Evolution de la distribution de micro-fissures

La distribution de porosité des fissures f(«) est représentée a la Fig. (4.17) en fonction de
la température de traitement thermique T. Comme attendu, on constate une augmentation de
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FIGURE 4.17 — Evolution de la distribution de porosité f(a) pour un mortier traité a
différentes températures T.
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I'aire sous la courbe, i.e. de la porosité totale des micro-fissures ¢ fissures avec T, bien qu’elle reste
trés faible, allant de 0,08 % pour T=200°C, & 0,25 % pour T=400°C' ; en paralléle, la distribution
de porosité (i.e. de volume normalisé) des micro-fissures devient plus étroite avec I’augmentation
de T.

Relation entre perméabilité et micro-fissuration

A traitement thermique donné T, nous disposons non seulement des propriétés mécaniques,
poro-€élastiques, mais aussi de transport. Nous avons vu au Chapitre 3 que la perméabilité intrin-
séque est influencée par 'augmentation de la porosité du matériau : elle est donc potentiellement
influencée par I'augmentation de la porosité de fissures ¢ f;ssures- Nous avons corrélé la perméa-
bilité intrinséque normalisée, mesurée sous confinement P. = P = 5 MPa (et sans déviateur),
avec @ fissures: €N utilisant une interpolation exponentielle identifiée a :

£ — 0’ 900 6137062 (bfissu'res

K,

ou K, représente la perméabilité intrinséque du mortier de référence (60°C'). Pour cette inter-
polation, voir Fig. 4.18, on a un coefficient de corrélation R supérieur a 95 %, donc satisfaisant.
Notons que la perméabilité a été mesurée sous une faible contrainte hydrostatique (P, = 5MPa),
pour laquelle on suppose que la fermeture des principales micro-fissures n’a pas eu lieu. On re-
marque que la perméabilité augmente nettement avec la porosité totale de fissures ¢ fissures, dés
que celle-ci dépasse 0,1 %, i.e. pour T > 200°C.

35

K / Ko = 0,90008 * "> 9 o
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FIGURE 4.18 — Perméabilité normalisée en fonction de la porosité totale de fissures ¢ fissures-

Identification de la déformation plastique

Lors des essais en compression hydrostatique, nous avons constaté des déformations plastiques
notables aprés déchargement de la contrainte hydrostatique. L’amplitude de cette déformation
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augmente avec 1. Nous proposons de décrire cette déformation plastique avec une approche
phénoménologique.

Pc,
Courbe expérimentale
/ Décharge
Ey
!
gpl. gel.

FIGURE 4.19 — Répartition entre déformations élastique et plastique : méthode de déter-

.. .. l.
mination expérimentale de b".

Nous adoptons la répartition classique des déformations : €, = Ef}' + 5{3[', voir la Fig. 4.19
qui présente la méthode de détermination expérimentale de aﬁl'. En accord avec les données sur
mortier normalisé, on suppose que déformation plastique dépend de la constante hydrostatique
de telle facon que :

P Pyl + %(sﬁjl')"] (4.47)

......

controlent la cinétique de 1’écoulement plastique. En premiére approche, on suppose n = 1. Les
paramétres Py et m sont identifiés par la méthode des moindres carrés & partir des courbes
(€y,01,) en compression hydrostatique. Py vaut 8.5 MPa £+ 1.4MPa pour les échantillons chauffés
a 200°C, 300°C et 400°C, et (1/m) est égal & 8842, 3621 et 747,2 respectivement pour 200°C,
300°C et 400°C. P, présente une variabilité non négligeable, due au fait que les essais ont été
conduits par incréments AP, relativement importants (de 5 MPa). En revanche, le paramétre
m, qui représente la compressibilité plastique, augmente fortement avec le traitement thermique,
en bonne cohérence avec la forte augmentation de la déformation plastique quand T augmente.
Enfin, la relation entre la compressibilité plastique m et la porosité de micro-fissures ¢ fissures
est représentée a la Fig. 4.20. Comme attendu, la compressibilité plastique augmente significati-
vement avec la porosité de fissures, et une relation de type exponentiel permet de bien interpoler
cette relation (R ~ 97 %).

4.2.3 Comparaison entre prévisions du modéle et données expérimentales

A partir des parameétres identifiés et pour un chargement en compression hydrostatique crois-
sant, le modéle permet de calculer la déformation volumique en fonction de la pression de confi-
nement pour les températures de traitement thermique T = 200°C, 300°C et 400°C, de la fagon
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suivante :

P, P, P P

Ev = 576}1- +5€l_ = /dsil' + /dggl' = /Cbchc + / %dpc (4.48)
0 PO 0 PO ’

Les calculs numériques sont comparés avec les données expérimentales, voir les Figs. 4.21
et 4.22. Une bonne concordance globale est observée, ce qui est trés logique puisqu’on utilise
les mémes données expérimentales pour 'identification des paramétres et pour ces simulations.
Le modéle micro-mécanique permet donc de reproduire le comportement mécanique du mor-
tier sous sollicitation de compression hydrostatique, et son évolution avec I’augmentation de la
température de traitement thermique T, qui passe d’élastique linéaire a de plus en plus ductile,
principalement grace a la forte diminution de la pente 1/m dans le domaine plastique. Sur la
Fig. 4.22 notamment, on notera que le point d’inflexion net de la courbe simulée correspond au
paramétre Py, seuil de plasticité initiale, qui est non nul. Le point d’inflexion est di au fait que
la courbe dans le domaine plastique, aprés la limite Py, est décrite par une pente 1/m, qui est
beaucoup plus basse pour T = 400°C que pour les traitements thermiques a 200 et 300°C.

4.2.4 Conclusion partielle

En nous appuyant sur des essais de compression hydrostatique d’échantillons de mortier trai-
tés thermiquement, nous avons identifié un modéle micro-mécanique décrivant la distribution
des micro-fissures induites par le traitement thermique, et leur fermeture progressive. Les ré-
sultats montrent que la proportion de micro-fissures, décrite par la porosité ¢ fissures €t par une
distribution f(«), augmente notablement avec la température de traitement thermique T. La dis-
tribution de porosité f(«) devient plus étroite avec la température de traitement. En paralléle,
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FIGURE 4.21 — Comparaison entre calculs numériques (traits continus) et données expéri-
mentales (points) pour des échantillons traités a 200°C et 300°C.
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FIGURE 4.22 — Comparaison entre calculs numériques (traits continus) et données expéri-
mentales (points) pour un échantillon traité a 400°C.

la compressibilité du matériau Cp. croit avec T. L’augmentation de la perméabilité intrinséque
du mortier est reliée a la porosité totale de fissures ¢ fissures-
La réponse mécanique du mortier soumis & une compression hydrostatique a également été
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étudiée. L’augmentation du module d’incompressibilité K, = 1/Cp. et sa non-linéarité avec la
contrainte hydrostatique o, sont liées, dans le modéle, & 'existence de micro-fissures : quand
la pression de confinement P. = o} augmente, les micro-fissures se referment progressivement,
ce qui rigidifie 'ensemble du squelette solide, alors que la compressibilité de la matrice solide
est supposée constante quelle que soit T. La déformation plastique volumique .7, lice a la
fermeture des fissures, a également été calculée, en proposant une relation phénoménologique qui
décrit 1’évolution de £,P! avec le confinement P.. Une bonne concordance a été obtenue entre les
simulations numériques et les mesures expérimentales utilisées pour identifier le modéle.



