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Résumé

Ce travail de theése porte sur la valorisation de granulats recyclés dans la fabrication de
nouveaux liants hydrauliques. Il s’inscrit dans une problématique actuelle de gestion des
déchets du BTP, de sauvegarde des ressources naturelles et de réduction des gaz a effets de
serre liés a la production de matériaux cimentaires. En quelques chiffres, sur les 260 millions
de tonnes de déchets inertes produits annuellement par le secteur du BTP en France, 90
millions sont encore déposés en installations de stockage. C’est ce gisement qu’il convient de
réduire pour accentuer la fabrication de granulats recyclés estimée aujourd’hui a 15 millions
de tonne/an. Dans cette perspective, ce travail de recherche a pour double objectif de valoriser
des granulats recyclés sous forme de fines (Dmax < 80 pum) comme addition minérale en
substitution du ciment pour les mortiers et bétons ou bien comme constituant principal de
Liants Hydrauliques Routiers (LHR) pour le traitement des sols en place. Deux matériaux
source sont utilis€s, a savoir : un béton aux propriétés connues et maitrisées et un granulat
issu d’une plateforme de recyclage représentatif d’une filiere de production. De ces deux
matériaux, des fines sont fabriquées par un protocole couplé de concassage et criblage avec ou
sans traitement thermique a haute température puis caractérisées (caractérisation physico-
chimique, minéralogique et réactivit¢ hydraulique résiduelle) en wvue d’établir une

cartographie compléte de leur potentiel de valorisation en fonction de leur origine.

Le premier objectif intitulé « fabrication d’une addition minérale a base de fines » traite de
I’effet de cette addition sur le comportement rhéologique, mécanique et sur les propriétés de
durabilit¢ de mortiers. Malgré un verrou normatif li¢é a [utilisation de matiéres non
référencées dans les normes des matériaux cimentaires, les résultats de ce travail démontrent
la faisabilité d’introduire des fines en substitut d’additions classiques tel que le filler calcaire
dans des proportions largement supérieures a celles imposées. Le second objectif intitulé
« fabrication de liants hydrauliques routiers a base de fines » traite de la conception de LHR a
base de fines pour le traitement des sols en place. C’est a partir d’un sol témoin reconstitué¢ en
laboratoire que deux familles de LHR a base de fines traitées et non traitées sont congues,

testées et comparées a des liants hydrauliques routiers commercialisés et enfin optimisées.

Mots-clés : fines de granulats recyclés ; caractérisation physico-chimique ; caractérisation
minéralogique ; réactivité hydraulique ; traitement thermique ; addition minérale ; Liant

Hydraulique Routier (LHR)







Abstract

This thesis work focuses on the valorization of recycled aggregates as main component for
hydraulic binders. This is included in a current issue of waste management, protection of
natural resources and environment, reduction of greenhouse gases emissions in cement
production. In France, on 260 millions tons of inert wastes produced per year, 90 millions
tons are still stored in non-hazardous landfill. This waste deposit has to be reduced to increase
the production of recycled aggregates currently estimated at 15 million tons per year. In view
of this, this research is aimed to enhance the valorization of recycled aggregates into powder
form (Dmax < 80 microns) as a mineral addition in substitution of cement for mortar and
concrete or as main constituent of Hydraulic Road Binders (HRB). Two sources of materials
are used : a five years old concrete and a recycled aggregates come from a recycling plant.
Powders are prepared by crushing and sieving with or without high-temperature heat
treatment and characterized (physical, chemical and mineralogical characterizations : residual

hydraulic reactivity) to evaluate their potential valorization based on their origin.

The first objective, entitled “Conception of mineral addition using powder of recycled
aggregates”, deals with the influence of these new materials on rheological, mechanical and
durability properties of mortars. The results of this study allow us to evaluate the benefits of
incorporating powder obtained by crushing/sieving of recycled aggregates as cement or
limestone substitute used in the composition of a mortar. The second objective, entitled
"Conception of the Hydraulic Road Binders using powders of recycled aggregates", deals
with the design of HRB by a comparative approach with HRB manufactured. The
characteristics of binders are tested on mortars and on samples of treated soil and the results
show that it's possible to produce an HRB rich in powders of recycled aggregates with or

without cement which can efficiently stabilize clayey soils.

Key words: powder of recycled aggregates; physical, chemical and mineralogical
characterizations ; hydraulic reactivity ; thermal treatment ; mineral addition ; Hydraulic road

binder (HRB).
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Introduction générale

Les déchets du secteur du BTP constituent la plus importante partie des déchets produits en
France comme dans le monde et leur quantité continue de progresser notamment dans les pays
émergents ou 1’industrie de la construction connait actuellement un rythme de croissance tres

soutenu [31].

A titre d’exemple, en 2009, la France comptait environ 253 millions de tonnes de déchets
inertes' provenant du BTP (quantité représentant environ 90% des déchets générés par ce
secteur [48] mais aussi plus de 70% de la production totale de déchets). Cette année-1a, ces
matériaux étaient valorisés a hauteur de 70% selon trois fili€res de valorisation, a savoir : une
réutilisation des matériaux issus de la construction routiére directement sur chantiers (+ de
110 millions de tonnes), une valorisation dans le secteur agricole ou pour le réaménagement
des carriéres en fin d’exploitation (50 millions de tonnes) et enfin une valorisation en tant que
granulats recyclés via des plateformes de recyclage (15 millions de tonnes). Dans cette
équation, c’est presque 90 millions de tonnes qui étaient encore déposés en installations de
stockage (ISDI?, ISDND® et déchéteries). Depuis, la profession et les pouvoirs publics visent
a réduire d’un quart ces mises en décharge a I’horizon 2020, soit presque 20 millions de
tonnes de matériaux a traiter sur les plateformes de recyclage pour la fabrication de granulats
recyclés, ce qui constitue plus du double de la production actuelle. L’intérét est triple
puisqu'au-dela d'un contexte économique et environnemental de gestion des déchets, la
fabrication de ciment et 1’usage intensif de granulats naturels menace I’équilibre de
nombreuses régions tant par [’épuisement des ressources non-renouvelables a 1’échelle
humaine que par une empreinte environnementale aux conséquences parfois désastreuses

[32].

Depuis plus de 15 ans, la filiere de tri et valorisation des déchets du BTP génere des granulats
recyclés majoritairement pour les Travaux Publics. Si aujourd’hui ces matériaux ne sont pas
encore normalisés, une note d’information éditée par 'IDRRIM en 2011 prescrit 1’utilisation

des graves recyclées en technique routiere a travers une classification basée sur un retour de

nombreuses expériences régionales. A I’inverse, I’incorporation de granulats recyclés dans les

! « Déchets qui ne subissent aucune modification physique, chimique ou biologique importante. Les déchets
inertes ne se décomposent pas, ne brilent pas et ne produisent aucune autre réaction physique ou chimique. Ils
ne sont pas biodégradables et ne détériorent pas d'autres matiéres avec lesquelles ils entrent en contact, d'une
maniére susceptible d'entrainer une pollution de 'environnement ou de nuire a la santé humaine. » [208]

? Installation de Stockage des Déchets Inertes

? Installation de Stockage des Déchets Non Dangereux
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bétons est nettement moins aboutie méme si les normes EN 933-11 [19] et EN 12620 [1]
définissent clairement des méthodes de tri et des catégories de nature pour les gravillons
recyclés. Cependant aucune disposition n’est définie pour I’emploi de tels matériaux dans la
norme EN 206-1 [24]. Seuls les granulats récupérés (retour de toupies, granulats récupérés
des eaux de lavage) peuvent étre introduits a hauteur de 5% dans le squelette granulaire d’un
béton a composition prescrite (BCP). Au-dela de ce verrou normatif, c’est aussi un verrou
scientifique et technique qui limite la réincorporation de granulats recyclés dans les bétons

notamment sous forme de sable et de fines.

Depuis 2012, tous les acteurs du béton, des cimentiers et producteurs de béton prét a I’emploi
(BPE) aux centres de recherches, publics, privés et universitaires, se sont réunis autour d’un
projet commun, RECYBETON, pour accentuer la valorisation des granulats recyclés comme
constituants des bétons ou comme mati¢res premieres a la production de liants hydrauliques
(mati¢re premicre du cru pour la fabrication du clinker ou constituants de nouveaux liants

composés).

Notre démarche s’appuie sur cette volonté de réincorporer les granulats recyclés sous forme
de fines de granulométrie identique aux fillers. C’est donc a partir de granulats recyclés que
nous avons souhaité fabriquer des fines en vue de concevoir des additions minérales pour les
mortiers et bétons d’une part, et des Liants Hydrauliques Routiers (LHR) pour les traitements
des sols en place d’autre part. De nombreuses recherches menées sur des sous-produits
industriels dans des voies de valorisation similaires a celles que nous proposons nous ont
convaincus qu’il était possible de faire de méme pour les granulats recyclés. D’autant plus

que tres peu d’études font état de travaux de recherche a ce sujet.

Ces travaux de recherches expérimentales ont été permis grace au soutien du Directoire
Général de I’Education Supérieure d’Indonésie et de I’Ambassade de France en Indonésie et
entierement réalisés au sein du LaSIE (Laboratoire des Sciences de I'Ingénieur pour
I’Environnement), UMR CNRS 7356. Pour atteindre les deux objectifs précédemment cités,
nous avons travaillé a partir de deux matériaux sources, I’un issu d’un projet de recherche
APPLET (durée de vie des ouvrages en béton: Approche Prédictive PerformantielLE et
probabilisTe) et I’autre issu d’une plateforme de recyclage de la région parisienne utilisée
dans le cadre du projet actuel RECYBETON. L’intérét était de se servir d’un matériau témoin
(APPLET) pour mieux appréhender le comportement d’un matériau représentatif d’une filicre

de recyclage.
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Ce manuscrit de thése est divisé en cinq chapitres. Le premier chapitre intitulé « Contexte,
bibliographie et objectifs de I’étude » traite de la gestion actuelle des déchets du BTP et des
filicres existantes de valorisation de granulats recyclés. Dans ce contexte de gestion des
déchets s’ajoute une problématique de gestion des ressources naturelles et non renouvelables
a I’échelle humaine. Nous mettons cela en paralleéle car mieux valoriser les déchets revient
aussi a réduire les extractions de matieres premicres nécessaires a la construction. Nous
abordons aussi les voies de valorisation envisagées et plus particulierement celles concernant
des fines de granulats recyclés dans les matériaux cimentaires. Nous nous sommes rendus
compte que les travaux de la littérature sont rares et que de nombreuses voies sont encore

envisageables.

Le deuxi¢me chapitre intitulé « Matériaux et méthodes de caractérisation des fines » présente
les deux matériaux d’études et les moyens mis en ceuvre pour fabriquer des fines (Dmax est
¢gal a 80 um). Deux voies de fabrication ont été retenues, a savoir : une voie mécanique de
concassage et de criblage et une seconde voie couplée de concassage, criblage et traitement
thermique a hautes températures (jusqu’a 1100°C). Par la suite sont présentés les moyens

expérimentaux et les protocoles appliqués pour caractériser les fines produites.

Le troisiéme volet de ce manuscrit, intitulé « Caractérisation des fines: Résultats et
analyses », présente les résultats de la caractérisation des fines et leur potentiel de
valorisation. Au-dela d’une caractérisation exhaustive des principales propriétés physiques et
minéralogiques, nous avons focalisé cette caractérisation sur la réactivité hydraulique des
fines traitées ou non par voie thermique. Cette étape est essentielle pour mieux appréhender et
comprendre les résultats des deux chapitres suivants. Parallelement a cela, une caractérisation
environnementale sommaire est présentée ainsi que des mesures de réactivité ¢lectrocinétique

de granulats recyclés.

Le quatrieme chapitre présente les résultats de I’incorporation de fines non traitées en tant
qu’addition minérale dans les mortiers. Des mesures a 1’état frais et a 1’état durci dressent un
bilan des effets de ces ajouts sur le comportement rhéologique, mécanique et sur les
propriétés de durabilité de mortiers. Malgré un verrou normatif 1ié¢ a I’utilisation de matiéres
non référencées dans les normes des matériaux cimentaires, notre volonté est de montrer la
faisabilité d’introduire des fines en substitut d’additions classiques tel que le filler calcaire

dans des proportions largement supérieures a celles imposées.
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Le dernier chapitre intitulé « Fabrication de liants hydrauliques routiers a base de fines » traite
de la conception de LHR a base de fines pour le traitement des sols en place. C’est a partir
d’un sol témoin reconstitué en laboratoire que deux familles de LHR a base de fines traitées et
non traitées ont ¢été testées, puis comparées avec des liants hydrauliques routiers
commercialisés et enfin optimisées. Pour cette étude de faisabilité, nous présentons les
résultats des caractéristiques physiques (expansion volumique, conductivité hydraulique

d’éprouvettes de sol).
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Chapitre 1 : Contexte, bibliographie et objectifs de I'étude

1.1. Introduction

La gestion des déchets du BTP est une vraie problématique actuelle du secteur mais peut aussi
étre un moteur pour compenser et réduire les impacts liés a I’extraction et la fabrication de
maticres premicres pour la construction. En France, chaque année, on extrait 440 millions de
tonnes de granulats naturels sur les 550 millions consommés chaque année. C’est aussi 18
millions de tonnes de ciment sur les 4 milliards de la production annuelle mondiale qui sortent
des cimenteries francaises. Autant de maticres naturelles extraites qui amenuisent les
ressources naturelles avec des effets qui peuvent parfois étre irréversibles. Ce chapitre
bibliographique a donc pour objectif de montrer I’enjeu de la gestion des déchets du BTP
pour réduire les impacts environnementaux liés au stockage de ces matiéres mais aussi et
surtout pour réduire les impacts environnementaux de la construction en substituant une partie
des matiéres naturelles au profit de matiéres recyclées. A travers cela, nous présentons les
filicres existantes, celles en voie de développement et en particulier les deux voies de
valorisation que nous avons choisi de développer dans ces travaux, a savoir : I’incorporation
de fines de granulats recyclés sous forme d’additions minérales et comme constituant

principal de liant hydraulique routier.
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1.2. Contexte et problématique de I’étude : des enjeux environnementaux
et économiques

1.2.1. Gestion des déchets du BTP

Les chiffres avancés en introduction générale mettent indirectement en évidence un retard du
secteur du Batiment par rapport aux Travaux Publics et Génie Civil dans la gestion et la
valorisation des déchets de chantier. Si aujourd’hui plus de 75% des déchets routiers
(matériaux bitumineux, sous-couches de chaussées et béton) sont revalorisés [30], le constat
est loin d’étre identique pour le Batiment. Ce secteur génere environ 40 millions de tonnes de
déchets chaque année en France [94] dont plus de 90% proviennent des chantiers de
démolition et de réhabilitation [20]. De ces déchets, 72,4% sont considérés comme inertes
contre 26,1% de déchets industriels banals (déchets non dangereux) et 1,5% de déchets
dangereux [94]. A I’échelle mondiale, I’Europe produit plus de 500 millions de tonnes de
déchets du batiment chaque année contre plus de 300 millions aux Etats-Unis et prés de 80

millions au Japon [217].

La problématique ne réside pas tant dans la nature des matériaux puisque I’on constate une
tres grande majorité d’inertes, mais plutot dans la gestion du tri sur chantiers, et des méthodes
de déconstruction, Donc d’une maniere générale, de I’implication des entreprises dans la
gestion de leurs déchets. En effet, une autre enquéte mandatée par I’ADEME [41] montrait en
2012 que 13% des déchets étaient en réalité des mélanges de matériaux inertes et non inertes
et que 36% étaient des mélanges d’inertes (Figure 1-1). Dans ces deux cas de figure, ces
mélanges peuvent étre des facteurs limitant et influencer trés fortement le prix de mise en
stockage, le colt de traitement sur les plateformes de recyclage et les caractéristiques

mécaniques et environnementales futures des granulats recyclés.
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°

Figure 1-1 : Nature des déchets d’apres ’étude réalisée par '’ADEME [41]

= Béton, brique, tuile,
céramique

» Terreux

= Mélange d'inertes

Mélange inertes/non inertes

= Bitume et mélange
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Si les déchets de béton pur sont bien recyclés (77,7 %), la valorisation des mélanges de

déchets inertes reste faible avec seulement 12,2 % en 2010 [70]. La mise en dépdt est encore

tres largement dominante et le colit d’élimination était évalué en 2013 a 2,5 milliards d’euros

en France, soit 3,5 % du chiffre d’affaire du secteur du batiment [94].

Aujourd’hui, trois catégories de sites peuvent accueillir les déchets de chantier, a savoir : les

lieux de tri, les lieux de transit et enfin les lieux de dépot comme les carrieres, les décheteries

publiques (environ 16 % des dépdts), les Installations de Stockage de Déchets Inertes (ISDI)
et de Déchets Non Dangereux (ISDND)(Figure 1-2) [41].

Figure 1-2 : Nature du lieu de dépot des déchets d’apres ’étude réalisée pour le compte de

I’ADEME [41].
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Les colits de mise en stockage sont d’une extréme variabilité sans qu’on puisse définir le
facteur dominant, induisant ces différences. Ainsi, si on s’intéresse au type de déchets, les
couts hors taxes ( TVA et TGAP « Taxe Générale sur les Activités Polluantes ») varient tres
fortement : de 3 a 14 €/t pour la catégorie béton, brique, tuile, céramique ; de 5 a 11 €/t pour
les déchets terreux, de 2 a 8 €/t pour les mélanges de déchets inertes et de 6 a 55 €/t pour les
mélanges d’inertes et non-inertes. L’élément notable est qu’en cas de déchets mélangés, c’est
le colit du déchet le plus cher qui s’applique, d’ou I'importance du tri en amont du stockage
[41]. En fait, le paramétre qui semble étre le plus déterminant est la localisation régionale de
la mise en décharge, en fonction probalement du besoin, des gisements de granulats naturels

et de la disponibilité en matériaux inertes.

A 1’étranger, le constat est le méme qu’en France puisqu’il existe une grande variabilité des
colts de mise en stockage et un taux de recyclage encore tres faible. Au Royaume-Uni, le
colt moyen de mise en décharge est estimé a 15£/t (environ 18,8 €/t), ce qui représente un
cout total pour I’industrie cimentaire de 11,25 M£/an (environ 15,5 M€/an) [182]. En
Australie, les déchets inertes provenant du batiment représentent 82 % des déchets de
construction et de démolition qui sont eux-méme mis en décharge a hauteur de 43 % [26]. Le
cott de leur mise en décharge a été estimé dans 1’état du Western Australia entre 6 et 10 $/t
[66]. Par ailleurs, le probleme des statistiques fiables se pose notamment en Malaysie ou
I’identification des déchets de construction et de démolition n’est pas encore efficace [54] et

plus encore au Koweit ou jusqu’a 33 % des mises en stockage se font dans des décharges

illégales [126].

1.2.2. Impacts environnementaux liés a 1’extraction des ressources naturelles

Les besoins en granulats du secteur du BTP s’élévent chaque année a plus de 550 millions de
tonnes dont prés de 150 millions pour la construction (batiments et ouvrages d’art). Pour

répondre a cette forte demande, les granulats ont pour origine :

. les carricres de roches massives ou meubles ou plus de 3500 millions de tonnes de
granulats naturels sont extraites chaque année en Europe, dont plus de 400 millions en France
[211] [210]. Ces chiffres placent les granulats extraits a la deuxieéme place des ressources

naturelles les plus consommées apres 1’eau [31],
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. les chantiers du BTP qui générent 15 millions de tonnes de granulats recyclés et plus

de 100 millions de tonnes de matériaux assimilés (matériaux routiers recyclés directement sur

les chantiers) par an,

. le secteur industriel qui produit chaque année des granulats artificiels a raison de 8

millions de tonnes soit prés de 6% des granulats non extraits. Ces granulats artificiels sont
principalement issus de processus de traitement de sous-produits industriels tels que, par

exemple, les laitiers sidérurgiques, les schistes houillers et les machefers [30].

Il parait évident qu’a la lecture de ces chiffres, une réduction de I’extraction de granulats
naturels au profit de granulats recyclés et/ou artificiels s’impose car méme si le risque de
pénurie n’est pas a proprement parler d’actualité, du moins en France et méme en Europe,
I’impact sur I’environnement de prélévements massifs et croissants de matieres premieres
n’en demeure pas moins un phénomene trés préoccupant. Parmi les granulats dont la
consommation massive apparait comme alarmante, le sable est au centre de cette
problématique. Longtemps exploité en carrieres de roche massive, le sable fut ensuite extrait
massivement des carrieres alluvionnaires. Les conséquences sur 1’environnement se sont
avérées désastreuses puisque de nombreux effets secondaires sont apparus. La captation dans
les lits majeurs et mineurs des rivieres ont conduit a une baisse généralisée des lignes d’eaux
occasionnant ’affouillement d’ouvrages d’art ainsi que des problemes de captage d’eaux
potables. Pire encore, il est avéré que ’extraction de granulats alluvionnaires accentue le
phénomene d’érosion des cdtes maritimes par une réduction du remblaiement naturel des

plages.

L’exploitation des granulats dans le lit mineur des rivi¢res est interdite dans toute 1’Union
Européenne et notamment en France depuis 2013, mais peut néanmoins se poursuivre, de
manicre particulicrement réglementée depuis la loi sur I’eau de 1992 et I’arrété de janvier
2001 élargissant les zones d’interdiction, 1a ou le contrat d’exploitation est en cours [27] [13].
Peu de restrictions existent en revanche dans la plupart des pays émergents et en voie de
développement, ce qui entraine des perturbations des régimes hydrographiques des fleuves
parfois catastrophiques comme 1’abaissement du fleuve Niger au Mali, suite a la croissance de
la demande pour les constructions a Bamako [121]. Au-dela d’une prise de conscience des

pouvoirs publics, I’extraction de granulats alluvionnaires est contrainte par une raréfaction des
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ressources posant un réel probléme en approvisionnement des centres urbains et industriels

[46].

Malheureusement, 1’histoire se répéte encore aujourd’hui puisque pour répondre a une
demande toujours croissante, les producteurs se sont tournés vers I’extraction de granulats
marins. L’enquéte diligentée par le Ministere de 1’écologie en 2005 établissait a 540 milliards
de m’ le volume des sédiments meubles disponibles sur les cotes de la Manche et de
I’Atlantique, a 100 meétres maximum de profondeur et dans la ZEE (Zone économique
exclusive, soit environ 370 km). La ressource est donc abondante, méme si ce chiffre colossal
masque des réserves exploitables actuellement nettement plus faibles, avec seulement 2% du
volume inventorié (concurrence d’autres activités humaines, limite de dragage a 50 m de
profondeur au maximum, secteur géographique protégé, nature inégale des sédiments
disponibles...) [46]. Cependant, méme si cette ressource ne représente que 1,65% dans la
production de granulats naturels en France, ces extractions sont déja bien plus significatives
dans certains pays européens et méme dramatiques pour certains pays du globe (Tableau 1-1)
[28].

Etats européens
ayant une
production non nulle
de granulats marins

Production Production Production | Part des granulats
totale de granulats de granulats | marins dans la
granulats (Mt) | terrestres (Mt) | marins (Mt) | production totale

Allemagne 563 552 11 2%
Belgique 73 69 4 55%
France 432 425 7 1,65 %
Pays-Bas 124 70 54 43,5 %

Royaume-Uni 243 231 12 5%

Tableau 1-1 : Part des granulats marins dans la production totale de granulats dans quelques pays
européens, d’aprés PUEPG [28]

Pour exemple, I’Indonésie est tres durement touchée par une extraction de granulats marins
aux conséquences catastrophiques pour 1’écologie : Pour répondre a une tres forte demande de
Singapour en granulats, c’est plus d’une vingtaine d’iles qui ont disparu a cause de
gigantesques cavités laissées par 1’extraction de granulats marins. C’est aussi la biodiversité
qui est directement touchée par la destruction de 1’habitat naturel des organismes vivants,
premiers maillons de la chaine alimentaire. A travers cela, c’est la principale ressource

alimentaire de la population locale qui est fortement perturbée [31] [202] [204].
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Si les phénomenes sont moins marqués en France, c’est surtout parce que la production de
granulats marins est strictement réglementée et fait 1’objet d’études prospectives attentives
visant a évaluer I’impact d’une extraction sur le milieu environnant a court et long terme.
L’actualité charentaise est un parfait exemple puisque qu’au cours du second semestre 2014,
les élus locaux et les associations de riverains se sont opposés fermement a 1’ouverture d’une
concession mini¢re d’extraction de granulats marins au large de 1’estuaire de la gironde.
Malgré un avis favorable d’un comité d’enquéte, on estime que cette concession visant a
extraire 13 millions de m? de sable et de graviers sur 30 ans mettrait « en péril la stabilité¢ du
trait de cote, diminuerait la protection des populations contre les houles venant du large et

provoquerait des dommages irréversibles aux écosystemes aquatiques » [195].

1.2.3. Impacts environnementaux liés a la fabrication des ciments

L’empreinte écologique laissée par la fabrication des ciments est loin d’étre négligeable
d’autant plus que le marché mondial poursuit sa croissance tiré par les pays émergents,
provoquant un doublement de la consommation de ciment au cours des quinze dernicres
années [171] [135]. En 2014, la production mondiale de ciment atteignait pres de 4 milliards
de tonnes [29] dont 57% attribués uniquement a la production chinoise. La France, quant a
elle, « n’est que » le 20°™ producteur mondial avec prés de 18 millions de tonnes produit en
2014 [187]. Selon les différentes études portant sur I’impact de 1’industrie cimentaire sur les
émissions de CO,, on constate en effet que ce secteur émet en moyenne 1 tonne de CO; par
tonne de ciment a I’échelle mondiale contre environ 0,8 tonne en Europe [51] et 0.6 tonne en
France. Sachant que la production mondiale annuelle de ciment est d’environ 1/2 tonne par an
et par étre humain [139], on comprend mieux pourquoi I’industrie cimentaire est aujourd’hui
responsable de 5 % des émissions de CO, dans I’atmosphere [114] [117]. De ces émissions,
on considere aussi que 65% proviennent tout d’abord de la décarbonatation du calcaire
présent dans le cru lors du traitement thermique a trés haute température (jusqu’'a 1450°C)
[25] mais pas uniquement puisqu’une part importante revient aussi a la consommation

énergétique (35%) [63].

Afin de réduire les émissions de CO; issues de la fabrication du clinker, des recherches ont
visé, depuis deux décennies, a substituer une partie de cette matiere par des additions

minérales telles que les cendres volantes, les laitiers de hauts-fourneaux, le gypse, le filler
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calcaire et d’autres produits. Cependant, on constate aussi que malgré cette volonté de
substitution, les ciments produits en France sont encore trés majoritairement constitués de
clinker avec 78% en moyenne. Pour environ 18 millions de tonnes de ciment produits par an
(Figure 1-3) 24.3% sont de type CEM I et 51.9% de type CEM II. Ce chiffre refléte 1’effet
d’un contexte normatif encore trop limitant pour composer des ciments a base d’additions

minérales fortement ajoutées.
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Figure 1-3 : Répartition pondérale des principaux constituants des ciments produits en France

Pourtant les effets de la substitution du ciment par des additions minérales sur la diminution
des émissions de CO; sont vérifiés. Flower et Sanjayan [97] ont montré que ces émissions,
rapportées a 1 m* de béton, pouvaient étre réduites de 15 a 20% lorsque que le ciment ¢dtait
substitué de 25% et 40% respectivement par des cendres volantes et du laitier de haut
fourneau (Figure 1-4). Habert et Roussel [108] confirment ces résultats mais précisent aussi
qu’il est possible de réduire les émissions de CO; en réduisant le volume d’¢éléments en béton
tout en augmentant ses performances mécaniques. Ils estiment possible de réduire les

émissions de CO; de 30% avec cette approche.
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Figure 1-4 : Emission de CO2 généré par différents types de bétons commercialisés [97]

Le constat est identique dans la norme EN 206-1 puisque méme s’il est permis d’incorporer
des additions minérales dans un béton formulé avec des ciments composés, les proportions
autorisées sont encore trop faibles. A titre d’exemple, pour un béton de classe XC1, I’ajout de
laitier moulu de haut fourneau est limité a 30% en masse du liant (addition + ciment). Le
projet ANR ECO,BETON [45] est une réponse & cette problématique puisqu’il a été montré
que le béton pouvait étre additionné de LHF ou de CV a hauteur respectivement de 75% et
50% tout en respectant des critéres d’ouvrabilité, de résistances a court terme et de durabilité,

autant de critéres nécessaires pour répondre a des problématiques techniques industrielles.
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1.3. Traitements et valorisation des déchets des BTP : Etat de I’art

1.3.1. Filieres de recyclage des déchets du BTP

Il n’existe que 350 plateformes de recyclage en France, gérées par 150 entreprises. Ce faible
nombre s’explique par des normes réglementaires exigeantes concernant la production et
I’utilisation de granulats recyclés tant a I’échelle nationale qu’européenne ainsi que par un
marché de la déconstruction complete (déconstruction sélective et tri a la source) encore
relativement restreint [134]. Il existe deux types de plateformes de recyclage, a savoir des
plateformes « fixes » dont la capacité est généralement entre 70 000 et 500 000 t/an et des
« mobiles », installées sur des plateformes de regroupement ou directement sur le chantier et

dont la capacité n’excede pas 70 000 t [157].

L’¢élaboration de granulats recyclés suit un processus identique a celui réalisé pour les
granulats naturels (concassage, criblage et parfois lavage) a la différence que les déchets
doivent étre triés en amont et au cours du traitement pour éliminer les éléments métalliques
résiduels et les contaminants 1égers (bois, plastiques, carton, papiers...). Ils peuvent étre aussi
réduits par brise roche ou pince hydraulique pour éliminer la majeure partie du ferraillage
contenu dans le béton armé avant d’étre introduits dans un concasseur. A titre d’exemple,
I’organigramme de la Figure 1-5 présente I’installation du site DLB de Gonesse (Ile-de-
France) qui est une installation fixe optimisée dans le réemploi des matériaux.
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Figure 1-5 : Schéma du principe de ’intallation DLB de Gonesse [42]
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Avant d’étre introduit dans le concasseur primaire a percussion, les matériaux sont pré-criblés
(scalpage) en vue de séparer une fraction fine chargée de maticres terreuses dans le but
d’optimiser les performances des matériaux finis. En sortie du concasseur primaire, les
contaminants restant sont éliminés des granulats (0/200) successivement par overband (OV,
¢limination des ¢éléments métalliques par voie magnétique) et par tri manuel (ou mécanique,
pour les contaminants légers) car méme si les chargements ont été acceptés en entrée de site,
les déchets contiennent inévitablement une quantité substantielle d’éléments indésirables.
Contrairement a un site classique produisant des graves recyclées de type 0/D (avec D
compris entre 20 et 63 mm) destinées aux infrastructures de transport, les granulats sont
concassés, démagnétisés et criblés une seconde fois pour optimiser la régularité des granulats

mais aussi et surtout pour fabriquer des granulats pour bétons (sables et gravillons).

1.3.2. Voies de valorisation actuelles des granulats recyclés

Les voies de valorisation des granulats recyclés actuellement intégrées a 1’échelle industrielle
ne sont pas nombreuses, ni en technique ni en tonnage, puisque sur les 260 millions de tonnes
de déchets du BTP produits chaque année, seuls 15 millions sont traités et transformés en
plateforme de recyclage majoritairement sous forme de graves pour la construction routiere.
Toutefois le contexte actuel et les objectifs visés a I’horizon de 2020, mobilisent tous les
acteurs de la filiére pour accentuer ce chiffre, qui devra selon la loi, atteindre 35 millions d’ici
2020. Nous abordons donc trois voies de valorisation, a savoir : la valorisation sous forme de
graves recyclées pour les infrastructures de transport ; la valorisation sous forme de granulats
pour la confection de béton et enfin la valorisation sous forme de poudre pour la fabrication
de ciment (directement dans le cru ou bien en tant qu’addition minérale co-broyée avec le

clinker).

1.3.2.1. Valorisation en qualité de graves recyclées dans les infrastructures de transport

L’utilisation des granulats recyclés en technique routi¢re et aéroportuaire est un usage étudié
depuis longtemps [64] [181]. Des études présentées au début des années 1980 ont montré
qu’il était possible d’employer des granulats recyclés pour structurer les chaussées (couche de

forme et assises de chaussées) [98] [103] [111] [156] [221], voire pour réaliser des chaussées
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complétes en béton (couches de roulement comprises), comme en 1984 avec le projet
commandé par ’administration fédérale en charge du réseau autoroutier des Etats-Unis
d’Amérique [170]. Au cours de ces dernieres années, en Indonésie [85], les infrastructures
routiéres n’ont cessé d’augmenter. Cependant, si le pays posséde le 13°™ plus grand réseau
routier au monde [91], plus de 200 000 km de routes n’étaient toujours pas pourvues de
couches de roulement en 2011. Face a ce constat, ’Etat a donc décidé d’utiliser Palternative

des granulats recyclés pour construire des chaussées en béton.

En France, les graves recyclées ne sont toujours normées cependant il existe une note
d’information, éditée par 'IDRRIM (Institut Des Routes, des Rues et des Infrastructures pour
la Mobilité) [120], qui propose une classification unifiée et respectueuse des normes en
vigueur pour une utilisation en techniques routieres. Le Tableau 1-2 présente la classification

des cinqg classes de graves recyclées (de GRO a GR4) en fonction de leur futur domaine

d’emploi.
Remblai et couche Couches d’assise de chaussée
de forme
Désignation GRO GR1 GR2 GR3 GR4
Granularit¢ /D mm | 0/150 0/80 0/31.5 0/20 0/20
VBS <0.2
LA <45 <45 <40 <35
MDE <45 <45 <35 <30
LA+MDE <80 <65 <55
Sulfates solubles SS0.7
Constituants Reyg 70 5 X1, FLS

Tableau 1-2 : Classification et caractéristiques des Graves Recyclées

Cette classification identifie les parametres mécaniques des graves selon leurs coupures
granulométriques ainsi que les paramétres de nature. Ainsi, les Graves Recyclées doivent
contenir plus de 70 % de béton et produits a base de béton, de pierre naturelles, de graves
naturelles traitées ou non au liant hydraulique, et enfin de verre (« Reye »). Elles doivent aussi
contenir moins de 1% de matériaux divers (plastiques, métaux, bois..., « X ») et moins de 5%
de matériaux flottants (« FL »). Un autre parametre, primordial vis-a-vis des impacts

environnementaux, est la proportion de sulfate soluble limitée a 0.7%. Ce parameétre est sans
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doute le plus limitant et restrictif puisque le probléme majeur rencontré a I’heure actuelle est
le mélange de déchets et notamment pour les matériaux complexes a base de béton et de
platre. A titre d’exemple, nous présentons en annexe A.12, une fiche technique-produit de
graves de recyclage issues d’un site local de Charente Maritime : Plan¢te Recyclage a La

Rochelle.