Conclusions générales et perspectives

Ce travail de thése avait pour but principal d’étudier I’évolution du comportement des ma-
tériaux cimentaires suite & un traitement thermique jusqu’a 400°C. Un mortier normalisé de
rapport E/C=0,5 et trois bétons industriels (fournis par le CERIB et TANDRA) ont été choisis
pour mener cette étude. Le mortier a servi de matériau modéle afin d’évaluer I'influence du trai-
tement thermique sur son comportement hydraulique, mécanique et poro-mécanique. Il s’agit de
I’évaluation de propriétés résiduelles, aprés un cycle complet de chauffage/refroidissement. Nous
avons utilisé des échantillons de mortier préalablement séchés & 60°C' jusqu’a masse constante.
Cet état définit ’état initial du matériau, i.e. ’état sain ou état de référence, préalable & tout
traitement thermique éventuel. Quatre températures de traitement thermique ont été adoptées :
Tinae = 105°C, 200°C, 300°C' et 400°C'. La vitesse choisie au chauffage et au refroidissement
a été lente, avec une valeur de 20°C /h, et la température du four a été maintenue constante
pendant une heure dés la température cible T;,,,, atteinte.

Les résultats obtenus lors de I’étude expérimentale aménent les conclusions suivantes :

e Le traitement thermique, dés 200°C, induit une augmentation notable de la porosité
et de la perméabilité au gaz sous chargement hydrostatique. La perméabilité est alors
sensible au confinement. Ceci met en évidence la création de micro-fissures provo-
quée par dilatation thermique différentielle entre pate et granulats, déshydratation
chimique de la pate de ciment (ettringite et C-S-H) et variation de la pression in-
terne des pores pendant le chauffage. La sensibilité de la perméabilité au niveau de
confinement est liée & la fermeture des micro-fissures et & I’effondrement éventuel de
ponts solides.

e Les essais mécaniques en compression uniaxiale et hydrostatique montrent que le
comportement change, passant de fragile a ductile, avec la température de traitement
thermique a partir de 200°C. Les propriétés élastiques (modules d’Young, résistance
en compression) diminuent apreés traitement thermique. Ces résultats, mis en paralléle
avec ceux de porosité et de perméabilité, indiquent une modification notable de la
microstructure induite par ce traitement.

e Lors d’un chargement en compression hydrostatique avec déviateur, la perméabilité
au gaz augmente significativement dés qu’un seuil dit de fissuration est atteint. Il
correspond & la transition de comportement du matériau, qui passe de contractant a
dilatant, i.e. ’évolution de la déformation volumique change de sens. Ce seuil corres-
pond a 60 & 90% de la contrainte au pic, et & une coalescence des micro-fissures.

e Les essais poro-mécaniques en compression hydrostatique drainés confirment le pas-
sage d’'un comportement (e, P.) linéaire et élastique, typique d’une matrice solide
non fissurée, pour un traitement thermique jusqu’a Trne, < 105°C, & un compor-
tement de plus en plus ductile avec T},,,. Ceci confirme que, suite au traitement
thermique & Tq, = 200°C, une micro-fissuration a été générée au sein du maté-
riau, et plus généralement une fragilisation de la matrice cimentaire par perte d’eau
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structurelle. Pour les échantillons traités a T' > 200°C, deux effets concomitants sont
observés sur le module d’incompressibilité drainée Kj : (1) a traitement thermique
donné, il augmente avec P, alors que (2) & confinement P, donné, K} diminue avec
la température de traitement thermique T}y,4,. Le premier effet est la conséquence de
I’existence de microfissures : quand la pression de confinement augmente, les micro-
fissures sont progressivement refermées, ce qui rigidifie I’ensemble du matériau. Le
second effet est dii & 'augmentation de la dégradation du matériau avec Tyqz-

Par ailleurs, les essais par changement de pression interstitielle montrent que pour
les pressions de confinement P, faibles, le module d’incompressibilité apparent de
la matrice solide Ky et le coefficient de Biot b = 1 — (K}/K,) augmentent ; par
contre, quand P, augmente, Ky (et b) retrouvent les valeurs du matériau intact,
avant traitement thermique. Notre interprétation est que des pores occlus deviennent
interconnectés grice aux microfissures créées par le traitement thermique, ce qui
diminue la proportion de pores occlus dans la matrice solide. On mesure alors une
plus grande rigidité, représentée par K, que pour le matériau intact. En revanche,
au-dela d’une valeur seuil de P, (évaluée a 15-20 MPa), le confinement bloque ’accés
a certains pores en refermant les microfissures créées par le chauffage. Ces pores
refermés redeviennent des pores ’occlus’ dans la matrice solide, ce qui diminue sa
rigidité K.

e L’essai de mesure de la variation du volume de pores a mis en évidence cette création
de porosité occluse sous confinement, et le fait qu’elle est perdue de fagon irréver-
sible lors du premier cycle de chargement hydrostatique. Ceci a permis de justifier
I'interprétation faite pour 1’évolution de K avec P. et Tiaz-

Au final, nous avons remarqué qu’'un traitement thermique jusqu’a Tine: = 200, 300 ou
400°C dégrade notablement le squelette solide du mortier normalisé via différents effets. On
peut citer la création de micro-fissures, 'augmentation de volume de la porosité connectée et les
décompositions chimiques de Uettringite et des hydrates (C-S-H) qui rigidifient et fragilisent la
matrice cimentaire.

Ce travail a aussi mis en évidence un effet bouchon (ou rétention de gaz) lors du chauffage
jusqu’a 200°C d’un matériau cimentaire (mortier ou béton) sous confinement constant. Les causes
en sont principalement le degré de saturation initial en eau, la vitesse de chauffage appliquée,
et I’élancement de I’échantillon testé (i.e. son rapport longueur sur diamétre). La vapeur d’eau
(ou l'eau liquide) obstrue le réseau poreux de l’échantillon, de telle sorte que le gaz ne peut
plus passer pendant le chauffage. Ce phénomeéne n’est pas observé pour des échantillons secs,
ni pour des échantillons courts de mortier ou de béton. Néanmoins, pour de tels échantillons,
la perméabilité diminue lors du chauffage (jusqu’a étre divisée par deux). A l'autre extréme,
la rétention de gaz se produit pour un échantillon d’élancement d’environ 2, avec un degré de
saturation initial en eau S,, de 'ordre de 45% au moins et pour une vitesse de chauffage assez
élevée (de 2,5 & 4,9 °C'/min selon le niveau de saturation initial du matériau). La composition du
matériau cimentaire influence la rétention des gaz dans le sens ou la déshydratation des C-S-H
(’eau liée) est plus ou moins atténuée avec la présence d’additifs comme les cendres volantes
ou le laitier de haut fourneau. Pour un béton CEM V ANDRA initialement sec, une trés bonne
résistance en température a été mesurée jusqu’a 200°C), c’est-a-dire que la perméabilité au gaz
n’a pas diminué significativement pendant le chauffage, grace a la déshydratation trés progressive
des C-S-H. Mais pour le méme béton, un échantillon de degré de saturation initial élevé (environ
80%), la rétention de gaz est observée pour une vitesse de chauffage relativement faible, i.e. lors
d’un chauffage jusqu’a 105°C.
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A partir des données expérimentales, un modéle thermo-élastoplastique couplé & un endom-
magement isotrope a été formulé et une procédure d’identification des paramétres en fonction
de la température 1,4, a été proposée. Une série de simulations numériques des essais de com-
pression simple et triaxiale, utilisés pour la plupart pour I'identification du modéle, a été menée
pour différentes températures de traitement thermique. Les comparaisons entre les simulations
numériques et les données expérimentales ont montré que le modéle reproduit les principaux
aspects du comportement du mortier aprés traitement thermique. Le modéle est aussi validé
positivement sur un chemin de chargement original, correspondant & une extension latérale, dans
lequel un état de contrainte déviatorique (p=40MPa; g=50MPa) est obtenu avant de dé-confiner
successivement jusqu’'a (p=5MPa; ¢=50MPa) i.e. en maintenant la contrainte déviatorique q.
C’est un chemin de chargement différent de ceux utilisés pour identifier le modéle, pendant le-
quel un niveau de plasticité notable est généré. Du point de vue qualitatif, nous avons obtenu
une trés bonne concordance entre les modélisations et les données expérimentales.

En nous appuyant également sur nos essais de compression hydrostatique sur échantillons
de mortier soumis & différentes températures de traitement thermique 7},4,, nous avons pro-
posé une analyse micro-mécanique basée sur les travaux de R. W. Zimmerman [158] décrivant
la présence de microfissures au sein du matériau. Les résultats montrent que dans le mortier,
celles-ci augmentent considérablement avec Tj,q,, de méme que la densité et la porosité totale
de micro-fissures. Le rapport d’aspect des microfissures dépend également de T;,,,. En outre,
la porosité totale de fissures ¢ fissures €st corrélée a la perméabilité intrinséque Kj,; du mortier.
La réponse mécanique du mortier sous compression hydrostatique a également été étudiée, et
I’évolution de sa déformation plastique avec le confinement a été décrite. Une bonne concordance
a été observée entre les prédictions numériques et les mesures expérimentales. Ce modéle est
capable de décrire les déformations élastiques et plastiques en tenant compte des microfissures
induites par le traitement thermique.

Les travaux réalisés dans le cadre de cette thése ont abouti & un certain nombre de résul-
tats, toutefois certaines questions méritent d’étre posées et d’autres pistes de recherche d’étre
proposées.

e Sur le plan expérimental, il serait également intéressant d’étudier le comportement
des matériaux cimentaires aprés plusieurs cycles de chauffage/refroidissement, ou
avec une vitesse de chauffage plus élevée, ou en utilisant différentes procédés de re-
froidissement (dans l’eau ou dans l'air), de fagon a faire varier la morphologie de
sa micro-fissuration. Par ailleurs, des bétons industriels (par exemple des bétons a
hautes performances) pourraient étre employés, en lien avec une application spéci-
fique. Concernant le dispositif expérimental de mesure de la perméabilité sous tem-
pérature élevée (jusqu’a 200°C'), des développements pourraient étre effectués de
maniére & mesurer également les déformations du matériau. Ainsi, le comportement
mécanique pourrait étre évalué directement sous température et comparé aux effets
résiduels.

e Dans I'étude de perméabilité au gaz en température, le gradient spatial de tempé-
rature (l'effet de structure) n’a pas été abordé, car nos échantillons, de diamétre
relativement réduit, sont soumis & une température uniforme tout au long du chauf-
fage. Le gradient de température entre le coeur et la surface de ’échantillon est
négligeable. Toutefois, le gradient spatial de température pourrait aggraver les effets
de rétention de gaz et méme de provoquer d’autres phénomeénes physiques qui n’ont
pas pu étre observé dans ce travail, tel que 1’écaillage. La porosité des matériaux
influence également ’apparition de ’effet bouchon, mais ceci n’a pas pu étre identifié
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dans ce travail, car le mortier et les bétons utilisés ont des porosités trés proches (12,9
et 14,2% respectivement). Ces aspects seront abordés dans la suite de nos travaux.
e En terme de modélisation, nous avons proposé un modéle constitutif qui a simulé le
comportement mécanique apreés traitement thermique et un modéle micro-mécanique
qui a simulé la variation du module d’incompressibilité drainée K} avec la pression
de confinement P.. A D’avenir, il serait utile de modéliser la variation du compor-
tement hydraulique aprés traitement thermique en prenant en compte notamment
I'interaction entre les microfissures, et la fragilisation de la matrice solide avec Th,qz.
La modélisation du module K et du coefficient de biot b doit ainsi étre poursuivie.



Annexe

Résultats des essais poro-élastiques drainés en compression hydro-

statique
Echantillon Ne7 N°8
Pc K H K b K H K b
(MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa)
12 15370 | 26030 | 37531 | 0,590 | 17544 | 26926 | 50351 | 0,652
15 15613 | 25271 | 40853 | 0,618 | 17241 | 26287 | 50101 | 0,656
20 15686 - - - 17857 | 27856 | 49747 | 0,641
25 15576 | 24512 | 42726 | 0,635 | 17794 | 28359 | 47763 | 0,627
Echantillon N°24
Pc K, H K. b
(MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa)
12 15974 | 24838 | 44761 | 0,643
15 156522 | 23825 | 44540 | 0,652
20 15238 - - -
25 16181 | 24500 | 47654 | 0,660

TABLE 4.4 — Variation des propriétés poro-élastiques en fonction de la pression de confine-

ment (mortier intact).