Enfin, en techniques ferroviaires, une norme européenne, NF EN 13450 datant de 2003,
spécifie les caractéristiques des granulats obtenus par traitement de matériaux naturels,

artificiels et recyclés, utilisés dans la construction de voies ferrées [209].

1.3.2.2. Valorisation en qualité de granulats recyclés dans les bétons

Méme si cette voie de valorisation n’est pas normalisée, elle n’en reste pas moins importante
car a travers 1’étude de I’incorporation de granulats recyclés dans les bétons, ce sont bien les
matériaux de demain que nous préparons. Le projet RECYBETON [164] est le parfait
exemple puisque, comme nous ’avons déja dit, c’est toute la filiere frangaise du béton qui
s’est investie dans ce projet dont 1’objectif vise a réemployer un maximum de granulats

recyclés issus des déchets du BTP dans la fabrication des ciments et des bétons.

Sans vouloir refaire une étude bibliographique déja bien fournie, cette partie dresse un bilan
synthétique des études menées sur 1’incorporation des granulats recyclés dans les bétons en
substitution des granulats naturels. On constate que la question d’incorporation de gravillons
ou de graviers n’est plus un réel probléme, ne serait-ce que pour conserver les principales
propriétés des nouveaux bétons que 1’on nommera ici « éco-bétons ». La difficulté principale
réside dans I’incorporation d’un sable recyclé de fraction granulaire 0/4 ou 0/6 et ses effets

sur le comportement a 1’état frais et durci des éco-bétons.

S’il est possible de remplacer les granulats naturels par des granulats recyclés dans des
proportions allant de 0 a 100 %, les formulations utilisées sont nombreuses, chacun fixant les
parametres utiles pour comparer et observer 'effet des granulats recyclés sur le comportement
physique des éco-bétons. Certains choisissent de travailler a ouvrabilité constante [80] [137]
tandis que dans d’autres études, une attention particuliére est apportée sur les temps de
malaxage, sur le degré d'humidité des granulats recyclés et sur la quantité d'eau globale et

effective a mettre en ceuvre [89] [104]. Plus simplement, pour certaines formulations, le
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remplacement est massique ou volumique sans modifier les autres parametres de composition
(C, w(%)...) [160]. La diversité des méthodes employées par les chercheurs pour observer
I’effet des granulats recyclés sur le comportement des bétons rend difficile la comparaison
entre toutes les publications. Toutefois, il est possible de mettre en évidence des tendances
visant a caractériser les propriétés mécaniques et la durabilit¢ de ces éco-bétons,

conséquences des propriétés physiques des granulats recyclés.

Les matériaux utilisés sont des granulats de béton issus de démolition récupérés localement
puis caractérisés et enfin intégrés dans la formulation du béton. Toutefois, certains chercheurs
ont orienté leurs travaux en utilisant des granulats de béton recyclé issus de béton fabriqués
spécifiquement en laboratoire. L'objet était alors d'avoir un matériau avec des caractéristiques
bien connues (matériau de méme source) [89] [137] afin de faciliter l'interprétation des
résultats. Ces matériaux sont composés en majeure partie de bétons (matrice cimentaire et
granulats) et dans une moindre mesure, de tuiles en terre cuite ainsi que d'autres impuretés
(bois, métal...). Shi-Cong Kou et al précisent qu'il n'est pas utile d'extraire ces impuretés car
elles n'ont pas d'influence sur le comportement global du granulat (Poon et Chan [227]) cité
par Kou et al., [132]. Toutefois, il est a noter que dans ce cas bien précis le pourcentage de ces
impuretés n'exceéde pas 0,2%. Le Tableau 1-3 est un tableau récapitulatif des propriétés
physiques des granulats recyclés avec en particulier 1'absorption capillaire (%), la porosité (%)
et la masse volumique absolue. Ce sont les principales valeurs mises en avant dans certaines
publications. Les valeurs hautes et basses ont été indiquées sans faire la distinction entre les
différentes coupures granulaires car l'intérét ici est de faire une comparaison avec les

granulats naturels.
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Granulats recyclés Granulats naturels
Références Magse . ., Mas.se . .
bibliographiaues volumique | Absorption | Porosité volumique | Absorption | Porosité
graphiq absolue (%) (%) absolue (%) (%)
(kg/m’) (kg/m”)
Abbas et al [40] 2640 33-54 | 81-123 22776900‘ 0,54 - 0,89 2,4
2350 - 2590 -
Gomez — Soberon [104] 2410 5,8-8,2 13,4-149 2600 0,88-1,49 | 2,7-2,82
Evangelista [89] 2165 13,1 - 2564 0,80 -
2340 - 3,7-8,7 2500 - 0,8 -3,7
Hansen et Narud [112] 2490 - 2610 -
Hasaba et al [113] 2430 7 - 2700 1,14 -
2120 - 2290 -
B.C.S.J [53] 2430 3,6-8 - 2510 - -
Ravindrarajah [168] 2320 6,2 - 2,61 0,63 -
Djerbi [200] 2235 3,1-5.3 - 2504 0,30-0,57 | 0,64-1,92
Kou et al [132] 223:500' 5.63-742 | 846 2620 LI1-1,12

Tableau 1-3 : Synthese de la Masse volumique absolue et du coefficient d’absorption entre les
granulats recyclés et les granulats naturels

Des trois propriétés physiques présentées dans le Tableau 1-3, c'est bien la porosité des
granulats recyclés qui marque la différence avec les granulats naturels. Globalement, leur
porosité est cinq fois supérieure car la porosité des granulats naturels est en général inférieure
a 3%. Cette différence n'est pas surprenante car dans un béton ordinaire, la porosité se situe
entre 12 et 15%, celle-ci étant causée principalement par la matrice cimentaire. De plus, la
porosité des granulats augmente significativement en fonction de la quantité de matrice
cimentaire présente dans ces matériaux. Dans ses travaux, M. Katz reléve qu'elle est d'autant
plus importante si les granulats sont fins [128]. De la méme maniere, 1'absorption capillaire
est nettement plus élevée pour les granulats recyclés que pour les granulats naturels. Pour la
masse volumique absolue, on observe qu'elle est 1égerement inférieure pour les granulats
recyclés que pour les granulats naturels. Cette différence s'explique car la masse volumique
absolue de la matrice cimentaire est plus faible que celle des granulats naturels. De ce fait, sur
la globalité, il est logique que les granulats recyclés aient une masse volumique plus faible

que celles des granulats naturels.
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. Propriétés des éco-bétons a 1’état frais et durci

D'une maniere générale, les effets générés par les granulats recyclés sur les « éco-bétons »
sont non négligeables mais pas rédhibitoires. Il existe en effet des solutions possibles pour
corriger les effets négatifs sur la rhéologie, les propriétés mécaniques et la durabilité du béton
[201]. A I'état frais, les granulats recyclés ont tendance a affecter la rhéologie des bétons car,
de par leur nature et leur forme, ils absorbent plus d'eau et diminuent la compacité du
squelette granulaire. Cependant, ces effets peuvent étre controlés en jouant sur la formulation

(teneur en ciment, nature et proportion d'adjuvants).

A l'état durci, les études montrent que les résistances en compression et traction de bétons de
granulats recyclés sont jusqu'a 40 % plus faibles en fonction du taux de substitution et de
l'origine des granulats. En revanche, avec un taux de remplacement faible des graviers
(inférieur ou égal a 25 %) et de sable (inférieur a 30 %), la diminution de la résistance
mécanique a la compression est alors peu significative [71] [90] [131]. C’est aussi ce que
confirment des chercheurs japonais qui ont montré que jusqu’a 30% de granulats naturels
peuvent étre remplacés par des granulats recyclés sans modification significative des
propriétés des nouveaux bétons [127] [153]. D’autre part, 1’utilisation de graviers recyclés
avec du sable naturel peut diminuer la résistance a la compression jusqu’a 20% par rapport au
béton ordinaire [155]. Généralement, la diminution est attribuée a une porosité plus
importante dans le béton de granulats recyclés tandis que lorsque la porosité des granulats est
inférieure a 17%, alors les résistances a la compression sont peu affectées et ce, quel que soit

le rapport E/C [44].

Le Tableau 1-4 présente les résultats obtenus par la Building Contractors Society of Japan
(BCSJ) lors d’essais de résistance a la compression entre un béton ordinaire et des éco-bétons

ayant des taux de substitution et rapport E/C variables [53].

Résistance a la compression du béton (MPa)
E/C Gravier et sable | Gravieret | Gravier recyclé et | Gravier recyclé et
naturel 100% | sable recyclé 100% sable 50 % sable naturel,
(béton ordinaire) 100% naturel 50% sable recyclé
0,45 37,5 30 37 34
0,55 28,9 21,5 28,5 25
0,68 22 13 21 17,5

Tableau 1-4 : Résistance a la compression de béton ordinaire et béton recyclé en fonction des

différents rapports E/C et des taux de substitution et origines des granulats [53]
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Enfin, en ce qui concerne les essais concernant 1’élasticité du béton, on a pu constater que le
matériau a base de granulats recyclés et de sable naturel était jusqu’a 33 % plus faible que du
béton classique [100] tandis que Ravindrarajah et Tam ont également montré que le module

d’élasticité de granulats recyclés était inférieur a celui du béton de granulats naturels [169].
. Propriétés de durabilité d’éco-bétons

Des études de durabilit¢é montrent aussi que les principaux indicateurs de durabilité sont
affectés par la présence de granulats recyclés dans les éco-bétons. Sur l'ensemble de la
littérature, les résultats sur la porosité révelent que ce parametre augmente
proportionnellement avec l'incorporation des granulats recyclés et cette augmentation est
remarquable quelle que soit la méthode de formulation choisie. Toutefois, l'effet de
'augmentation du remplacement sur la porosité s'atténue, voire s'annule sur le long terme

(Figure 1-6).
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Figure 1-6 : Porosité a l'eau (%) et résistances mécaniques en compression en fonction du temps
[132]

La porosité tend a diminuer avec le temps de cure. Cependant, il semble que les granulats
recyclés ont pour effet d'accentuer cette diminution (i.e. diminution de 45% de la porosité
entre 28 jours et 5 ans pour le béton a base de granulats recyclés et de « seulement » 29%
pour un béton classique) [132]. Cette évolution de la porosité est due a I'hydratation /

carbonatation tardive des granulats recyclés remplissant les pores. Ces réactions tardives ont
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pour effet d'avoir des bétons a base de granulats recyclés avec des résistances en compression
équivalentes a des bétons classiques sur le long terme [89] [104] [132] [137]. De la méme
maniere, cette réduction de la porosité est accompagnée d'une réduction du diametre moyen

des pores (de 0,029 a 0,023 um) [132].

Les mémes effets sont observés sur les propriétés d’absorption [167], que ce soit l'absorption
par immersion ou l'absorption capillaire. En effet ces deux paramétres augmentent avec la
proportion de granulats recyclés [104]. Dans ses travaux, M. Brito précise que 1'absorption par
immersion augmente quasi linéairement avec le pourcentage de remplacement avec une
augmentation maximum de 46%. L'augmentation de l'absorption capillaire est plus marquée
car, comme dans le cas précédent, elle est linéaire mais le maximum atteint est de 200%. La

Figure 1-7 illustre parfaitement l'effet des granulats recyclés sur 1'absorption capillaire.
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Figure 1-7: Evolution de 'absorption capillaire en fonction du temps [89]

Il semble aussi que ces « éco bétons » soient sensibles a la carbonatation et a la migration des
chlorures [128] [89]. Ainsi, le coefficient de diffusion de migration de chlorure augmente
linéairement en fonction de la proportion de remplacement des granulats recyclés comme
l'atteste la Figure 1-7 [89]. Cependant, d’aprés les résultats rencontrés dans les différents
travaux, il semble que le coefficient de diffusion reste dans le méme ordre de grandeur que
pour les bétons classiques [40]. M. Gomes précise dans ses travaux [104] que cela est
principalement dii a une plus grande perméabilité de la pate de ciment hydratée présente dans
les granulats recyclés. Il justifie cette observation en précisant que le rapport E/C et

l'affaissement avaient été gardés constants pour toutes les formulations de ses travaux de
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recherche. La carbonatation augmente sensiblement avec le remplacement des granulats
naturels par des granulats recyclés. Dans ses travaux, Evangelista précise que l'augmentation
atteint un maximum de 110% mesuré a 21 jours, pour un remplacement de 100% (Figure 1-8)
et un maximum de 40 % mesuré au méme age avec un taux de remplacement de granulats
naturels par des granulats recyclés de 30 % [89]. Katz compléte et précise que la

carbonatation est 2,5 fois plus grande que pour des bétons classiques [128].
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Figure 1-8 : Variation de la profondeur de carbonatation en fonction de la proportion de
remplacement de granulats recyclés [89]

D’apres cette syntheése sur I’incorporation de granulats recyclés dans les bétons, il se
démarque tres nettement que ces €co-bétons présentent de sérieux inconvénients. L'ajout de
ces granulats trés poreux a pour conséquence, en plus des problémes liés a la formulation,
d'augmenter tous les parameétres de durabilité. Que ce soit la carbonatation, le coefficient de
diffusion, I'absorption capillaire et I'absorption par immersion, tous ces parametres
augmentent quasi linéairement en fonction du taux de remplacement. Le fait est que les
caractéristiques physiques de ces granulats semblent peu appropriées a une démarche durable
pour ces bétons. La porosité engendrée par la matrice cimentaire de ces granulats est la source
de ces inconvénients. Il semble néanmoins, d'apres certains travaux, qu'il soit possible de
fabriquer des bétons ayant un bon comportement avec des ajouts partiels de granulats
recyclés. D'autre part, il semble aussi que les granulats recyclés aient un effet bénéfique sur le
long terme avec une hydratation tardive des granulats réduisant conséquemment la porosité du

béton.
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L’ajout de granulats recyclés, trés poreux, présentent donc des inconvénients et modifient de
manicre significative les propriétés des bétons obtenus. C’est I’un des freins au recyclage qui
demeure dans I’état actuel encore limité des recherches. Pour augmenter le potentiel de
valorisation de ces matériaux et ne plus seulement se limiter au remblaiement en construction
routiere, d’autres thématiques semblent étre envisagées, a travers 1’incorporation de poudre de
granulats recyclés dans la fabrication des ciments ou d’additions minérale. C’est 1’objet du

point suivant.

1.4. Valorisation des fines de granulats recyclés

1.4.1 Valorisation en qualité¢ de matiere premicre a la fabrication du clinker

L’utilisation de fines de granulats recyclés dans la fabrication de ciment est aujourd’hui une
voie de recherche et de développement, soit comme mati¢re premiere du cru soit comme
addition co-broyée au clinker. De nombreuses études font état de cette thématique et montrent
qu’il est possible de fabriquer du clinker a partir de fines de granulats recyclés avec ou sans
correcteur chimique [55] [99] [101] [166] [220] [212]. La réactivité¢ hydraulique de ces

ciments recyclés est conditionnée par la nature chimique initiale des fines.

A titre d’exemple détaillé, De Schepper et al., [179] ont montré dans leurs travaux qu’il était
possible de créer un clinker a partir d’un béton recyclé, apreés concassage-broyage et chauffé a
des températures de 1350 et 1450°C. Ils ont en effet réussi a produire un clinker recyclé ayant
les mémes phases minéralogiques qu’un clinker traditionnel (Alite, Bélite, Aluminate de
calcium et Alumino-ferrite de calcium). La réactivité de ce clinker a été étudiée par
microcalorimétrie, complétée par des analyses par DRX et par microscopie optique. Les
résultats par microscopie optique montrent que la composition minéralogique du clinker
chauffé jusqu’a 1350°C présente des cristaux polygonaux correspondant aux cristaux d’alite
(Ca3S10,) tandis que la bélite (Ca,Si04) est reconnaissable aux cristaux arrondis de couleur
brun a bleu, comme on peut le voir sur la Figure 1-9. Le clinker n’étant chauffé qu’a une

température de 1350 °C, il contient toujours une quantité importante de bélite.
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Figure 1-9 : Analyse par Microscopie optique du clinker recyclé [179]

Le Tableau 1-5 est un tableau récapitulatif des compositions minéralogiques moyennes

typiques de clinker de Portland selon la littérature [52] [194] [199], comparées aux

compositions minéralogiques de clinkers fabriqués a partir de granulats de béton recyclés

[125] [72] [179]. Les résultats de ces clinkers recyclés sont conformes aux moyennes des

clinkers traditionnels. Au regard de ces résultats, il est donc envisageable d’utiliser le

matériau des fines recyclées dans le cru pour composer un clinker.