Echantillon N°11 N°19
P, K H K, b K H K, b
(MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa)
12 16270 | 26896 | 41182 | 0,605 | 15948 | 24822 | 44609 | 0,642
15 16092 | 26140 | 41864 | 0,616 | 16291 | 25245 | 45931 | 0,645
20 15946 | 27232 | 38476 | 0,586 | 15838 - - -
25 16212 | 26882 | 40845 | 0,603 | 16265 | 25780 | 44068 | 0,631

TABLE 4.5 — Variation des propriétés poro-élastiques en fonction de la pression de confine-

ment (mortier traité thermiquement a 105°C).
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Echantillon Ne21 N°922
Pc K, H K b K, H K b
(MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa)
12 12375 | 17440 | 42610 | 0,710 - - - -
15 12533 | 18385 | 39374 | 0,682 | 13175 | 19627 | 40078 | 0,671
20 12846 | 18785 | 40632 | 0,684 | 13307 - - -
25 13550 | 20191 | 41197 | 0,671 | 13913 | 22581 | 36245 | 0,616

TABLE 4.6 — Variation des propriétés poro-élastiques en fonction de la pression de confine-
ment (mortier traité thermiquement a 200°C).

Echantillon N°14 N°38
Pc K, H K, b K, H K, b
(MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa)
12 9917 - - - 8362 - - -
15 10412 | 12999 | 52318 | 0,801 | 9262 11297 | 51417 | 0,820
20 10811 | 14785 | 40222 | 0,731 | 9712 - - -
25 11639 | 16526 | 39359 | 0,704 | 10793 | 14618 | 41248 | 0,738

TABLE 4.7 — Variation des propriétés poro-élastiques en fonction de la pression de confine-
ment (mortier traité thermiquement a 300°C).

Echantillon N°15 N°25
Pc K H K b K H K b
(MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa) (MPa) | (MPa) | (MPa)
12 8202 - - - 7512 8432 68849 | 0,891
15 9430 10954 | 67780 | 0,861 | 8734 10019 | 68098 | 0,872
20 9891 12560 | 46546 | 0,788 | 9285 11439 | 49309 | 0,812
25 10462 | 13474 | 46801 | 0,776 | 9853 12881 | 41914 | 0,765

TABLE 4.8 — Variation des propriétés poro-élastiques en fonction de la pression de confine-
ment (mortier traité thermiquement a 400°C).

Evolution de la perméabilité des bétons CERIB en température

Ce travail préliminaire a concerné cing échantillons de béton BAP de type Garonne (avec
granulats roulés siliceux) ou Bathonien (avec granulats concassés calcaires), initialement secs ou
partiellement saturés, et de longueur (donc de volume) variable, voir Tableau 4.9. Cette étape
nous a permis de dégager certains comportements que ’on retrouve par la suite, pour le mortier
normalisé et pour le béton CEMV ANDRA.

Cas de I’échantillon Gris N°1, initialement sec et de longueur moyenne (58 mm)

Résultats de perméabilité apparente. A température ambiante, la perméabilité apparente
vaut 9,01x107¥m?, voir Fig. 4.23. Elle est relativement stationnaire lors du premier chauffage
de 18 a 105°C. Aprés refroidissement jusqu’a température ambiante, la perméabilité apparente
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Echantillon Etat Longueur Vitesse
initial (mm) de chauffage maxi
(°C/min)
Gris N°1 Sec 58 4,05
(Gar)
Gris-N°4C | 60 %HR 40 3,73
(Gar)
Gris-N°4L | 60 %HR 80 3,74
(Gar)
Rose-N°5C | 60 %HR 40 3,72
(Bath)
Rose-N°5L | 60 %HR 80 3,73
(Bath)

TABLE 4.9 — Etat initial et conditions de chauffage pour les échantillons de béton CERIB
gris (granulats Garonne roulés siliceux) ou rose (granulats Bathoniens concassés calcaires).

vaut 9,54x107®¥m?2. La perméabilité est donc peu modifiée apr ce premier cycle de chauffage,
ce qui signifie qu’il n’y a pas d’importante modification de la microstructure lors d’un chauffage

jusqu’a 105°C.
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FIGURE 4.23 — Echantillon Gris N°1 (Sec) - Variation de la perméabilité apparente en
fonction de la température du béton, lors des deux cycles de chauffage/refroidissement
jusqu’a 105°C puis jusqu’a 200°C. Seules les données au chauffage sont représentées.

Lors du second chauffage jusqu’a 200°C, K, est également relativement stationnaire entre
18°C et 150°C, voir toujours Fig. 4.23. Par contre, & partir de 150°C et jusqu’a 175°C, il y
a une diminution nette de la perméabilité apparente. A partir de 175°C et jusqu’a 200°C, la
perméabilité apparente augmente fortement, pour atteindre des valeurs de I'ordre de 3x10~7"m?.
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Ainsi, entre 150°C et 175°C, il se produit un effet bouchon partiel, dans le sens ol le gaz passe
plus difficilement au travers de I’échantillon poreux (mais il passe tout de méme) ; 'augmentation
de Kgpp au-deld de 175°C est attribuée a une dégradation progressive du réseau poreux, de telle
sorte qu’il s’élargit.

Résultats de perméabilité intrinséque et de coefficient de Klinkenberg. La Fig. 4.24
présente les résultats en terme de perméabilité intrinséque et de coefficient de Klinkenberg 3
suivant 1’équation de Klinkenberg. Au départ de I'essai (i.e. & température ambiante), la perméa-
bilité intrinséque Ky vaut 6,62x 10~ ¥m? et le coefficient de Klinkenberg (3 est égal a 0,292MPa,
voir également le Tableau 4.10.

La Fig. 4.25(a) permet de visualiser ’évolution de la perméabilité intrinséque en fonction de
la température : comme observé précédemment par M. Lion [91] sur une roche calcaire et par L.
Montigny [101] sur le méme matériau, K;,; évolue peu jusqu’a 105°C, par contre elle augmente
significativement au-dela : le béton Gris N°1 (Sec), aprés avoir été chauffé a 200°C, est entre 3
et 4 fois plus perméable qu’a I’état initial.

La Fig. 4.25(b) montre que le coefficient de Klinkenberg # mesuré ne suit pas ’évolution
théorique [y, qui suppose que le rayon moyen de pore n’est pas modifié par le chauffage. La
diminution de 8 mesuré signifie que le rayon moyen de pore r a augmenté notablement, et que le
béton est devenu plus perméable. Cet effet n’est réellement notable que lors du chauffage au-dela

de 105°C.
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FIGURE 4.24 — Echantillon Gris N°1 (Sec) : Variation de la perméabilité apparente en
fonction de I'inverse de la pression moyenne de gaz, mesurée a 18°C, a 105°C puis a 200°C.
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FIGURE 4.25 — Echantillon Gris N°1 (Sec) - (a) : Variation de la perméabilité intrinséque
en fonction de la température de chauffage. (b) : Variation du coefficient de Klinkenberg
en fonction de la température de chauffage.

Température (°C) | Kine (n*) | 8 (MPa) | By (MPa) | R?
18 6,62 x 10718 | 0,292 0,292 0,997
105 7,05 x 10718 | 0,308 0,340 0,991
200 2,59 x 10717 | 0,163 0,523 0,991

TABLE 4.10 — Echantillon Gris N°1 Sec : Valeurs de la perméabilité intrinséque, du coefli-
cient de Klinkenberg et du coefficient de Pearson R? évalués par interpolation linéaire, et
comparaison avec le coefficient de Klinkenberg théorique entre 18°C et 200°C.
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Cas de l’échantillon Gris N°-4L, long (80 mm) et partiellement saturé

Résultats de perméabilité apparente. La Fig. 4.26 permet de visualiser la variation de
perméabilité apparente en fonction de la température de ce béton initialement partiellement
saturé et de volume plus important que le précédent Gris N°1 (Sec), lors des deux premiers
cycles de chauffage/refroidissement jusqu’a 60°C puis 105°C. Les deux courbes présentent la
méme tendance : Ky, est relativement stable entre 20°C et 60°C, puis entre 20°C et 105°C. La
perméabilité est 1égérement plus faible lors du second cycle de chauffage, ot la vitesse imposée
est plus importante que lors du premier cycle. Ceci peut également s’interpréter comme une
conséquence de la présence d’eau dans I’échantillon, qui peut se dilater plus ou moins facilement
dans le matériau a la faveur d’un chauffage, et se redistribuer dans la porosité.
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FIGURE 4.26 — Echantillon Gris N°-4L - Variation de la perméabilité apparente en fonction
de la température du béton, lors des deux cycles de chauffage /refroidissement jusqu’a 60°C
puis 105°C.

Quant a lui, le chauffage jusqu’a 200°C a duré deux journées et une nuit. La lére phase de
20°C—200°C a eu lieu pendant la 1lére journée; la 2éme phase s’est faite a une température
stabilisée de l'ordre de 190°C pendant toute la nuit (de 19h30 jusqu’au lendemain 8h); la 3éme
phase, de 190°C—200°C, a eu lieu durant la 2éme journée, voir Fig. 4.27.

Phase 1 : chauffage de 20°C jusqu’a 200°C.

Le relevé des mesures du capteur de pression montre qu’a partir de 65°C (température du
béton), le gaz ne peut plus passer au travers du le réseau poreux. En effet, la pression d’injection
de gaz ne diminue plus, et on observe méme qu’elle augmente petit & petit. En paralléle, des
gouttes d’eau sortent de la tige de drainage de fagon réguliére. Le temps entre chaque goutte est
de l'ordre de quelques secondes. La Fig. 4.28(a) permet de visualiser la perméabilité apparente
Kapp en fonction de la température lors de cette phase 1. On peut voir que la perméabilité
K app, déduite de la loi de Darcy, est nulle entre 65°C et 189°C, du fait que la pression de gaz
augmente en amont de I’échantillon (Py,,y, = 0). On peut qualifier ce phénomene d’effet bouchon.
Cela signifie que le gaz qui devrait percoler a travers le matériau poreux se trouve bloqué, trés
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certainement par I’eau contenue dans les pores (échantillon partiellement saturé), qui est expulsée
sous forme de vapeur (ou de liquide) du coté aval de I’échantillon. A partir de 189°C, il y a une
légére augmentation de la perméabilité apparente. Entre 190°C et 200°C, il y a encore un "effet
bouchon" relatif, ’eau n’ayant pas eu le temps de s’évacuer complétement du réseau poreux.

On remarque que, lors du chauffage jusqu’a 105°C, il n’y a pas eu d’effet bouchon. En effet,
lors du cycle jusqu’a 200°C, on a chauffé deux fois plus vite, voir Chapitre 2, aussi 'eau dans
I’échantillon passe & 1’état vapeur plus vite. Elle ne peut toutefois pas s’évacuer assez vite, d’oil
I'effet bouchon. Lors de son évacuation par le drainage supérieur, la vapeur d’eau se liquéfie
probablement au contact de la tige de drainage en métal, d’ott I’'observation réguliére de gouttes
d’eau.

Phase 2 : température stabilisée autour de 190° C' pendant toute une nuit.

Comme de ’eau sortait contintiment de la tige de drainage, nous avons décidé de laisser 1’essai
sous confinement et & température constante pendant toute une nuit. Pour éviter que la pression
de confinement ne diminue trop, on a fermé la vanne de réglage et stabilisé la température du
béton autour de 190°C. On a rajouté un réservoir tampon de 6 litres pour assurer une pression
d’injection de gaz autour de 1,5 MPa pendant le temps nécessaire. Pendant la nuit, a cause
des variations de la température ambiante, la pression de confinement a toutefois augmenté de
5,4 MPa a 6,5 MPa. La Fig. 4.28(b) représente I’évolution de la température du béton et de 1’huile
pendant la nuit : on observe une chute ponctuelle de la température mesurée par le thermocouple
au contact du béton, en méme temps que des gouttes d’eau sortent réguliérement du dispositif.
Ce processus se poursuit pendant plusieurs heures. La Fig. 4.28(a) montre qu’il y a une légere
augmentation de la perméabilité apparente lors du maintien & 190°C, trés certainement liée & la
perte d’eau dans le réseau poreux. Par contre, 'augmentation de la pression de confinement (de
5,4 a 6,5MPa) ne semble pas avoir affecté notablement K.

Phase 3 : chauffage de 190° C jusqu’a 200°C.

La Fig. 4.28(a) permet également de visualiser la variation de perméabilité apparente en
fonction de la température, pour ’ensemble des trois phases de chauffage. A partir de 190°C
et jusqu’a 200°C, il y a une forte augmentation de la perméabilité apparente, jusqu’a ce qu’elle
atteigne des valeurs de lordre de 1,7x107'"m?, et on n’observe plus d’évacuation de gouttes
d’eau hors du dispositif. Nous en concluons que, lors de cette derniére phase, ’eau libre est
suffisamment évacuée du réseau poreux pour qu’il n’y ait plus d’effet bouchon, et pour que 'effet
de I'¢largissement du réseau poreux soit notable sur K.

Résultats de perméabilité intrinséque et de coefficient de Klinkenberg. La Fig. 4.29
présente les résultats obtenus pour I’échantillon Gris N°-4L. A température ambiante, on observe
qu’il n’y a pas d’effet Klinkenberg, car la valeur de § calculée est négative. En effet, I’échantillon
étant partiellement saturé, il y a encore de l'eau libre dans le réseau poreux, qui induit une
perméabilité intrinséque trés faible, de ordre de 10~m?. On remarque également que plus la
pression d’injection de gaz augmente (1/P,, diminue), plus la quantité de gaz qui peut passer
par le réseau poreux augmente, ce qui explique que ’on mesure une perméabilité apparente plus
élevée. La valeur de [(7y,.) étant calculée par rapport la valeur de § a la température ambiante,
on n’aura pas acces a celle-ci pour la suite.