Alite (C;5S) | Bélite (C,S) | Aluminate (C3A) | Ferrite (C4AF)
Taylor [199] 60-65 10-20 8-12 8-10
Stephan et al [194] 52-85 0-27 7-16 4-18
BBG [52] 40-75 10-35 7-16 4-18
Kakali [125] 71,1 7,7 6,9 11,6
Chen [72] 50 25 15 10
Schepper et al [179] 57,9 26,2 13,1 2

Tableau 1-5 : Synthese de la composition minéralogique moyenne d’un clinker

1.4.2 Valorisation en qualité¢ d’addition minérale en substitution du clinker

La thématique de valorisation de sous-produits industriels pour la fabrication de ciments

composés en substitution du clinker n’est pas récente. La norme EN 196-1 [16] et la norme

EN 206-1 [24] intégrent des matériaux d’origine qu’on pourrait désigner de courant car

désormais bien connus (norme EN 196-1 et EN 206-1) comme les cendres volantes, les

laitiers de haut fourneau, les fumées de silice ou encore les fillers calcaires pour ne citer

qu’eux [72] [82] [222]. D’autres recherches se sont intéressées a des matériaux dits «

alternatifs » comme les fines issues du recyclage du verre, des boues de stations d’épuration

séchées, des sables de fonderie, des déchets de fabrication du sucre, des déchets de carrieres

de marbre, de plastique, de fibres de verre ou encore des machefers d’incinération des ordures
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ménageres [102] [133] [158] [159] [177] [191] [193] [206]. La valorisation de sous-produits
peut également se faire dans le cadre de la création de Liants Hydrauliques Routiers (LHR)
comme c’est le cas dans la thése de P. Segui [184] qui traite de la valorisation de cendres
volantes de papeterie additionnées d’une pouzzolane naturelle. Pour sa part, Mahieux et al.,
[145] ont travaillé sur la valorisation du laitier LD (laitier issu de la conversion de la fonte en
acier dans un convertisseur de type LD) en tant que constituant principal d’un LHR composé

a 95% de matieres recyclées.

En ce qui concerne I’incorporation de fines de granulats recyclés en ajout de ciment, destinées
a la fabrication de nouveaux bétons, la littérature est en revanche plus rare. Dans cette
thématique, la plupart des recherches ont été mendes a partir de mati¢res premicres provenant
de déchets de laboratoire et non a partir de granulats recyclés [60] [95] [96] [189] [190] [224].
Cette approche de laboratoire a pour but unique de contrdler la composition d’origine des
fines, pour mieux comprendre l’effet de cette matiere alternative sur le comportement
mécanique des nouveaux mortiers ou bétons. D’ailleurs, ces fines peuvent aussi bien provenir
de coulis de ciment que de mortiers ou bétons et sont systématiquement obtenues par des
méthodes différenciées de concassage, broyage, tamisage et traitement thermique. Ces
opérations de traitement thermique visent essentiellement a rendre les fines de granulats
recyclés, réactives en présence d’eau pour participer a la réactivité globale du liant dans les
mortiers ou bétons. Selon les différents types de processus de production des fines
(concassage, broyage et criblage) et 1’origine des matériaux (granulats issus des plateformes
de recyclage, déchets de béton de laboratoire), les propriétés physiques (Dmax €t répartition

granulométrique), chimiques et minéralogiques constatées sont toutes trés variables.

Les masses volumiques absolues des fines étudiées dépendent de 1’origine des matériaux et
sont de 1’ordre de 2400-2500 kg/m?. Cependant Florea et Brouwers [95] montrent que les
fractions granulométriques des fines présentent des masses volumiques plus faibles en raison
d’une proportion plus importante de matrice cimentaire. Dans le méme ordre d’idée, un
traitement thermique a haute température a pour effet d’augmenter la masse volumique
absolue des fines [96]. Selon Castellote et al., Handoo et al., et shui et al., [68] [110] [189],
I’évaporation de I’eau libre liée aux hydrates de la matrice cimentaire et la décarbonatation

des carbonates peuvent expliquer cette différence.
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Les caractéristiques minéralogiques sont classiques de celles observées sur des bétons et
dépendent encore une fois des matériaux d’origine utilisés dans les travaux de recherche.
Certains auteurs montrent les effets de traitements thermiques sur les propriétés
minéralogiques de fines et sur les nouvelles propriétés hydrauliques. A titre d’exemple [190],
les diffractogrammes de la Figure 1-10 présentent 1’évolution de la composition
minéralogique de fines en fonction de la température de traitement (non traitées, 200°C, 500

°C et 800°C).
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Figure 1-10 : Diffractogrammes de rayons X de fines non traitées et traitées a 200, 500 et 800°C
[190]

L’analyse révele que ces fines avant traitement sont majoritairement cristallisées, composées
de silicates de calcium sous la forme de Larnite (Ca,Si04), de carbonates de calcium sous la
forme de calcite (CaCOs), d’hydroxyde de calcium sous la forme de Portlandite CH
(Ca(OH)y), d’ettringite et de C-S-H. La composition minéralogique post-traitement dépend de
la température de traitement, toutefois on constate que les pics liés aux hydrates de la matrice
cimentaire disparaissent au profit de CaO libre et de silicate dicalcique C,S. A 800°C, la
calcite ne semble pas encore totalement décarbonatée. Ces résultats sont en accord avec ceux

obtenus par un certain nombre de recherches (Farage et al., [92], Florea et al., [96]).
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1.4.2.1. Effet de I’incorporation des fines traitées et non traitées sur les propriétés des

matériaux cimentaires

Les propriétés des fines (traitées ou non) influencent les réactivités des matériaux cimentaires
avec lesquels elles sont mélangées [190] [224], c’est ce que montre Floréa et al., dans leurs

travaux a travers des analyses calorimétriques [96] (Figure 1-11).
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Figure 1-11 : Evaluation de la chaleur d’hydratation avec les fines seules (a), et taux de
substitution du ciment de 10 % étudiés par micro calorimétrie (b) [96]

Au regard des évolutions de chaleurs d’hydratation avec les fines seules (Figure 1-11.a), on
constate que la courbe de fines non traitées (FNT) présente un dégagement de chaleur cumulé
tres faible par rapport au CEM 1 et par rapport aux fines traitées. Ces quatre courbes de la
Figure 1-11.b montrent aussi que la réactivité résiduelle d’un fine non traité est non nulle.
Lorsque le ciment est remplacé par 10% de fines, les résultats montrent une accélération et
une augmentation du processus d’hydratation di a la création de sites de nucléation. Le flux
de chaleur d’hydratation augmente rapidement au début, notamment pour les fines traitées a

800°C.

L’incorporation de fines traitées et non-traitées en substitut, influence aussi les résistances
mécaniques de mortiers. Comme le montrent Florea et al., [96] qui ont remplacé jusqu’a 10 %

de ciments par des fines, on constate que plus le taux de substitution est élevé plus la
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résistance mécanique est faible. La tendance est la méme avec les cendres volantes [96] (cf

Figure 1-12).
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Figure 1-12 : Influence de taux de substitution des ciments par les fines traitées (FT) et non traitées
(NT) ainsi que les Cendres volantes (CV) sur les résistance a la compression a 7j (gauche) et 28 j
(droite) des mortiers étudiés [96]

Inversement a cela, les travaux de Yu et Shui [224] montrent que la résistance mécanique est
a Poptimum lorsque le taux de substitution est de 5%. Braga et al., [61] montrent également
que la réduction de la teneur en ciment dans un mortier peut étre compensée par
I’incorporation de fines issues d’un traitement de concassage et criblage a 150 pm. Le rapport
en volume entre le ciment et le sable de 1: 5 et I’ajout de fines jusqu’a 15%, montrent que la
résistance a la compression augmente de 30%. De plus, I’effet de la finesse des fines peut
remplir les vides entre les grains de sable et le ciment et donc diminuer la quantité d’eau et
augmenter la compacité. En revanche, en utilisant le rapport en volume de ciment sur sable de
1: 6 avec 15% de fines, on obtient une résistance plus faible par rapport au mortier de
référence. Dans une autre étude, Silva et al., [192] incorporent jusqu’a 10 % des déchets de
briques broyées dans un mortier avec un rapport volumique ciment sur sable de 1 : 4. La taille
des poudres de brique est tres fine comme du filler. Cela peut augmenter la compacité du
mélange et la résistance mécanique dans un mortier par rapport a la référence de 8§ MPa et 14

MPa a 28 jours, en raison de I’effet pouzzolanique des briques sur la pate de ciment hydraté.

Dans le cas des essais de Pan et al., [161], les auteurs ont montré que la substitution de ciment
CEM I par des fines de déchets de cendres de boues jusqu’a 20% a un effet de pouzzolane
dans le mortier et augmente la compacité ainsi que la résistance a la compression. Ces travaux

prouvent que la finesse des fines peut modifier les propriétés des mortiers.
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1.6. Objectifs de recherche

Dans la perspective de valoriser les granulats recyclés sous forme de fines comme addition
minérale en substitution du ciment ou bien comme constituant principal d’un liant
hydraulique routier pour le traitement des sols en place, les objectifs de ce travail de these se

déclinent en quatre points, a savoir :

. Choix des matériaux d’origine : Nous avons arbitrairement arrété notre choix sur deux
matériaux d’études soit un béton de laboratoire issu d’une étude nationale récente (projet
ANR APPLET) aux origines et propriétés connues et maitrisées et un granulat recyclé, issu
d’une plateforme de recyclage de la région Ile de France, utilisé dans le cadre du projet

national RECYBETON.

. Fabrication et caractérisation des fines : Nous avons mis en place des protocoles de
fabrication couplés de concassage et de criblage avec ou sans traitement thermique a haute
température. L objectif est de caractériser des fines de classe granulométrique 0/0,080 en vue
d’établir une cartographie compléte de leurs potentiels de valorisation en fonction de leurs

origines.

. Incorporation des fines dans la formulation de mortiers et bétons en substitution du
ciment : il s’agit d’étudier I’effet de I’incorporation de fines sur la rhéologie, le comportement
mécanique et la durabilité de mortiers et de bétons et de valider cette approche par une étude

comparative avec une addition minérale calcaire normalisée.

. Conception de liants hydrauliques routiers pour le traitement des sols en place : il
s’agit de concevoir des LHR a base de fines a travers des mélanges binaires et ternaires et de
valider cette approche par une étude mécanique sur mortiers et sur des éprouvettes de sols
traités. Comme pour le point précédent, la validation de cette approche est basée sur le
contexte normatif des traitements de sols en technique routiére mais aussi sur une étude

comparative avec deux LHR commercialisés.
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1.7. Conclusion

La consommation de plus en plus importante de granulats et de matériaux cimentaires qui suit
le développement urbain, sociétal et industriel de nombreuses puissances émergentes entraine
des prélévements massifs de mati¢res premicres et des émissions de CO, dont les quantités
inquictent désormais chercheurs, responsables politiques et opinions publiques. En dépit des
efforts des professionnels du secteur du BTP et de la volonté publique affichée notamment
lors de conférences internationales, comme Kyoto en 1997, ou dans le cadre de lois
volontaires comme le Grenelle de I’environnement en 2007, la valorisation des déchets reste
encore insuffisante notamment a cause de problemes techniques, réglementaires ou normatifs
ainsi qu’a cause d’éco-gestes pas encore ancrés dans nos habitudes (déconstruction complete

et sélective) ou encore de freins économiques [62].

Fabriquer d’une part, une addition minérale a base de fines de granulats recyclés dans la
fabrication de mortiers et de béton, et d’autre part un liant hydraulique routier dans la
stabilisation des sols en place comme précisé dans ce chapitre, est le double objectif de notre
recherche. Par-1a, il s’agit de participer a un effort collectif en cherchant de nouvelles voies de
valorisation des déchets du BTP et de diminuer ainsi les mises en stockage de plus en plus
couteuses au profit d’un recyclage accru méme pour un emploi noble des granulats recyclés

tout en maintenant les propriétés physiques et mécaniques du béton ordinaire.
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2.1. Introduction

Ce deuxiéme chapitre vise a présenter les matériaux étudiés et les méthodes de caractérisation
mises en ceuvre. Dans un premier temps, nous présentons les deux matériaux dont nous nous
sommes servis en tant que matiere premicre pour la fabrication des fines étudiées. Le premier de
ces deux matériaux-source est un béton d’ouvrage d’art, déja étudié au cours du projet ANR
APPLET (réf. APPLET). Ce béton, agé de 5 ans au début de ces travaux de these, a été choisi car
les propriétés physico-chimiques, minéralogiques, mécaniques et de durabilité étaient en grande
partie connues. En outre, cela garantissait 1’absence de toute forme de pollution liée a une
production classique de granulats recyclés (par exemple des éléments autres que des matériaux
cimentaires). Le but était de faciliter la mise en place de nos protocoles d’essais. Le deuxieme
matériau-source est un granulat recyclé provenant d'une plateforme de recyclage, sélectionné
dans le cadre du projet national RECYBETON (2012-2015). A I'inverse du béton APPLET, ce
matériau est représentatif d'une filiere de production locale largement exploitée aujourd'hui et

donc plus en adéquation avec la finalité de cette recherche.

Dans un deuxieme temps, il s’agit d’appréhender les techniques de fabrication des fines a partir
de nos deux matériaux-source précédemment cités. Deux méthodes sont utilisées, a savoir : une
approche mécanique de concassage / criblage et une autre méthode similaire complétée d'un
traitement thermique a haute température. Enfin, nous présentons les méthodes de
caractérisations expérimentales des fines: caractérisation physique d’abord, mais aussi

caractérisation chimique et minéralogique et enfin une caractérisation environnementale.

Avant de conclure, nous nous attachons a <¢laborer I’organigramme du protocole de

caractérisation des fines.
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2.2. Matiéres premiéres

2.2.1. Béton du projet APPLET (BA)

Cette mati¢re premicre est un béton C50/60 utilisé¢ durant le chantier de I’autoroute A86 par
Vinci Construction. Ce béton a été 1’objet de nombreuses études pendant le projet ANR
APPLET [45]. Le LaSIE dispose dans son stock, d’environ 60 éprouvettes de 11 x 22 cm qui
ont été réceptionnées a La Rochelle au cours de 1I’année 2007. Ces éprouvettes ont été
utilisées par le laboratoire pour étudier la variabilité de I’isotherme de désorption de vapeur
d’eau au cours du chantier [205]. Dans le cadre du projet APPLET, le LMT Cachan a
¢galement étudié la variabilité de la résistance a la compression a 28 jours (Figure 2-1). La
résistance en compression moyenne du béton APPLET est de 83,8 MPa. Il s’agit donc d’un

Béton a Hautes Performances (BHP).
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Figure 2-1 : La répartition de la résistance a la compression du béton Applet [45]

Le béton APPLET est composé d’un ciment de type CEM 1 52.5 CE CP2 NF de "usine de
Dannes (Annexe A.2), d’une cendre volante allemande de SAFAMENT KWB (Annexe A.7)
et de granulats calcaires 0/4, 4/12 et 12/20 du Boulonnais (Annexe A.3; A.5, A.6). Les

dosages en ciment et en cendres volantes sont respectivement de 350 kg/m’ et de 80 kg/m’
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avec un rapport E/C de 0,45 (Figure 2-2). Les propriétés physiques et chimiques du ciment et

la composition du béton sont données respectivement dans le Tableau 2-1 et le Tableau 2-2.

Figure 2-2 : Eprouvettes @11H22 cm de béton APPLET stockées en salle humide au LaSIE depuis
2007

— — S

Proportion d’oxydes exprimée en (%) — PAF | Masse volumique
CaO | SiO; | ALOs | Fe;05 | SO5 | MgO | KoO | NagO | = | (%) (g/cm’)
64,1 | 20,1 | 5,0 30 | 32| 1,0 | 0,7 | 02 1,3 1,2 3,19

Tableau 2-1: Propriétés physiques et chimiques du ciment CEM I 52.5 de Dannes

Granulats calcaires .
CEMI 52.5 Dannes | Cendre volante 0/4 15/12 | 12720 Eau Efficace | Superplastifiant
350 80 900 | 320 | 630 157 2,45

Tableau 2-2 : Composition du béton APPLET (en kg par m3 de béton)

2.2.2. Granulats recyclés du projet RECYBETON (RB)

2.2.2.1. Origine du matériau

Le deuxiéme matériau d’étude est un granulat recyclé utilisé dans le cadre du projet
RECYBETON (RB). Pour rappel, ce projet national de recherche et développement (2012-
2016) s’inscrit dans une démarche de développement durable puisque son objectif est
d’accroitre le recyclage des matériaux issus des bétons de démolition dans la production de

nouveaux liants hydrauliques et bétons.
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Figure 2-3 : Vues d’ensemble du site DLB de Gonesse [42]

La production de ce granulat recyclé est localisée sur une plate-forme de recyclage en région
Ile-de-France, sur le site DLB a Gonesse (Figure 2-3). Les matériaux ont pour origine les
chantiers de démolition de batiments, d’ouvrages de Génie Civil et de chantiers de travaux
publics (graves non traitées, graves traitées, bétons bitumineux). D’aprés un essai de tri
présenté dans le Tableau 2-3, réalisé¢ selon la norme NF EN 933-11 [19], les granulats
recyclés produits sur cette plate-forme sont compos€s en grande partie de produits a base de
béton et de granulats naturels (R.+R,=86,5%). Le processus de traitement sur site est

satisfaisant au regard de la faible proportion de déchets d’origine non minérale.

Désignation des constituants Proportion (%)

R, (bétons, mortiers et produits a base de béton) 26.5

R, (GNT, pierre naturelle, GTLH) ’

R, (matériaux bitumineux) 13,3

Ry, (briques, tuiles, silicates de calcium et bétons cellulaires) 0,1

R, (verre) 0,0

X (argiles, sols, ferreux, non ferreux, bois, plastiques, gypse.....) 0,1

FL (flottants) 1,3 em’/kg

Tableau 2-3: Constituant du granulat recyclé 6/20 selon la norme NF EN 933-11 [19]

Nous avons réceptionné et analysé trois big-bags de 500 kg chacun, contenant des
¢chantillons de coupures granulométriques nommés RB 0/4, RB 4/10 et RB 10/20. Ces
granulats recyclés sont issus d’un double cycle de concassage et de criblage (voir § 1.3.2).