Aprés le premier cycle de chauffage/refroidissement a 60°C, a température ambiante, on
observe qu’il n’y a toujours pas d’effet Klinkenberg, et que la perméabilité apparente augmente
légérement quand la pression d’injection de gaz augmente. A 105°C, il n’y a pas non plus d’effet
Klinkenberg : la valeur de § calculée reste négative. Notre interprétation est que jusqu’a 105°C,
il subsiste de I’eau libre dans le réseau poreux. Aprés refroidissement suite au chauffage & 105°C,
on observe par contre qu’il y a un faible effet Klinkenberg : le coefficient Klinkenberg 3 est
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FiGURE 4.27 — Echantillon Gris N°-4L : Variation de la perméabilité apparente et
de la température du béton en fonction du temps, lors du troisiéme cycle de chauf-
fage /refroidissement jusqu’a 200°C (Phases 1, 2 et 3)

égal & 0,11MPa, et la perméabilité intrinséque Kj,; vaut 6,29x 107”m?. On constate que les
perméabilités & 105°C et aprés refroidissement sont du méme ordre de grandeur (10~'°m?). Aprés
refroidissement, le coefficient de Klinkenberg (3 est trés faible, et on ne peut pas conclure que le
réseau poreux est notablement affecté. Nous estimons qu’il peut y avoir encore de ’eau dans le
réseau, ce qui fait que trés peu de gaz circule dans les pores (voir valeur faible de Kjy;), et on
n’a pas d’effet Klinkenberg notable.

A 200°C, la perméabilité intrinséque Kj,; vaut 7,88x 107'®m?. Le béton, aprés avoir été
chauffé a 200°C, est donc beaucoup plus perméable qu’a I’état initial. Le coefficient de Klinken-
berg 3 est égal a 0,379MPa.

Les mesures de perméabilité apparente n’ont pas été faites aprés refroidissement, du fait de
I’endommagement de la membrane protectrice en Viton.
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FIGURE 4.28 — Echantillon Gris N°-4L - Zooms sur (a) : la perméabilité apparente en
fonction de la température du béton lors du chauffage jusqu’a 200°C (Phase 1); (b) : la
température de I’huile et du béton autour de 190°C (Phase 2), correspondant a I’évacuation
de gouttes d’eau par le drainage supérieur.
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Cas de I’échantillon Gris N°-4C, court (40 mm) et partiellement saturé

Reésultats de perméabilité apparente. La Fig. 4.30 permet de visualiser la variation de
perméabilité apparente K, en fonction de la température lors du seul cycle de chauffage jusqu’a
200°C de cet échantillon. A partir de 150°C (température du béton) et jusqu’a 180°C, le capteur
de pression situé en amont de I’échantillon montre que le gaz ne peut plus passer par le réseau
poreux. Comme pour ’échantillon Gris N°-4L, la pression d’injection de gaz ne diminue plus, elle
augmente méme petit & petit, de sorte que K,p, = 0. A partir de 120°C, des gouttes d’eau sortent
de la tige de drainage; le temps entre deux gouttes est de 'ordre de quelques secondes. La Fig.
4.30 montre qu’a partir de 180°C, il y a une forte augmentation de la perméabilité apparente,
jusqu’a atteindre des valeurs de l'ordre de 7x107'¥m?2. En fin de cycle, lorsque 1'on revient a
température ambiante, on remarque que la valeur de la perméabilité apparente reste beaucoup
plus élevée par rapport a la valeur initiale.
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FI1GURE 4.30 — Echantillon Gris N°-4C - Variation de la perméabilité apparente en fonction
de la température du béton lors du chauffage jusqu’a 200°C.

La masse de I’échantillon est mesurée avant et aprés le cycle de chauffage/refroidissement.
Aprés essai, I’échantillon est replacé en étuve a 105°C, pour vérifier s’il contient encore de ’'eau
libre. Aprés 12 jours en étuve a 105°C, I’échantillon a perdu seulement 0,1g : on peut dire qu’il
n’y avait plus réellement d’eau libre dans I’échantillon aprés chauffage jusqu’a 200°C, voir le
Tableau 4.12.

Résultats de perméabilité intrinséque et de coefficient de Klinkenberg. A tempé-
rature ambiante, on observe qu’il n’y a pas d’effet Klinkenberg, car la valeur de 3 calculée est
négative, voir la Fig. 4.31. L’interprétation est la méme que pour les essais précédents. On trouve
une perméabilité apparente trés faible, de 'ordre de 10~ 1m?. Par contre, 4 200°C, la perméabilité
intrinséque K;p¢ vaut 3,98x107®m? : cet échantillon, aprés avoir été chauffé a 200°C, est beau-
coup plus perméable qu’a I’état initial. Le coefficient de Klinkenberg 3 est égal & 0,653MPa. Mais
en l'absence d’effet Klinkenberg a température ambiante, on ne peut pas comparer ce résultat
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FI1GURE 4.31 — Echantillon Gris N°-4C : Variation de la perméabilité apparente en fonction
de 'inverse de la pression moyenne de gaz, mesurée a 20°C, a 200°C puis & nouveau a 20°C
apres refroidissement.

Des mesures de perméabilité intrinséque et du coefficient de Klinkenberg ont également été
faites aprés refroidissement. On a utilisé quatre pressions d’injection de gaz (et non pas trois
comme précédemment) : 1,5MPa, 1,2MPa, 1MPa et 0,6MPa. La perméabilité intrinséque Ky,
aprés retour a 20°C vaut 5,57x 1078m?. Le coefficient de Klinkenberg (3 est égal a 0,417MPa.
En comparant a la valeur de 5 a 200°C (8 = 0,653 MPa), cela signifie que la taille du réseau
poreux a augmenté aprés refroidissement, trés certainement du fait de la contraction du squelette
solide lors du refroidissement.
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Cas de l’échantillon Rose N°-5C, court (40 mm) et partiellement saturé

Résultats de perméabilité apparente. La Fig. 4.32 permet de visualiser la variation de
perméabilité apparente en fonction du temps et de la température. Il n’y a pas d’effet bouchon
pendant I'essai, peut-étre a la cause de sa plus grande porosité, qui représente 7,3 %, a comparer
a o = 10 % pour le béton gris. La faiblesse de Ky, jusqu’a 65°C (elle est de I'ordre de 10719m?)
implique une difficulté & mesurer avec davantage de précision la perméabilité réelle en régime
quasi permanent. Pour mesurer plus précisément d’aussi faibles perméabilités, il faudrait passer
a une technique de pulse test (connue au laboratoire mais impliquant un nouveau dispositif
expérimental). A partir de 120°C, des gouttes d’eau sortent par intermittence de la tige de
drainage. Il s’agit trés probablement de vapeur d’eau issue de I’échantillon, qui se liquéfie au
contact de la tige de drainage en métal. Par rapport au béton gris, les gouttes d’eau sortent moins
fréquemment. A la fin de l’essai, il ne sort presque plus de gouttes d’eau. On note également
sur la Fig. 4.32 que la perméabilité apparente ne varie pas significativement jusqu’a 150°C, mais
qu’elle augmente fortement a partir de 165°C.
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FI1GURE 4.32 — Echantillon Rose N°-5C - Variation de la perméabilité apparente en fonction
de la température du béton lors du chauffage jusqu’a 200°C.

Reésultats de perméabilité intrinséque et de coefficient de Klinkenberg. A tempéra-
ture ambiante, on trouve que la perméabilité intrinséque est trés faible, de l'ordre de 10~ 19m?,
et que le coeflicient de Klinkenberg ( est égal a 0,289MPa, voir la Fig. 4.33.

A 200°C, la perméabilité intrinséque Kjy,; vaut 4,22x10~¥m?, voir la Fig. 4.33. Ce béton,
lorsqu’il est chauffé a 200°C, est donc beaucoup plus perméable qu’a ’état initial. Le coefficient
de Klinkenberg 3 est égal a 0.846MPa, et il est plus élevé que Bpp,.) qui vaut 0.513MPa. Concer-
nant ces valeurs qui témoignent d’une apparente diminution de la taille moyenne de pore, notre
interprétation est que la dilatation des granulats avec la température a pu refermer des fissures
ou des pores existant dans le squelette cimentaire du matériau [101].

En fin de cycle, lorsque nous revenons & température ambiante, la perméabilité apparente est
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beaucoup plus élevée par rapport a la valeur initiale. La perméabilité intrinséque Kj,; a 20°C
vaut 6,55x 107 8m?. Le coefficient de Klinkenberg 3 est égal a 0,365MPa, : il correspond & une
augmentation du rayon moyen du réseau poreux par rapport & 200°C, et, trés probablement, &
la contraction du squelette solide lors du refroidissement.
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FIGURE 4.33 — Echantillon Rose N°-5C : Variation de la perméabilité apparente en fonction
de I'inverse de la pression moyenne de gaz, mesurée a 20°C, a 200°C puis a nouveau a 20°C
(aprés refroidissement).

Cas de I’échantillon Rose N°-5L, long (80 mm) et partiellement saturé

Résultats de perméabilité apparente. La Fig. 4.34 permet de visualiser la variation de
perméabilité apparente en fonction du temps et de la température. On observe un effet bouchon
de fagon nette (de 52°C a 192° C - température du béton). A partir de 128,5°C (température du
béton), des gouttes d’eau sortent de la tige de drainage. Nous observons également une tendance
a 'augmentation de la perméabilité apparente a partir de 192°Cet au-deld, marquée par quelques
fluctuations. Nous estimons que les gouttes d’eau qui sortent de la tige de drainage perturbent
légérement la mesure de perméabilité.

Nous avons attendu 3 heures environ la stabilisation de la température & 200°C. On constate
alors que la perméabilité apparente est beaucoup plus élevée par rapport a celle a I’état initial
(avant chauffage) : elle est de l'ordre de 10718 m?. Lors de l'essai, des gouttes d’eau sortaient
encore de la tige de temps en temps, c’est-a -dire qu’il y avait encore de ’eau dans le réseau
poreux (peut-étre due la décomposition des C-S-H).

Résultats de perméabilité intrinséque et de coefficient de Klinkenberg. A tempéra-
ture ambiante, la perméabilité intrinséque est trés faible, de 'ordre de 1071%m?. Comme il y a
beaucoup d’eau dans le réseau poreux, le coefficient de Klinkenberg ( est négatif, voir la Fig.
4.35. La perméabilité intrinséque et le coefficient de Klinkenberg sont mesurés & stabilisation
de la température a 200°C, aprés environ 3 heures. La Fig. 4.35 montre que le coefficient de
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FIGURE 4.34 — Echantillon Rose N°-5L - Variation de la perméabilité apparente en fonction
de la température du béton lors du chauffage jusqu’a 200°C.

Klinkenberg reste négatif, et que la perméabilité augmente légérement avec la pression d’injec-
tion. Par contre, en fin de cycle, lorsque ’on revient & la température ambiante, la perméabilité
intrinséque est beaucoup plus élevée par rapport a la valeur initiale : Ky, vaut 2,55x107%m?.
Le coefficient de Klinkenberg 3 est égal & 0,594MPa, mais il ne peut pas étre comparé a d’autres
valeurs obtenues pour cet échantillon.

Résumé des résultats obtenus : effet bouchon et effet Klinkenberg

Les principaux résultats de cette étude expérimentale sont les suivants :

e Pour le béton avec granulats roulés siliceux (BAP M60 Gar, dit "gris" ou Garonne),
avec un échantillon long (longueur 80mm, diamétre 65mm), on n’observe un effet
bouchon que pour une vitesse de chauffage imposée suffisamment élevée. En effet, on
ne l'observe pas si on impose une consigne de chauffage de 20 a 105°C (vitesse de
chauffage d’environ 1,35°C/min), par contre on 'observe trés longuement (plusieurs
heures) pour un chauffage allant directement de 20 a 200°C (vitesse de 3,74 © C/min).
Sur ce béton gris, il n’y a pas d’effet de structure sur 'existence de ’effet bouchon :
il existe méme sur un échantillon beaucoup plus court (40mm de long et toujours
65mm de diameétre). Il dure également longtemps (plusieurs heures), voir le Tableau
4.11.

e Pour le béton avec granulats concassés calcaires (BAP M60 Bath, dit "rose" ou
Bathonien), on n’observe un effet bouchon que pour ’échantillon long (80mm) lors-
qu’on chauffe assez vite (3,74°C/min), mais il existe de fagon nette (de 52°C a 192°C
- température du béton) , voir le Tableau 4.11. Hormis la plus grande porosité de ce
matériau par rapport au béton gris, une explication de ’absence d’effet bouchon sur
I’échantillon court peut étre liée a la présence de gros pores inattendus sur la carotte
(bulles d’air de plusieurs mm de diamétre), qui permettent a priori aux fluides (eau
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FI1GURE 4.35 — Echantillon Rose N°-5L : Variation de la perméabilité apparente en fonction
de l'inverse de la pression moyenne de gaz, mesurée a 20°C, & 200°C, puis & nouveau a
20°C (apreés refroidissement).