Nous avons fabriqué et travaillé sur des fines uniquement de fraction 0/4.
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2.2.2.2. Echantillonnage des granulats recyclés RECYBETON
Des échantillons de laboratoire (50kg) ont été préparés par quartage a partir des échantillons
globaux. Cet échantillonnage a été réalisé conformément a la norme EN 932-2 [10].

Sur la Figure 2-4, I’analyse granulométrique des trois coupures RB 0/4, 4/10 et 10/20 montre

que les distributions sont un peu plus étalées que prévu, notamment dans le cas du 0/4.

—--RB 0/4 -+RB 4/10 --RB 10/20

"l Vare

Tamisats cumules (%)

o o .
0 . : — s ° < *".".) [
0.01 0.1 1 10 100

Dimension des tamis (mm)

Figure 2-4 : Analyse granulométrique des granulats RB 0/4, 4/10 et 10/20

Des échantillons réduits en trois quantités croissantes de 1, 5 et 10 kg ont été prélevés pour
déterminer la composition des granulats. Pour cela, nous avons procédé au tri manuel des
granulats recyclés selon la norme EN 933-11 [19] et classé en plusieurs catégories les
constituants, a savoir : des produits a base de béton (R.), de pierres naturelles (R,), de
céramiques et terres cuites (Rp), de matériaux bitumineux (R,) et enfin de plastiques/papier et
bois (X). La Figure 2-5 et le Tableau 2-4 présentent le résultat visuel et quantitatif de 1’essai
de tri réalisé sur la coupure granulométrique RB 10/20 et uniquement sur celle-ci car, pour les
deux autres fractions, I’essai de tri s’est révélé trop imprécis, compte tenu de la finesse des

particules.
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Figure 2-5 : Les résultats visuels des essais de tri sur le RB 10/20 de RECYBETON

Classe granulométrique RB 10/20 Valeurs
Echantillons réduits kg | 1 5 10 | Moyennées

R, (béton, mortier, produits a base de béton) | % | 71,0 | 78,6 | 85,6 78,4

R, (pierre naturelle) % 21,0 14,6 | 10,4 15,3

> Rt Ry % | 92 193,21]96,0 93,7

R, (matériaux bitumineux) % | 62 | 24 | 2,5 3,7

Ry, (briques, terre cuite, tuiles) % 1 09 | 2,3 | 0,4 1,2

R, (verre, autres) % | 0,0 | 1,0 | 0,5 0,5

X (bois, plastiques, faience, ferreux) %1 09 | 1,1 | 0,6 0,9

Tableau 2-4 : Proportions moyennées des constituants présents dans le granulat recyclé RB 10/20

Selon le Tableau 2-4, trois constituants (Ry, R, et X) apparaissent dans des proportions
négligeables. A I’exception de Ry, nous avons par commodité, décidé de ne pas les reporter
dans la Figure 2-6 sur laquelle nous avons fait apparaitre les proportions des autres
constituants, exprimées en pourcentage pour chaque échantillon réduit de la fraction RB

10/20.
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Figure 2-6: Proportion de R, R,, R,, R, en fonction des échantillons réduits de RB 10/20

La proportion de R; + Ry, est égale a 93,7% en moyenne. Dans chaque échantillon réduit (1, 5
et 10 kg), les déchets que constituent les matériaux X et R, sont négligeables par rapport aux
autres constituants. Méme si nous observons une certaine variabilité entre les échantillons
réduits, celle-ci ne traduit pas nécessairement une réelle différence de nature, d’autant plus
que la somme R +R, reste a peu pres constante. Cette variabilité témoigne surtout de la

difficulté de distinguer certains constituants (notamment bétons et pierres naturelles)

2.2.2.3. Caractérisation sommaire des granulats recyclés RECYBETON

Sur le Tableau 2-5, nous présentons les résultats de masse volumique absolue pour chaque

coupure granulaire RB 0/4, RB 4/10 et RB 10/20, réalisée selon la norme NF EN 1097-6 [23].

Classe granulaire . Masse Vglumique absolug Pabs (g/cm?)

Essai 1 Essai 2 Essai 3 moyenne | Ecart type
RB 0/4 2,36 2,33 2,31 2,33 0,03
RB 4/10 2,42 2,42 2,46 2,43 0,03
RB 10/20 2,41 2,43 2,38 2,41 0,02

Tableau 2-5 : Masse volumique absolue p . des granulats recyclés RB 0/4, RB 4/10 et RB 10/20
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Cette approche permet, a I’inverse du tri manuel, de mettre en évidence une différence de
nature entre les coupures granulométriques. Méme si les masses volumiques absolues
moyennées de ces trois fractions sont proches de celle que I’on peut communément trouver
pour un béton (2,4 g/cm?®), celle de la coupure granulométrique RB 0/4 est néanmoins plus
faible. Dans une premiere hypothése, nous pensons que la proportion de matrice cimentaire
est plus importante dans cette fraction parce que sa masse volumique absolue est proche de
2,0 g/cm®, mais aussi parce qu’elle est supposée plus friable qu’un granulat naturel. Le
processus de concassages et de criblages multiples doit générer une présence plus élevée des

fines cimentaires dans les fractions granulométriques 0/D.

Les résultats d’analyses thermogravimétriques, présentés sur la Figure 2-7, sur chaque
coupure granulométrique confirment cette hypothése. On observe deux plages de
déshydroxylation (40-470°C) et de décarbonatation (470-1000°C). La perte de masse lice a
une déshydroxylation d’hydrates, entre 40°C et 470°C, est plus importante pour la fraction 0/4
avec 3,22% en moyenne contre 2,34% et 2,56% respectivement pour les fractions 4/10 et
10/20. Ce calcul ne permet pas de distinguer la nature des hydrates ni méme leurs proportions
mais il présente I’avantage d’estimer une part plus importante de matrice cimentaire dans la

fraction 0/4.

Ces trois courbes DTG font apparaitre une phase prépondérante de carbonate. D’apres les
pertes de masse, la proportion de carbonate exprimée sous la forme carbonate de calcium

(CaCOs) est de 37, 34 et 28% respectivement pour les fractions 0/4, 4/10 et 10/20.

Temperature (°C)
0 200 400 600 800 1000
0 4 i "
~== ATG 0/4
=T : .
3 Déshydroxylation - N | === AT0 410
: des hydrates : .£
— : ¢ -04 hg
$ -10 : / S ---ATG 10120
E t Décarbonatation 06 E
< : A
a5 +i ——DTG 0/4
' - 0.8
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——DTG 10/20
25 -1.2

Figure 2-7 : ATG et DTG des granulats recyclés RB 0/4, RB 4/10 et RB 10/20
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2.3. Fabrication des fines BA/RB-NT/T

Dans la suite de ce mémoire, nous nommerons les fines des granulats recyclés RECYBETON
(RB) et les fines du béton APPLET (BA) : « fines de béton Non Traitées RB-NT et BA-NT »
ou « fines de béton Traitées RB-T et BA-T », suivant les modes de fabrication décrits ci-

apres.
2.3.1 Fabrication des fines BA/RB-NT par concassage-criblage

Une méthode de concassage-criblage a été employée pour obtenir des fines inférieures a
80um. Dans le cas du béton APPLET, les éprouvettes @11 x H22 cm ont été préalablement
écrasées par compression afin d’avoir des morceaux de taille inférieure a 5 cm. Cela nous a
facilité la mise en ceuvre dans le concasseur. Les granulats recyclés RECYBETON RB 0/4
ont été directement introduits dans I’appareil. La petite taille granulaire de 1’échantillon

sélectionné a permis un gain de temps et d’énergie.

L'appareil utilisé est un concasseur a machoire de type RETSCH BB20. L'ouverture de
machoires varie entre 0 et 40 mm (a 2,5 mm pres). La méthode consiste a concasser
successivement les matériaux avec une ouverture de machoire décroissante. A la fin de
chaque étape de concassage, les matériaux sont tamisés a 80 pm (Figure 2-8). Toutes les
particules refusées a ce tamis sont réintroduites pour une nouvelle étape de concassage tandis
que les passants a 80 pm sont conservés. Ces opérations sont répétées jusqu'a ce que

'ouverture de la machoire ne puisse plus étre réduite.

Matiére premiére

;|
-

:

Concassage

Refus a 80 um l

Criblage a 80 um

Passants a 80 um

v

Fines de béton

Figure 2-8 : Schéma de principe de la méthode de concassage-criblage
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La limite de cette méthode est que nous ne pouvons pas récupérer la totalité du matériau avec
une coupure granulométrique de 0/80 um. Comme le montre la Figure 2-9, nous ne
récupérons au maximum que 60 % en masse du matériau et ceci quels que soient les
matériaux utilisés. Il est a noter que les 40 % de refus au tamis de 80 um restent inférieurs a
100 pm. En l'absence d'un broyeur a boulets qui aurait été sans nul doute plus efficace, cette
méthode nous a paru la meilleure des solutions pour obtenir des fines a partir des maticres
premiéres. Nous verrons dans la suite de ce manuscrit que, aussi fastidieuse soit-elle, cette
technique n'a pas eu d'incidence notable sur la représentativité des fines. Enfin, nous avons
choisi de tamiser a 80 um car cette taille se rapproche des Dyax utilisés classiquement pour les
additions minérales.

100
90 g
80

60 +
50
40 {

20 +
10 ©

| SE————— .
0 5 10 15 20 25

Passant tamisage a 80 um (%)

Ouverture machoires (mm)

Figure 2-9 : Passant a 80um en fonction de I’ouverture des mdchoires

2.3.2. Fabrication des fines BA/RB-T par concassage-criblage-traitement
thermique

Cette deuxieéme méthode consiste a traiter les fines, préalablement concassées et criblées
(comme décrit précédemment), par voie thermique. Cette technique a été utilisée en vue de
modifier les propriétés minéralogiques des fines. Nous avons utilisé un four a moufle
programmable a hautes températures pouvant chauffer jusqu’a 1400°C (F47900 Eurotherm).
Pour chaque traitement, 25 grammes de fines ont été disposées dans deux creusets en alumine
(d4*H6 cm). Le mode opératoire pour ces traitements est divisé en trois phases (Figure 2-10),

a savoir :
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e La phase de montée en température. Celle-ci démarre a température ambiante,
(environ 25°C) dans la chambre du four, augmente linéairement de 10°C/minute
pendant 2 heures jusqu’a la température de consigne. Dans notre travail, nous avons
testé nos matériaux avec des températures maximales de 800°C, 900°C, 1000°C et

1100°C.

* La deuxieme phase correspond a un palier de température maximale maintenue

pendant une heure. La variation de température est inférieure ou égale a 5°C.

* Laderniere phase est celle du refroidissement. La température diminue de 2°C/minute.
Nous avons donc récupéré les fines aprés 12 heures alors que la température dans la

chambre était de nouveau égale a la température ambiante.

1200
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Figure 2-10: Mode opératoire des traitements thermiques réalisés sur les fines BA/RB

2.4. Méthodes de caractérisation des fines

2.4.1. Caractérisation physique
2.4.1.1. Mesure de la masse volumique absolue

La masse volumique absolue est mesurée par la méthode du pycnometre selon la norme EN
1097-6 [23]. Compte tenu de la nature des fines et de leur possible sensibilité a 1'eau, nous
avons utilisé le toluéne (0,87 g/cm®) comme liquide non réactif. Chaque essai est répété trois

fois et moyenné.
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2.4.1.2. Analyse granulométrique par laser

La distribution granulaire des matériaux est déterminée par la technique de granulométrie
laser. Nous n'avons pas réalisé d'analyse granulométrique par tamisage puisque la coupure
granulométrique des matériaux d'étude était systématiquement inférieure a 80 pm. L'analyse
par granulométrie laser est donc plus adaptée et plus précise pour ce type de matériau. Les
essais sont réalisés avec un analyseur de type CILAS 1190 par voie seche. Le principe de cet
outil est bas¢ sur la diffusion (diffraction, réflexion et réfraction) du faisceau de lumicre sur
une suspension de particules. Le modele de calcul utilisé est basé sur la théorie de MIE. Cette
théorie est la plus compléte pour les particules fines ou microniques, a l'inverse de la théorie
de Franhaufer qui ne prend pas en compte les parametres optiques du matériau. Cette derniere
est recommandée pour des particules présentant un diamétre supérieur a la longueur d’onde

laser (A = 635 nm, A, = 830 nm) [84] [76].

2.4.1.3. Mesure de la surface spécifique par le Blaine

La Surface spécifique (Ss) est mesurée par la méthode Blaine qui consiste a déterminer la
finesse du matériau en mesurant le temps mis par une quantité d’air pour traverser un lit de
poudre compactée par un piston et dont la dimension et la porosité sont déja connues. Il s’agit
d’une méthode essentiellement comparative et normalisée NF EN 196-6 [22]. La surface

, . s 7 2
spécifique est exprimée en cm’/g.

2.4.1.4. Demande en eau et compacité

La demande en eau des fines est déterminée avec la méthode proposée par Sedran [183]. La
demande en eau correspond a la quantité d’eau permettant d’atteindre une certaine
consistance. Pour cet essai, le principe est de mélanger une quantité de maticre séche M;
(masse ¢€gale a 350g) de masse volumique ps (g/cm?) avec une quantité¢ d'eau croissante de
masse volumique p. (g/cm?) jusqu'a I'homogénéisation du mélange. La difficulté de cet essai
est de reconnaitre précisément le passage du matériau d’un état de type terre humide a une
pate homogéne (Figure 2-11). A ce changement d'état, on considére que la quantité d'eau
ajoutée M. (g) remplit toute la porosité laissée par 1'empilement des grains. La compacité de

I’empilement peut étre calculée avec 1’équation 2.1 :
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C = L.

(2.1)

LPe + L

Figure 2-11 : lllustration de ’essai de demande en eau proposé par T. Sedran [183]

Cette compacité est une caractéristique propre a la poudre étudiée (correspondant a I’énergie

de compactage liée a I’essai de demande en eau).

Pour étudier la compacité des mélanges granulaires, nous avons utilisé le logiciel RENE
LCPC [78] qui utilise notamment comme donnée d’entrée, la compacité ainsi déterminée

(chapitre 4).

2.4.1.5. Potentiel Zeta

Le protocole de mesure présenté ci-apres est utilisé comme nouvelle voie de caractérisation de
matériaux granulaire pour le LaSIE. Nous avons souhaité 1’utiliser sur nos matériaux pour les

comparer avec des matériaux de référence.

L’objectif de cette partie est de quantifier la charge de surface portée par les matériaux
d’étude. La charge de surface est souvent traduite par la mesure du potentiel Zeta qui est le
parametre essentiel dans [’établissement des effets ¢électrocinétiques des matériaux
conducteurs ou semi-conducteurs. Il peut étre défini comme le potentiel moyen d’une surface
imaginaire (surface de cisaillement ou plan de cisaillement) qui est considérée comme située a
proximité de la surface solide des matériaux a travers laquelle un fluide conducteur peut

s’écouler [118].
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Le potentiel est mesuré au niveau du plan de cisaillement, c’est-a-dire, a la limite de
I’interaction des particules solides sur la solution. En effet, le contact d’une phase solide avec
une phase liquide entraine une transformation d’une partie de la solution, immédiatement en
contact avec les particules tandis qu’une seconde partie de la solution ne subit aucune
modification. C’est la limite entre ces deux parties qui est appelée plan de cisaillement [116].
Il est également appelé potentiel électrocinétique ou plus communément « potentiel zéta » C

(mV).

Selon les conditions physico-chimiques du milieu et des particules solides, la position de la
surface de cisaillement est variable. Néanmoins, on constate que ce plan se situe au maximum
a quelques nanometres au-dela du plan externe d’Helmholtz, qui limite la zone dense (couche
compacte), et la couche diffuse (Figure 2-12). La répartition de ces deux couches est décrite
généralement par le Modele de Stern qui décrit le phénoméene de double-couche électrique

dont le parameétre clé est le potentiel Zéta [81] [119].

Potentlel

FEH!

1
| ' |
Coudhe denze + Coche diffuse

1
oK
B d C{. Distance, x

Figure 2-12 : Potentiel Zéta et double-couche électrique [144] [143]

Dans notre étude, le potentiel zé€ta des matériaux est mesuré a l’aide d’un zetametre
« ZetaCAD-DC » avec le logiciel ZetaCAD (Figure 2-13). Le principe de cet appareil est de
mesurer le potentiel d’écoulement grace a la circulation forcée d’un fluide au travers d’un lit
de particules placées dans un capillaire, en appliquant une différence de pression entre
I’entrée et la sortie du systeme [119] [154] comme le montre la Figure 2-13. Le fluide utilisé

est une solution saline de NaCl a 0,001 M dont la conductivité électrique était de 0,2
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(mS/cm). Une fois le fluide en contact avec la charge électrique présente sur la surface du
solide, il se produit un échange d’ions (positif d’un coté et négatif de 1’autre) qui est a

’origine du potentiel d’écoulement et donc du potentiel Zeta.

)

Figure 2-13 : Zetameétre de type ZetaCAD (gauche) et zoom sur ’échantillon (droite)

Le potentiel Zeta est calculé a partir de la pente définie par le potentiel d’écoulement (AE) et

la différence de pression (AP) en utilisant la formule classique de Helmholtz-Smoluchowski :

_ AnAE

< eAP

(2.2)

Ou: A est la conductivité¢ de 1’électrolyte, n est la viscosité de 1’électrolyte, € est la

permittivité de 1’électrolyte, la température dans la salle étant a 20°C + 2°C.

Dans notre étude, nous avons utilisé plusieurs tailles d’échantillons (T1 : 1,25/2,5mm ; T2 :
2,5/5 mm ; T3 : 5/10 mm) issus des granulats recyclés RECYBETON et du béton APPLET,

afin de connaitre I’influence de la taille des matériaux sur le potentiel Zeta.

2.4.2. Caractérisation chimique et minéralogique
2.4.2.1. Analyse chimique par ICP-AES

Nous utilisons l'analyse chimique par ICP-AES pour déterminer la représentativité des fines
de bétons en suivant la méthode proposée par Villain et al.,, 2007 [214]. Cette méthode
consiste a quantifier un ou plusieurs éléments traceurs, I'aluminium dans notre cas, pour
calculer la quantité de ciment contenue dans les fines de bétons et la comparer avec les
proportions initiales des matériaux source. Pour chaque essai, 100 mg d'échantillon est

immergé dans 2 ml d’acide nitrique (HNOs3) pendant 24 heures puis dans une solution d’acide
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nitrique diluée au 1/50 (pour 500 ml d’eau ultra pure, ajouter 10 ml d’HNOs). Apres 72
heures, les suspensions sont analysées par spectroscopie par émission atomique (ICP-AES).

Outre l'aluminium, les éléments de magnésium, de fer, de calcium et de silice sont aussi

quantifiés.

2.4.2.2. Analyse thermogravimétrique (ATG)

L’analyse thermogravimétrique a pour but de qualifier et de quantifier les phases carbonatées
ou hydratées présentes dans les matériaux grace a leur décomposition au cours d’une
¢lévation de température. Dans nos travaux, cette derniere est linéaire en fonction du temps,
de la température ambiante jusqu'a 1000°C, a raison de 10°C/min. Les essais sont réalisés sur
un appareil de marque SETARAM et de type SETSYS Evolution 16/18 [109]. Par essai, 100

mg de matériaux environ sont introduits dans un creuset en alumine de 100 pl de contenance.
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Figure 2-14 : ATG et DTG pour une pite de ciment CEM I additionnée de cendres volantes

L’utilisation de la courbe dérivée DTG de I’analyse ATG (Figure 2-14) permet de calculer
plus précisément les pertes de masse en identifiant plus nettement les plages de températures
caractérisant le début et la fin des réactions de décomposition [18]. Cependant, les intervalles
de températures varient selon les auteurs, ce qui pose une difficulté [151]. C'est pourquoi nous
avons retenu trois intervalles majeurs de températures que nous ajustons en fonction des DTG

calculés. Les trois plages de températures sont :
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*  40°C < Tesgtettringite < 350°C, associées a la décomposition des hydrates comme

les CSH,
e 350°C < Tcaonp <470°C , associées a la déshydratation de la portlandite (Ca(OH),),
e 470°C < Tcacos < 1000°C, associées a la décarbonatation des carbonates de calcium.

Pour toutes nos analyses, 1’eau libre est négligée car les échantillons sont systématiquement

pré-séchés a 105°C.

2.4.2.3 Analyse par diffraction des rayons X

L'appareil utilisé pour effectuer les analyses par diffraction de rayons X est un diffractometre
de type BRUKER AXS (Siemens) D-5005 équipé d’un monochromateur arriere de type
SOLLER et d'une anticathode au Cobalt (CoKa). La tension de 1'anode est de 40 kV et
l'intensité du courant est de 40mA. Les analyses ont été effectuées sur une plage angulaire de
5% a 70° (2°0) avec une durée de 2 secondes pour un pas de 0,04 2°0 soit 55 minutes pour

cette analyse de routine.

L'analyse quantitative des diffractogrammes est réalisée par la méthode de Rietveld [56] [172]
[173] via le logiciel libre MAUD (Material Analysis Using Diffraction) [141] [146]. C'est une
méthode analytique qui consiste a utiliser un algorithme d’optimisation des parametres de
profil (caractéristiques instrumentales, fonction de profil et parametres de maille) et
structuraux (positions atomiques, occupations des sites et parametres de déplacement
atomique) afin de reconstruire un diffractogramme théorique, de le comparer au
diffractogramme de rayons X expérimental et enfin d’en minimiser les écarts. Pour construire
les diffractogrammes théoriques, nous avons utilisé des fichiers de type «.CIF »
(Crystallographic Information File) disponible sur les bases de données du logiciel MAUD

mais aussi sur le site internet « American Mineralogist Structure Database » [106].

2.4.2.4. Microscopie €lectronique a balayage environnemental (MEB)

L’analyse au Microscope Electronique & Balayage (MEB) est réalisée sur un appareil a effet
de champ (ESM/FEQG) de modé¢le QUANTA 200 et de marque FEI/Philips, avec une tension

donnée de 20 kV et un grossissement maximum de 3000X. Le MEB est couplé a un
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spectrometre de dispersion d’énergie (EDS) de la marque EDAX de type Genesis [145].
L'intérét d'utiliser cet appareil est de visualiser la structure des particules sur sections polies
ou bien sur pastilles, de faire des analyses chimiques ponctuelles pour chaque phase
minéralogique et enfin d'en quantifier les proportions par analyse d'image. Les essais sont

réalisés en mode électrons secondaires et en mode électrons rétrodiffusés.

2.4.2.4.a. Préparation des échantillons

Deux types d’échantillons sont préparés. D une part, les fines RB sont compactées (75 MPa
de pression appliquée) sous forme de pastilles (diametre 13 mm et hauteur 5 mm) réalisées
avec un modele porte échantillon 3392 (presse hydraulique Carver) et, d’autre part, sous
forme de section polie de morceaux de béton APPLET dans le cas des fines (largeur 15 mm,
épaisseur 3 mm). Ces deux types d'échantillons sont disposés dans des moules puis noyés
dans de la résine époxy de type Mécaprex MA 2+ pendant 24 heures, sous vide et a
température ambiante (Figure 2-15). Chaque échantillon est ensuite poli avec une taille
décroissante de papier abrasif de carbure de silicium SiC (de dénomination 500, 1200, 2500 et

4000) sous éthanol pour éviter toute hydratation complémentaire [225].

>y

Figure 2-15 : Préparation des échantillons pour analyse MEB

2.4.2.4b. Protocole d’analyse d’images obtenues par MEB

Nous avons recours a l'analyse d'images pour quantifier la proportion de phase anhydre

résiduelle contenue dans les fines BA/RB. La
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Figure 2-16 donne un exemple de traitement d’image qui nous a permis de déterminer les
fractions surfaciques des différentes phases. L’image obtenue au MEB en mode électrons
rétrodiffusés est définie en 256 niveaux de gris (de 0 a 255). L’intensité du niveau de gris
augmente de manicre linéaire avec le nombre atomique moyen [74] [83]. Le ciment anhydre
apparait clairement sur les images obtenues : les phases les plus denses sont indiquées en
blanc (niveau gris = 255) tandis que la porosité apparait en noir (niveau gris = 0). Les phases
intermédiaires apparaissent en différentes nuances de gris (hydrates et granulats) [43] [107].
Afin de quantifier la fraction de ciment anhydre, on suppose que les fractions de surface
obtenues a partir du traitement d’image sont équivalentes a des fractions volumiques [74]. En
outre, le volume de ciment anhydre doit étre 1i¢ au volume de la pate (c'est-a-dire le volume
total moins le volume de granulats). Ainsi, le rapport du volume de ciment anhydre et du

volume de pate (pc4) est d'abord calculé :
Pea =Aca/ Ap (2:3)

Ou : Acy et A, sont respectivement les volumes de ciment anhydre et de pate.

En second licu, afin d'obtenir la teneur en ciment anhydre (a savoir le rapport massique CA,
y pp q

exprimé en kg de ciment anhydre par kg de béton), le calcul suivant est effectué :

Vp
CA= p.,xp. % ; (2.4

tot

Ou : pc est la masse volumique du ciment (kg/m’) ; V, et M, sont respectivement, les

volumes de la pate et la masse totale pour 1m’ de béton.

Dans le cas particulier des fines BA, nous avons quantifi¢ la quantit¢ de cendre volante
anhydre résiduelle (CV). Comme pour le volume de ciment anhydre, on consideére que le
volume de cendre volante est lié au volume de la pate (P,,). Ainsi la teneur en cendre volante

anhydre, exprimée en kg de CV anhydre par kg de béton, est déterminée selon les relations

suivantes :
A (2.5)
PCV - CcV
AP
(2.6)

tot
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Ou : Acy et A, sont respectivement les volumes de cendre volante anhydre et de pate ; p., est
]a masse volumique des cendres volantes (kg/m”) ; V, et My, sont respectivement, les volumes

de la pate et la masse totale pour Im’ de béton.
Le traitement des images (

Figure 2-16) et la quantification de phases anhydres résiduelles dans 1’échantillon ont été
réalisés a ’aide d’un algorithme de segmentation permettant d’extraire les surfaces relatives

des différentes phases [74] [82]. Cet algorithme comprend les étapes suivantes :

* Filtrage gaussien pour éliminer les bruits éventuels de I’'image d’origine (Figure

2-16.a&b).

e Seuillage par maximisation de 1’entropie des niveaux de gris [152], dans le but de
détecter les quatre classes (anhydres, hydrates, sable, porosité) et obtenir une image

binaire correspondant a la phase anhydre (Figure 2-16.c).

* Suppression des particules de petite taille puis fermeture de trous dans la phase

anhydre qui peut étre masquée par des grains encore non enlevés.

* Reconstruction de I’image en différentes phases; granulats, anhydres, hydrates,
cendres volantes (avec différentes couleurs et différentes morphologies) et comparaison a

I’image d’origine (Figure 2-16.d et Figure 2-16.a).

Le traitement des images MEB ainsi exposé a été réalisé¢ a I’aide d’un code de calcul

développé par Jérome Lux, chercheur au LaSIE [47] [142].
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WD 400.0pm
r10.1 m

(a) image oiginale du béton APPLET

(d) Reconstruction de ’'image
GC: granulats calcaires (rouge et bleu);
CA: ciment anhydre (blanc);

PH: pate hydratée (noir);
CV: cendre volante (orange)

e 5

(c) Imge binaire de la phase anhydre

Figure 2-16 : Exemple d’analyse d’image observée au MEB sur le Béton APPLET

2.4.2.5. Essai de microcalorimétrie

L’hydratation du ciment est un processus exothermique. La mesure de la chaleur dégagée
pendant ce processus réactionnel est un moyen pratique de suivre et de quantifier la cinétique
d’hydratation. Il existe actuellement quatre principaux types de calorimétries : la calorimétrie
adiabatique, la calorimétrie semi-adiabatique, la calorimétrie isotherme et la calorimétrie de

solution. Nous avons utilisé ici la microcalorimétrie isotherme.

Dans cette étude, le flux de chaleur d’hydratation des fines a été¢ mesuré a 20°C a I’aide d’un
microcalorimetre isotherme multi-canal de type TAM Air (Figure 2-17). Ces essais ont été
réalisés au sein de 1’équipe Interaction Eau-Géomatériaux du GeM (Institut de Recherche en

Génie Civil et Mécanique) a Saint Nazaire.
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Figure 2-17 : Illustration du microcalorimétre isotherme multi-canal de type TAM Air [79]

Les fines concassées sont d’abord mélangées avec de 1’eau. Ensuite deux échantillons de 4 a 6
g sont prélevés du mélange, placés dans des flacons plastiques (HDPE) de 20 ml et pesés,

avant d’étre introduits dans le microcalorimétre.

Le dégagement de chaleur des échantillons, caractéristique de la vitesse de réaction du liant,
se transmet rapidement aux alentours et le flux de chaleur est enregistré par des capteurs. Les
courbes de flux de chaleur, rapportées a la masse du liant, sont des courbes moyennes

obtenues a partir de deux essais menés en parallele.

2.4.3. Caractérisation environnementale

La caractérisation environnementale est une approche complémentaire a la caractérisation
« classique » effectuée sur les fines de bétons. Nous souhaitons évaluer l'acceptabilité
environnementale des fines de bétons en vue d'une valorisation en construction routicre
(chapitre 5). Nous nous référons pour cela au guide édité par le SETRA intitulé
« Acceptabilit¢ des matériaux alternatifs en techniques routiéres, Evaluation

environnementale » de Mars 2011 [186].

Pour répondre aux prescriptions et vérifier les seuils d'acceptabilité, des essais de lixiviation,
de chromatographie ionique, d'ICP-AES et d'ICP-MS (CI) sont réalisés sur les fines BA/RB-
NT.
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2.4.3.1. Essai de lixiviation

La lixiviation consiste a soumettre un matériau a I’action d’un solvant afin de quantifier les
¢léments chimiques (polluants ou non) relargables par le matériau. Ici, les fines RB-NT et
BA-NT, ont été¢ mises en solution aqueuse avec un rapport liquide / solide (eau / fines) de 10
L/kg, suivant ainsi la norme NF EN 12457-2 [14]. L’agent lixiviant était de 1’eau

déminéralisée et le processus de contact s’est effectué sur une durée de 24 heures. A I’issue de

cette période, on a procédé a la séparation liquide/solide par filtration (Figure 2-18).

Figure 2-18 : Essai lixiviation (gauche), filtration (centre), échantillon apreés filtration (droite)

2.4.3.2. Analyses chimiques des lixiviats

2.4.3.2.a. Essai Chromatographie Ionique (CI)

Cette analyse a été effectuée grace a ’appareil CI Metrohm, model 8883 Basic IC plus,
équipé d’un passeur automatique 863 compact Autosampler et d’une colonne METROSP A
Supp 5 100/4,0. Les données sont traitées avec le logiciel MagIC net 2,4- Anion. Il permet
de déterminer les concentrations en fluorures (F7), chlorures (CI), et sulfates (SO4%). Le
principe est le suivant : une colonne composée d’une résine est chargée positivement (pour
séparer des anions). L’¢luant amene les anions a se séparer dans la colonne. Plus la différence
d’interaction €lectrostatique entre la résine de la colonne et les trois ions a séparer est grande,

plus la séparation se fera facilement.
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2.4.3.20b. Essai ICP-AES et ICP-MS

Le but de ces essais est de permettre la quantification des métaux lourds, arsenic (As), baryum
(Ba), cadmium (Cd), chrome (Cr), cuivre (Cu), molybdéne (Mo), nickel (Ni), plomb (Pb),
sélénium (Se) et zinc (Zn) dans les échantillons étudiés. La plupart des métaux sont
dangereux pour I’environnement au-dela d’un certain seuil. Les échantillons ont été préparés
selon la méthode de lixiviation. Nous avons ensuite dilué au 10°™ et 100°™ les échantillons

par I’acide nitrique (HNO3) a 67 - 69%.

2.5. Conclusion

Ce chapitre a permis de présenter les matériaux et méthodes de caractérisation des fines que
nous avons utilisés dans ce travail de theése. Les deux fines de béton (BA et RB) étaient pour
les premieres, des fines issues d'un béton agé de 5 ans, utilisé dans le cadre du projet
APPLET, et pour les secondes, des fines issues d'un granulat recyclé de béton, produit sur une
plateforme de recyclage et étudié dans le cadre du projet en cours RECYBETON. Toutes les
méthodes expérimentales présentées ont pour objet de faire le lien entre l'origine des
matériaux source et les caractéristiques des fines et de mettre en exergue le potentiel de
valorisation de ces dernicres (chapitre 3). Dans le chapitre suivant, une attention particuliére
sera apportée sur le pouvoir hydraulique résiduel de ces matériaux en vue d'une valorisation
comme addition minérale dans les bétons ou mortiers (chapitre 4) ou bien comme liant
hydraulique routier pour le traitement des sols (chapitre 5). Enfin, une validation
environnementale sera présentée sur ces fines et les risques associés au relargage de métaux
lourds en application routi¢re. L ensemble de cette démarche est résumé dans 1’organigramme

ci-apres :
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3.1. Introduction

Les matériaux de notre étude et les méthodes suivies ayant été précisées dans le chapitre
précédent, 1’objectif du présent chapitre est de définir le potentiel de valorisation des fines en
nous appuyant sur une caractérisation de leurs principales propriétés physico-chimiques et
minéralogiques. Compte tenu de leur origine, nous avons focalisé¢ notre recherche sur la
détermination d'un « pouvoir hydraulique résiduel » a travers la quantification des phases
anhydres résiduelles ainsi que celles formées au cours de traitements thermiques. Ce
parametre minéralogique, couplé a la finesse des matériaux via les traitements mécaniques et
thermiques, est primordial dans 1’optique de valoriser ces fines comme substitut du ciment
dans la confection de bétons et mortiers ou comme addition principale pour les Liants

Hydrauliques Routiers LHR (chapitres 4 & 5).