vaporisée ou gaz) de passer a travers ’échantillon sans difficulté.

e La perméabilité intrinséque augmente pour tous les échantillons, aprés un cycle de
chauffage/refroidissement a 200°C, voir le Tableau 4.12. Suite a ce cycle, les échan-
tillons étuvés a 105°C ne perdent plus de masse (moins de 1% de variation) : ils ont
perdu toute leur eau libre lors du cycle & 200°C.

e Pour échantillon Gris N°1 (Sec), la valeur du coefficient de Klinkenberg (3 est plus
petite que la valeur 37y, a 200°C, voir le Tableau 4.13. Cela signifie que le rayon
poreux r augmente & chaud et donc que la microstructure est modifiée dans le sens
d’une plus grande porosité ouverte. Pour les échantillons partiellement saturés, il
n’y a pas d’effet Klinkenberg & la température ambiante, sauf pour 1’échantillon
court Rose-N°5C (qui présente une porosité plus importante). Pour cet échantillon
également, la valeur de g a 200°C est plus grande que celle aprés refroidissement.
Notre interprétation est que la dilatation des granulats a 200°C a pu refermer des
fissures ou des pores existants dans le squelette solide du matériau. Cet effet existe
également pour ’échantillon de béton court Gris - N°4C.
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Echantillon Etat Longueur Vitesse Effet bouchon
initial (mm) de chauffage maxi | T¢ début | T fin Durée
(°C /min) o) | o)

Gris N°1 Sec 58 4,05 150 175 1h 24 min
(Gar)

Gris-N°4C | 60 %HR 40 3,73 150 180 1h 30 min
(Gar)

Gris-N°4L | 60 %HR 80 3,74 65 189 3h
(Gar)

Rose-N°5C | 60 %HR 40 3,72 AUCUN
(Bath)

Rose-N°5L | 60 %HR 80 3,73 52 192 | 4h 30 min
(Bath)

TABLE 4.11 — Etat initial et conditions de chauffage en lien avec 'apparition de l'effet

bouchon.
Echantillon | Kj,; initial | Kj, final 200°C | Kj;,; aprés retour | Eau libre résiduelle
(m?) (m?) 20°C (m?) apres essai (g)
Gris N°1 [ 6,62x 10718 | 2,59 x 10~17 - -
(Gar)
Gris-N°4L 10719 7,88 x 10718 - -
(Gar)
Gris-N°4C 1071 3,98 x 10718 5,57 x 10718 0,1
(Gar)
Rose-N°5C | 3,12 x 1071 | 4,22 x 10718 6,55 x 10718 0,1
(Bath)
Rose-N°5L 1071 1018 2,55 x 10718 0,1
(Bath)

TABLE 4.12 — Valeurs de la perméabilité intrinséque avant/aprés chauffage et masse d’eau
libre résiduelle aprés essai.
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Echantillon | § initial | Bpp) | B final | By, final G aprés B(rh.) apres
(MPa) | initial | 200°C) 200°C) retour a 20°C | retour a 20°C
(MPa) | (MPa) (MPa) (MPa) (MPa)
Gris N°1 0,292 0,292 0,163 0,523 Non mesuré Non mesuré
(Gar)
Gris-N°4L | Aucun - 0,379 - Non mesuré -
(Gar)
Gris-N°4C | Aucun - 0,653 - 0,417 -
(Gar)
Rose-N°5C 0,289 0,289 | 0,846 0,513 0,365 0,289
(Bath)
Rose-N°5L | Aucun - Aucun - 0,594 -
(Bath)

TABLE 4.13 — Valeurs du coeflicient de Klinkenberg mesuré et du coefficient de Klinkenberg

théorique avant/aprés chauffage.
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Effets d’un traitement thermique sur le comportement mécanique et poro-mécanique de
matériaux cimentaires — propriétés hydrauliques et changements morphologiques

Cette theése a permis d’évaluer ’effet des changements de morphologie d’un matériau
cimentaire soumis a un traitement thermique jusqu’a T (< 400°C). Pour cela, nous avons
caractéris¢ expérimentalement le comportement mécanique (en compression uniaxiale,
compression hydrostatique avec ou sans déviateur), poro-mécanique (modules
d’incompressibilité Kb, Ks et coefficient de Biot b) et hydraulique (perméabilité au gaz), d’un
mortier modele E/C=0,5 suite a un cycle de chauffage/refroidissement. Les essais mécaniques
multiaxiaux sont couplés aux mesures de perméabilité, qui servent d’indicateur de la
progression de la fissuration du matériau sous contrainte. Nous avons également mis au point
un essai original, permettant de quantifier le volume de I’espace poreux interconnecté sous
chargement hydrostatique Pc. La création de porosité occluse sous 1’effet d’un accroissement
du confinement est confirmée, et ainsi la diminution de la rigidité de la matrice solide Ks avec
Pc aprés traitement thermique T>200°C. Nous avons également identifi¢ un effet bouchon
(aucun passage de gaz) lors d’un chargement couplé, thermique et en compression
hydrostatique du mortier mais aussi de bétons industriels (CERIB et ANDRA). Afin
d’analyser 1’évolution des propriétés mécaniques et poro-élastiques apres traitement
thermique, un modele prédictif thermo-¢élasto-plastique avec endommagement isotrope et une
approche micro-mécanique descriptive, intégrant la présence de micro-fissures, y sont
couplés.

Mots clés : mortier, traitement thermique, micro-fissuration, poro-¢lasticité, perméabilité

Effect of heat treatment upon the mechanical and poro-mechanical behaviour of cement-based
materials - hydraulic properties and morphological changes

This work investigates the effects of morphological changes of a cement-based material
subjected to heat treatment (up to 400°C). For a model W/C=0.5 mortar, we have
characterized experimentally hydraulic behaviour (gas permeability), mechanical behaviour
(in uniaxial compression, hydrostatic compression with or without deviatoric stress) and poro-
mechanical behaviour (incompressibility moduli Kb, Ks and Biot’s coefficient b) after a
heating/cooling cycle. We have also developed an original experiment aimed at quantifying
the accessible pore space volume under hydrostatic compression. The creation of occluded
porosity under high confinement is confirmed, which justifies the observed decrease of solid
matrix rigidity Ks under high confinement. A gas retention phenomenon was identified under
simultaneous thermal and hydrostatic loadings for mortar, and industrial concretes (provided
by CERIB and ANDRA). A predictive thermo-elasto-plastic model with isotropic damage and
a micro-mechanical approach, which represents micro-cracking, are coupled in order to
analyze or predict the evolution of mechanical and poro-elastic properties after heat cycling.

Key words: mortar, heat treatment, micro-cracking, poro-elasticity, permeability