Au-dela de ces propriétés, nous avons aussi cherché a déterminer leur impact potentiel sur
l'environnement. Aujourd'hui considérés comme déchets inertes, ces matériaux n'en sont pas
moins porteurs de métaux lourds qu'il convient d'appréhender. Notre approche est d'autant
plus a risque que nous travaillons sur des particules trés fines, autrement dit une surface
d'échange bien plus €levée qu'un granulat recyclé classique. C'est donc a travers des essais de
lixiviation d’une part et le guide proposé par le SETRA sur l'acceptabilité des matériaux
alternatifs en technique routi¢re d’autre part, que nous avons évalué l'impact environnemental

des fines.
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3.2. Caractérisation des fines non traitées

3.2.1. Caractérisation physique

Les résultats de la caractérisation physique des fines non traitées BA/RB-NT que nous
présentons dans le Erreur ! Source du renvoi introuvable. sont comparés a deux références,
a savoir le filler calcaire (FC) et le ciment CEM I 52,5N (Usine La Couronne, Lafarge). Sont
reportés dans le Erreur! Source du renvoi introuvable., les résultats des surfaces
spécifiques, des masses volumiques absolues et des analyses granulométriques laser par voie
séche. Ce sont des résultats moyennés de trois essais pour chacune des trois caractéristiques.
Dans notre étude, nous avons travaillé sur la masse volumique absolue, cependant, il est
possible de s’interroger sur la pertinence des valeurs obtenues lors de nos essais puisque
celles-ci sont davantage proches de masses volumiques réelles. L’eau n’a en effet peut étre
pas pu infiltrer les vides entre les grains des fines. On considérera dans la suite de notre travail

que les fines ont une porosité nulle, notamment dans I’étude de la formulation des mortiers.

Matériaux CEM1 FC BA-NT | RB-NT

Masse volumique absolue paps (g/cm’) | 3,12 2,72 2,45 2,34

Surface spécifique Blaine (cm*/g) 3500 4600 6200 7700

D1o (um) 1,0 1,7 1,4 1,5
Dso (m) 15,5 18,3 15,2 19,2
Doo (um) 41,2 76,5 53,6 59,1

Tableau 3-1: Masse volumique absolue, surface spécifique et granulométrie des matériaux étudiés.

Les surfaces spécifiques Blaine des fines sont supérieures a celles du filler calcaire FC et du
ciment CEM I 52,5N. Au regard de ce résultat, il semble que le traitement couplé de
concassage et de criblage soit efficace pour obtenir des matériaux a finesse ¢levée méme si ce
procédé n’est pas optimisé puisque I’on perd jusqu’a 40% du matériau source (cf. chapitre 2).
Deux raisons peuvent expliquer ce résultat : un effet de concassage successif puisque les
¢léments les plus grossiers passent jusqu’a 8 fois entre les machoires du concasseur et/ou un

effet de la friabilité de la matiére premicre riche en calcaire et matériaux cimentaires.
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Toutefois, il semble aussi que ce procédé n’a pas d’influence sur la représentativité des fines
par rapport aux matériaux d’origine puisque leur masse volumique absolue reste identique.
Pour rappel, la masse volumique du béton APPLET est de 2,44 g/cm’ tandis que la masse

volumique de la fraction 0/4 du granulat RECYBETON est de 2,33 g/cm? (cf. chapitre 2).

On note également que la masse volumique des fines RB-NT est plus faible que celle des
fines BA-NT. Nous avions déja supposé¢ dans le chapitre 2 que la fraction 0/4 du granulat

recyclé contenait plus de matrice cimentaire que les deux autres fractions plus grossieres.

35
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2 25
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- 2
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Figure 3-1 : Distribution granulométrique des fines BA/RB-NT, du filler calcaire FC et du ciment
CEM I 52,5N.

Sur la Figure 3-1, les diamétres médians des poudres étudiées sont trés proches puisque
compris entre 15 et 20 pm. Néanmoins, la répartition granulométrique de ces matériaux est
bimodale et on note des différences sur les positions des modes et sur leurs intensités. Les
fines RB-NT présentent un mode secondaire de diametre plus faible (1,5 um) que celui de
BA-NT et FC (respectivement 2,5 et 4 um). Le ciment présente un mode secondaire plus
diffus et, a ’inverse, un pic principal plus intense a 20 pm. Ces observations sont cohérentes
avec les surfaces spécifiques Blaine. Par exemple, la surface la plus grande correspond au

matériau avec le plus d’éléments fins (RB-NT).

91



Chapitre 3 : Résultats et analyses : caractérisation des matériaux
d’étude

En outre, il est intéressant de constater que la distribution granulométrique des fines est
relativement proche de celle du filler calcaire. Le remplacement du filler d’un béton ou d’un
mortier par ces fines aura, a priori, peu d’influences sur la compacit¢ du mélange (cf.

chapitre 4).

3.2.2. Caractérisation chimique

Les tableaux 3-2 et 3-3 présentent les résultats des analyses chimiques effectuées sur les fines
BA-NT et RB-NT par ICP-AES. La composition chimique du béton APPLET est quant a elle
déduite de la formulation globale de ce béton et des fiches techniques des matériaux
constitutifs (le ciment CEM I en Annexe A.2, les granulats en Annexe A.3-A.5-A.6 et les
cendres volantes en Annexe A.7). Méme si la proportion de cendres volantes reste faible dans
le béton APPLET (8%), une incertitude demeure puisque nous n’avons pas, d’une part, la
composition chimique exacte de celles-ci et, d’autre part, nous ne savons pas si toute sa silice

est soluble.

A1203 CaO Fe203 MgO SlOz

BA-NT (%) 122 | 4344 | 0,68 1,99 3,06

Béton APPLET (%) 1,76 51,81 0,92 2,21 1,86

Tableau 3-2 : Composition chimique élémentaire des fines BA-NT et du béton APPLET

A1203 CaO F6203 MgO SlOz

RB-NT (mesure) (% 1,59 27,77 0,58 0,93 1,86

Tableau 3-3 : Composition chimique élémentaire des fines RB-NT

Malgré ces incertitudes, les fines de BA-NT sont représentatives du matériau d’origine

puisque la composition chimique ¢élémentaire est du méme ordre de grandeur que celle du

béton APPLET.

En revanche, pour les fines RB-NT, il est impossible d’avoir un point de comparaison puisque
ces fines proviennent d’une filiere de recyclage. Toutefois nous nous sommes servi de ces
résultats pour estimer la proportion de ciment présent dans ces fines et la proportion de ciment

anhydre résiduelle. Pour ce faire, trois hypothéeses fortes sont retenues, a savoir :
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* hypothése 1 : on consideére en moyenne qu’un ciment courant contient 16% de SiO; et

que cette silice est soluble,

* Hypothese 2 : on considére que la proportion de SiO, mesurée (Tableau 3-3) provient
uniquement du ciment, ce qui revient a estimer la proportion de ciment initiale a 12%

(1,86/16),

* Hypothese 3 : on considere que le degré d’hydratation est de 80%, soit une proportion

estimé de ciment anhydre résiduelle de 2% dans les fines RB-NT.

3.2.3. Caractérisation minéralogique

Notre objectif est de valider notre protocole de fabrication (concassage - criblage). Pour cela,
la composition des fines BA-NT est comparée a la composition initiale du béton APPLET.
Des analyses qualitatives et quantitatives ont été effectuées par Diffraction de Rayons X,
Analyse Thermo-Gravimétrique (ATG) et par Microscopie Electronique a Balayage couplée a
des analyses chimiques ponctuelles par EDS. Dans un second temps, il s’agit de caractériser

les fines BA-NT et RB-NT pour évaluer leur potentiel de valorisation.

3.2.3.1. Fines BA-NT

Les Figure 3-2 et Figure 3-3 présentent les diffractogrammes de rayons X et la courbe DTG

des fines BA-NT et du granulat calcaire utilisé dans la composition du béton APPLET.

C : Calcite CaCO3 s
D : Dolomite CaMg(CO3)2
P : Portlandite Ca(OH)2

D
Granulat APPLET E ’ |
( "x I\ ﬂl ,ﬂuhkwng ‘«SFWWQMP.J.,W
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Figure 3-2 : Diffractogrammes de rayons X des fines BA-NT et du granulat APPLET
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Figure 3-3: Courbes DTG des fines BA-NT et du granulat APPLET

Le diffractogramme de rayons X du granulat APPLET révele deux phases principales de
Calcite (CaCOs) et Dolomite CaMg(COs), estimées par une analyse Rietveld respectivement
a 81% et 13%. Par ATG, ces deux carbonates sont bien mis en évidence, sans que I’on puisse

pour autant les distinguer, et représentent 95 % en masse du matériau.

Le diffractogramme de rayons X des fines BA-NT est similaire a celui du granulat APPLET,
méme si ’on observe en plus, la présence de Portlandite Ca(OH),. Pour autant, I’intensité du
pic principal de calcite masque les autres phases de ciment hydraté qui sont minoritaires dans
cet échantillon. En revanche, la courbe DTG met bien en évidence des pertes de masse entre
40 et 350°C d’une part, et 400 et 500°C d’autre part, qui peuvent é&tre attribuées,
respectivement, a la déshydratation des C-S-H et de ’ettringite et a la déshydroxylation de la
Portlandite de la matrice cimentaire. Il est intéressant aussi de noter que les pics

correspondant au carbonate sur les DTG des granulats et des fines sont bien superposés.

Les quatre images de la Figure 3-4 obtenues au MEB, en mode électron rétrodiffusé a 150X et
1000X de grossissement, complétent nos précédentes observations, puisque 1’on repere des
particules de calcite et de dolomite (respectivement les points n°2 et n°3 de ’image 2) mais
aussi des particules anhydres de ciment et de cendre volante. Ces quatre images sont des

fractures polies de béton APPLET avant concassage.
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Les particules de ciment anhydre (point n°1) apparaissent en gris clair en raison d’une densité
plus élevée que les phases hydratées et carbonatées tandis que les formes sphériques de

certaines particules sont caractéristiques des cendres volantes (point n°4 de I’image 2).
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Figure 3-4 : Image MEB en mode électron rétrodiffusé et analyse EDS des fines de BA-NT issues
de I’image 2

La présence de phases anhydres résiduelles est un facteur intéressant puisque I’on peut
supposer qu’aprés concassage, ce matériau ne sera pas inerte en présence d’eau. Les tailles de
ces particules (entre 10 et 30 pm) sont suffisamment grossieres pour étre libérées de leur
gangue lors du traitement mécanique et donc de nouveau accessibles a I’eau. Pour cette

raison, nous avons cherché a quantifier ces particules anhydres résiduelles a 1’aide des

résultats d’ATG et d’analyses d’images obtenues au MEB.

Le Tableau 3-4 synthétise les résultats obtenus par ATG et par analyse d’images MEB. Leur
obtention est détaillée dans la suite de ce chapitre.

ATG MEB
Squelette Calcite C (%) 26.80 -
granulaire Dolomite D (%) ’
Portlandite CH (%) 2,40 -
Autres hydrates et CV (%) 19,10 -
Phases de ciment | Degré d’hydratation du ciment 0.82 0.89
hydraté Ol 8
Degré de réaction des cendres i 0.97
volantes oy
Ciment CA (%) 1,70 1.57
Phases anhydres
Cendres volantes CvA (%) - 0.087

Tableau 3-4 : Composition minéralogique des fines BA-NT (kg/kg de fines) et degrés de réaction du
ciment et des cendres calculés
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¢ (Quantification du squelette granulaire

La proportion calculée de carbonates par ATG est de 73%. On suppose que la totalité de ces
carbonates sont issus du granulat utilisé pour la confection du béton APPLET et non d’une
éventuelle carbonatation. Des études antérieures ont montré que ce béton présente une
cinétique treés lente de carbonatation, méme dans des conditions accélérée [207]. Nous
pouvons conclure que la teneur en granulats dans les fines BA-NT est de 76,8% compte tenu
que la proportion de carbonates dans les granulats APPLET est égale a 95%. Cette valeur est
trés proche de la teneur en granulats du béton APPLET (cf. Chapitre 2, 1850 kg/m® soit
75,6%).

On en déduit donc que la méthode de fabrication des fines par concassage/criblage n'affecte
en rien la représentativité du matériau puisque la proportion massique de CaCO3; mesurée est
similaire a la proportion de granulats calcaires incorporés dans la composition du béton

APPLET.

¢ Quantification du ciment anhydre résiduel CA

Sur la base du résultat précédent, on peut chercher a estimer la quantité de ciment anhydre
dans les fines (CA) en supposant qu’elle est égale a celle du béton APPLET. Notons d’abord
que le béton contient, selon sa composition, une teneur initiale en ciment anhydre (CA) égale

a 14,3 %.

La proportion de ciment anhydre résiduel (CA exprimée en kg/kg de fines BA-NT) peut étre

estimée a partir des équations 3.1,3.2 et 3.3 :
CA=(1-a,)xCA4, (3.1)

Ou : o, est le degré d’hydratation du ciment CEM I 52.5 N de Dannes.

Le degré d’hydratation (o) peut étre évalué a partir de la quantité d’eau liée, évaporée au
cours de I’analyse thermogravimétrique et de la quantité d’eau liée nécessaire a [’hydratation

complete du ciment CEM I 52.5 N (équation 3.2).

AmH20 (3.2)
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m, =CA, x m 3.3)

Ou : Amyo est la masse d’eau liée évaporée entre 145°, recommandée par Taylor [198] et
utilisée par Loukili [140] [151] et 600 °C (mg) ; muyo la quantité relative d’eau (mg/mg de
ciment) nécessaire a I’hydratation compléte du ciment anhydre initial, soit entre 0,2 et 0,25 ;
m, la masse de ciment anhydre théorique dans 1’échantillon de fines BA-NT testé par ATG de

masse initiale m; (mg).

La proportion d’eau nécessaire pour hydrater completement le ciment 52.5N de Dannes
(mmo) est estimée a 24% avec les formules de Bogue connaissant la composition

minéralogique fournie par la fiche technique du ciment (annexe A.2).

Au final, le degré d’hydratation o, est égal a 0,89 et la teneur en ciment anhydre résiduel CA a
1,70%.

e Quantification de la Portlandite CH

La teneur en Portlandite (CH) mesurée par ATG est égale a 2,4%. Pour un degré

d’hydratation de 0,89 et une teneur en ciment de 14,3%, la teneur en CH devrait étre égale a
3,8%, en supposant qu’une masse de lkg de ciment CEM I produit 0,3 kg de Portlandite
[162]. La différence provient de la présence de cendres volantes dont la pouzzolanicité

consomme la Portlandite.

Cela étant, d’apres le modele empirique proposé par Papadakis [162] (équation 3.4), la
quantité de CH devrait étre quasiment nulle si toutes les cendres volantes contenues dans le
béton avaient réagi complétement. D’ailleurs, sur les images MEB, on observe encore la

présence de cendres.
CH =0,3C-1,3CV (3.4)

Ou : CH est la masse de Portlandite, C la masse de ciment et CV la masse de cendres dans le

béton APPLET.

e (Quantification des hydrates (CSH, ettringite, etc.) et cendres volantes

Par déduction {100-(C+D+CH+CA)}, nous estimons a 19,10% la proportion en masse

d’hydrates, autre que la portlandite (dont C-S-H et Ettringite), et de cendres n’ayant pas réagi.

Pour compléter cette étude quantitative, nous avons utilisé¢ les images MEB. Les résultats

moyens de cette analyse sont aussi présentés dans le Tableau 3-4. Ces résultats ont été
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obtenus par I’analyse de cinq images MEB en mode électron rétrodiffusé au grossissement de

150X. Un exemple de filtration et de reconstruction de 1’image est présenté sur la Figure 3-5.
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(d) Reconstruction de I’image
1: cendre volante (bleu clair sphérique))
2: ciment anhydre (bleu clair);
3: pate hydratée (bleu foncé),
4, 5, 6: granulats calcaires (rouge, blanc et
vert);

(c) Image binaire de la phase anhydre et CV

Figure 3-5 : Traitement d’image MEB des fines BA-NT par filtration et reconstruction

La quantification compléete des phases minéralogiques par reconstruction d’images n’est pas
évidente dans la mesure ou elle nécessite une expertise sur la nature des particules, qui sont
différenciées en niveaux de gris, mais aussi parce que les images ne sont pas représentatives

de I’ensemble du béton analysé. La surface totale des 5 images n’est que de 3,6 mm® ce qui
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est peu au regard de la taille du plus gros granulat constituant le béton APPLET (Dpax = 20
mm). Nous n’apercevons que des granulats dont la taille n’excede pas 400 um soit 12% du

squelette granulaire.

Seules les quantités de ciment anhydre résiduel et de cendres volantes résiduelles peuvent étre
exprimées en fonction du volume de pate de ciment relevé sur les images et du volume de

pate initial contenue dans le béton APPLET (cf. chapitre 2).

Dans le Tableau 3-5 sont présentées les surfaces relatives des phases identifiées sur les 5
images et les calculs de la proportion (kg/kg de fines) de ciment anhydre résiduel et de

cendres volantes anhydres résiduelles ainsi que leurs degrés d’hydratation Olygs.

Images 1 2 3 4 5
Ciment Hydraté SCHy (%) 64,54 67,28 58,29 40,25 52,00
Ciment Anhydre %SCA (%) 3,76 1,64 1,86 1,48 2,94
Cendre volante SCvA (%) 0,08 0,64 0,15 0,07 0,09

Pate de ciment SP=)(SCH,, SCA,

SCVA) (%) 68,38 | 69,56 | 6030 | 41,80 | 55,02

SURFACES (px/px
totaux)

Granulat SG (%) 31,62 30,44 39,70 58,20 44,98

Ciment Anhydre CA (kg/kg de fines) 2,18 0,93 1,22 1,40 2,11
é Cendre volante CvA (kg/kg de fines) 0,03 0,25 0,07 0,05 0,04
% o du ciment 0,848 0,935 0,915 0,902 0,853
© oy des cendres volantes 0,990 0,923 0,980 0,986 0,987

Tableau 3-5 : Résultats détaillés de I’analyse d’images MEB

Les résultats des surfaces sont révélateurs du manque de représentativité des images puisque
les proportions de pate de ciment sont trés nettement supérieures a celles des granulats, ce qui
est contraire a la composition initiale du béton APPLET. Par contre, 1’analyse d’images
présente ’avantage de pouvoir quantifier les proportions résiduelles a la fois de ciment

anhydre et de cendres volantes et d’en déduire leurs degrés de réaction respectifs (o et Ocy).

Ainsi, la proportion moyenne de ciment anhydre résiduel est proche de celles calculées par
ATG, qui sont respectivement de 1,57% et 1,71%. Le degré d’hydratation du ciment calculé

par analyse d’images est du méme ordre de grandeur que celui calculé avec les résultats
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d’ATG. On constate aussi que la réaction des CV est incompléte méme si le degré obtenu de

97% est sans doute a nuancer.

Le couplage de ces deux méthodes est intéressant dans la mesure ou 1’on maitrise le matériau
d’origine (béton APPLET). Dans le cas de fines issues de granulats recyclés, comme les fines
RB-NT, la tache semble plus ardue car nous ne connaissons ni la composition d’origine, ni
méme la nature des matériaux les constituant. Au-dela d’une analyse qualitative des fines RB-
NT, P’approche quantitative sur ce matériau a pour objet de déterminer la proportion de

phases anhydres résiduelles en vue d’une incorporation dans les liants hydrauliques.

3.2.3.2. Fines RB-NT

Les diffractogrammes présentés sur la Figure 3-6 nous permettent de comparer les fines RB-

NT et les fines BA-NT.

C : Calcite CaCO3
D : Dolomite CaMg(CO3)2
Si : Silica oxide (Quartz) SiO2

Si

C
RB-NT Si C Si .
| CH U C CSl c ¢ CcC cC c Si
C
BA-NT

26 Co Ka

Figure 3-6 : Diffractogramme de rayons X des fines BA-NT et RB-NT
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Temperature (°C)
0 200 400 600 800 1000
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de Ca(OH)2
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: C-S-H et de l'ettringite

Décarbonatation

DTG/ (%/min)
S
(=)}

—DTG BA-NT

%1 — DTG RB-NT

-1.2

Figure 3-7 : Courbes DTG des fines BA-NT, RB-NT

Le diffractogramme de rayons X des fines RB-NT présente des similitudes avec le BA-NT
puisque I’on retrouve majoritairement une phase de CaCOs. Par contre sur la courbe DTG
(Figure 3-7), la plage de décarbonatation est plus étendue et commence vers 500°C. Cette
décarbonatation précoce est significative de carbonates issus d’une carbonatation antérieure
de pates de ciment et en particulier du C-S-H selon Villain et al.,[214]. Par calcul, la

proportion de CaCO; est estimée a 43%. Compte tenu de I’origine de ces fines, il est fort

probable que les bétons les composant se soient carbonatés au cours de leur vie et durant le
stockage a I’air libre sur la plateforme de recyclage apres traitement mécanique. En plus de la
calcite, le squelette granulaire de ces fines est constitué de quartz, probablement issu de

granulats siliceux.

Comme pour le cas du BA-NT, il est difficile de mettre en évidence la présence de la matrice
cimentaire a cause de la diffraction intense et cumulée de la calcite et du quartz. Toutefois, la
courbe DTG met en évidence une déshydroxylation de phases que 1’on peut supposer provenir
d’hydrates et qui parait aussi plus prononcée que dans le cas des fines BA-NT, a part peut-étre
la Portlandite. S’il nous est impossible en 1’état d’attribuer les pertes de masse d’eau entre la
température ambiante et 400°C a des hydrates en particulier, on estime que Ila
déshydroxylation entre 400 et 500°C provient de la Portlandite et peut étre quantifiée a raison

de 1,82%.
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Les images au MEB en mode électron rétrodiffusé a 150X de grossissement, compléte cette
caractérisation. Les six images sont réalisées sur des pastilles de fines RB-NT compressées et
assemblées avant d’étre traitées pour quantifier les phases en présence. La Figure 3-8 présente

le résultat du filtrage et de la reconstruction de cet assemblage d’images.

Imm 150X 20kV
(a) Image originale (b) Filtrage de I’image

. )

(©) Imae binaire de ciment anhdre CA

e
(d) Reconstruction de I’image
CA: Ciment Anhydre (blanc);
GC: Granulats Calcaires (vert);
GS: Granulats Siliceux (rouge);
P: pate de ciment (bleu);

V : porosité (noir)

Figure 3-8 : Image MEB en mode électron rétrodiffusé et analyse EDS des fines de RB-NT

L’image reconstruite de la Figure 3-8 fait apparaitre les principales familles relevées par ATG
et DRX. Cependant la reconstruction n’est vraiment pas aisée et ceci pour plusieurs raisons, a

savoir :

* les tailles des particules sont tres petites, contrairement aux Fines BA-NT ou I’analyse

MEB est réalisée sur une fraction polie de béton APPLET,
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* la compression des fines RB-NT sous forme de pastille laisse apparaitre une porosité

inter-granulaire,

* la nature des fines est nettement plus complexe puisque 1’on doit potentiellement avoir
des matériaux autres que du béton et des pierres naturelles (matériaux bitumineux, verre
et terre cuite). Toutefois, a I’inverse du cas précédent, on peut supposer que la surface de
I’image reconstruite (4,3 mm?) est représentative du matériau global puisque le Dy des

particules est de 80 um.

Le Tableau 3-6 présente les résultats de notre démarche quantitative a partir de la

reconstruction de I’image MEB.

Surface %S, | Masse volumique Masses Proportion X
(px/px totaux) | absolue p, (g/cm’) calculées m (kg/kg de fines
p pris . RB-NT)
Ciment
Anhydre CA 1,22 3,1 0,038 1,86
Granulat
calcaire GC 9,23 2,7 0,249 1221
‘CjIranulat 2229 26 0.579 25,40
siliceux GS
Ciment
hydraté CHy 61,75 190 1,173 57,53
Porosité V 5,504 - -
Total 2,039 100

Tableau 3-6 : Résultats détaillés de ’analyse d’images MEB des fines RB-NT

Les proportions des quatre familles minérales sont calculées en supposant que les fractions
surfaciques %Sx sont équivalentes a des fractions volumiques, en prenant des valeurs
représentatives de masses volumiques absolues py et en considérant que la somme des masses
my rapportée au volume de I’image analysée est représentative de la masse volumique des
fines RB-NT.

(3.5)
Yo (m,) avec m, = (%S, x p,)

om,
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A partir de cette relation, on constate que la proportion de granulats calcaires est trés
inférieure avec seulement 12% contre 43% calculée par ATG. Trois hypothéses peuvent

expliquer cette différence, a savoir :

¢ Une partie des carbonates issus de la carbonatation est quantifiée dans la pate de

ciment hydraté CHy qui est, quant a elle, trés majoritaire avec 57%,

* Un manque de représentativité globale des fines RB-NT malgré la finesse des

particules et la taille de surface analysée,

* Un probléeme de filtrage et de reconstruction englobant les trés petites particules dans

la pate de ciment hydraté.

Les proportions de granulats siliceux GS et de ciment anhydre CA sont respectivement
estimées a 28,40 et 1,86%. L’ensemble des résultats est vraiment a nuancer et met en
évidence une difficulté certaine d’analyse lorsque I’on ne maitrise pas le matériau d’origine.
Des perspectives sont a envisager pour mettre au point des méthodes d’analyses croisées a
différentes échelles afin de caractériser d’une maniére exhaustive et certaine, la nature et la

quantité des especes minéralogiques en présence.

3.2.4. Acceptabilité¢ environnementale

Afin d’évaluer I’acceptabilité environnementale des fines BA/RB-NT, nous avons effectué
des essais de lixiviation suivant la norme NF EN 12457-2 [14]. Sont également présentés dans
le Tableau 3-7, les seuils a ne pas dépasser pour que les matériaux soient considérés comme
déchets inertes ou déchets non dangereux selon la directive européenne concernant la mise en

décharge des déchets qui classe ceux-ci en fonction de leur dangerosité [39].

105



Chapitre 3 : Résultats et analyses : caractérisation des matériaux
d’étude

L/S:10 Seuils d’acceptabilité
, BANT RB-NT Déchets Déchets non
Eléments inertes dangereux
Concentration (mg/kg)
As <0,022 <0,022 0,5 2
Ba 22,37 <0,56 20 100
Cd <0,0011 | <0,0011 0,04 1
Cr tot <0,11 0,34 0,5 10
Cu <0,11 0,21 2 50
Mo <0,11 0,13 0,5 10
Ni <0,11 <0,11 0,4 10
Pb <0,11 <0,11 0,5 10
Se <0,56 <0,56 0,1 0,5
Zn <0,56 <0,56 4 50
F 10,51 9,17 10 150
Cr 31,15 109,11 800 15000
SO,™ 15,04 296,50 1000 20000
pH >11 >9 - -

Tableau 3-7 : Résultats des essais de lixiviation des fines BA-NT et RB-NT

D’une maniere générale, les principaux éléments-trace métalliques, métalloides et anioniques
sont inférieurs aux seuils d’acceptabilité pour les deux matériaux, a part pour le Baryum et le
Sélénium. Méme si ces résultats ne sont représentatifs que d’un échantillon de fines
analysées, ils peuvent étre potentiellement un frein pour une valorisation et plus
particulierement pour le traitement des sols en place (cf. chapitre 5). Il faudrait donc procéder
a davantage d’analyses sur de nouveaux échantillons afin de mener une étude statistique, pour

savoir si ces matériaux sont potentiellement dangereux pour I’environnement.

3.3. Caractérisation des fines traitées par voie thermique (T)

Les matériaux « source » que nous avons utilisés dans le cadre de ces travaux sont riches en
carbonate de calcium, soit 73% et 43 % respectivement pour les fines BA-NT et RB-NT.
Notre intention est d’utiliser ce potentiel intrinseque des fines en les traitant par voie
thermique afin, d’une part, de décarbonater les granulats calcaires et la calcite issue d’une
probable carbonatation pour libérer de la chaux vive (CaO), et dans le meilleur des cas pour

former de nouvelles phases réactives en présence d’eau. Les fines traitées BA/RB-T ainsi
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obtenues seront utilisées pour formuler des liants hydrauliques routiers et ainsi participer a la

modification et la structuration d’un sol témoin (chapitre 5).

Pour réaliser cette étude, nous avons utilisé¢ un four a moufle a hautes températures et traité
les fines a des températures comprises entre 800°C et 1100°C. Nous avons volontairement
limité la température maximale de traitement a 1100°C puisqu’au-dela de ces températures les
carbonates sont totalement décarbonatés. Pour rappel, le mode opératoire détaillé des

traitements thermiques est présenté dans le chapitre 2 (2.3.2).

3.3.1. Caractérisation physique des fines traitées BA/RB-T

Les résultats de la caractérisation physique des fines traitées BA/RB-T sont présentés dans le
Tableau 3-8 ou sont reportés les masses volumiques absolues et les diamétres (analyses
granulométriques laser par voie seche). Ce sont des résultats moyennés de trois essais pour

chaque température de traitement.

Fines T° de traitement Pabs . Dio Dso Doo
°C) (g/lcm’) | (um) (um) (um)

900 - 2,2 21,11 59,1

: 1000 2,67 2,6 25,9 66,4
i} 1100 - 23 | 175 | 541
800 - 1,9 22,6 60,8

g 900 2,77 3,2 30,0 73,8
1000 - 3,2 30,8 76,3

Tableau 3-8 : Masse volumique absolue et distribution granulométrique des fines traitées

Les masses volumiques absolues des fines traitées sont de 2,67 g/cm’ pour les fines BA-T et
de 2,77 g/em’ pour les fines RB-T. Elles sont donc supérieures aux masses volumiques
absolues avant traitement qui étaient pour BA-NT et RB-NT respectivement de 2,45 kg/m? et
2,34 kg/m?, soit 9% et 18% d’augmentation (§ 3.2.1). Cette différence s’explique par
I’évaporation de I’eau chimiquement liée aux hydrates et par le dégagement de CO; des
carbonates. Ces observations sont en accord avec des précédentes études de la littérature [95]

[96].
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D’autre part, on constate que les traitements thermiques affectent peu la répartition
granulométrique puisque, comme le montrent les résultats du Tableau 3-8, la répartition reste
bimodale et I’ordre de grandeur des diametres moyens de chaque fine reste équivalent quelle

que soit la température de traitement.

Les courbes granulométrique des fines sont présentées sur la Figure 3-9 pour les fines BA-T
et dans la Figure 3-10 pour les fines RB-T. Dans les deux cas, on note toutefois que le
traitement thermique a pour effet d’augmenter ’intensité du mode principal au détriment du

mode secondaire. Les fines traitées doivent étre par conséquent plus grossieres.

3o
—=-BA-NT

3.0 ~-BA-T 900
- —BA-T 1000
< s ~-BA-T 1100
il
S 20
5
g 15
T 10
A

0.5

0.0

0.01 1000

Diametres (pum)

Figure 3-9 : Distribution granulométrique des fines BA-NT/T

35
-=-RB-NT
30 - -+-RB-T 800
= -o-RB-T 900
: 25 —RB-T 1000
g 20
5
5 1
ez 1.0
A
0.5
0.0 -
0.01 0.1 1 10 100 1000
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Figure 3-10 : Distribution granulométrique des fines RB-NT/T
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3.3.2. Caractérisation minéralogique des fines traitées

Les Figure 3-11 et Figure 3-12 présentent les diffractogrammes de rayons X des fines BA-T
et RB-T. Nous avons comparé ces résultats avec les fines avant traitement (BA-NT et RB-
NT) afin de déterminer les conditions optimales de traitement nécessaire pour décarbonater et

déshydrater les phases minéralogiques initiales.

Li : Lime (Chaux vive) CaO
D : Dolomite CaMg(CO3)2
C : Calcite CaCO3

Li

BA-T-1100 Li e 1
, #A.__.,_L A i

BA-T-1000

BA-T-900 9 \ # N e

BA-NT

R O S

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 5 60 65 70
26 Co Ka.

Figure 3-11 : Diffractogrammes des fines BA-T avant et apres traitement a 900, 1000 et 1100°C

Nous avons déja mis en évidence que les fines BA-NT contenaient trois phases
minéralogiques principales, a savoir : deux carbonates sous la forme de Calcite (CaCOs3) et de
Dolomite CaMg(COs), estimées a 76,8% et 21,5% de pate de ciment hydraté (2,4% de CH et
19,1% d’autres hydrates).

Les résultats de ces essais montrent qu’a 900°C (BA-T-900), la calcite est toujours présente
méme si les pics sont de faibles intensités. Cette observation est cohérente avec les travaux de
Shui et al., [190] et Florea et al., [96] qui ont montré que la décarbonatation était progressive
a partir de 800°C. Ce n’est qu’a partir de 1000°C que les fines BA-T ne présentent plus de
trace apparente de carbonate et d’hydrate sur les diffractogrammes ou les pics de chaux libre

(CaO, noté Li sur le diffractogramme) sont trés majoritaires.

109



Chapitre 3 : Résultats et analyses : caractérisation des matériaux
d’étude

Li : Lime (Chaux libre) CaO
Si : Silica oxide (Quartz) SiO2
M : Mayenite (Cai2A114033)
L :Larnite (Ca2Si0s4)

C : Calcite CaCOs

RB-T-1000 L J ML LM — A e a -
§ ; Li ; i | i
RB-T-900 H M LM L. Ik L S

RB-T-800 L

26 Co Ka

Figure 3-12 : Diffractogrammes des fines RB-T avant et aprés traitement a 800, 900 et 1000°C

Le cas des fines RB-NT est différent du précédent puisque 1’on constate qu’a 900°C la calcite
n’est déja plus apparente sur les diffractogrammes. Il est probable que la quantité de calcite,
initialement plus faible que dans les fines BA-NT ainsi que I’origine de celle-ci explique cette
différence (granulats calcaires et carbonates issus d’une carbonatation). De plus, la Figure
3-13 nous montre que la structure minéralogique résultante des traitements thermiques est
plus complexe mais aussi potentiellement plus intéressante. Les diffractogrammes mettent en
évidence la présence d’une phase de silicate de calcium, sous la forme yC,S, qui est la forme
stabilisée a température ambiante mais non réactive [115]. D’autre part, nous observons une
phase d’aluminate de calcium (Mayenite) qui, contrairement au yC,S, est potentiellement
réactive en présence d’eau. Quant a la silice, les traitements n’ont visiblement pas d’effet sur

la nature et I’intensité de cette phase.

Compte tenu de ces résultats, et dans un souci d’économie d’énergie, nous avons choisi de

travailler avec les fines BA-T traitées a 1000°C et les fines RB-T traitées a 900°C, puisque
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comme le révele le Tableau 3-9, la quantité supplémentaire de CaO libre fabriquée n’est plus

significative au-dela de ces deux températures de traitement.

Les ATG confirment ces premieres observations puisque les pertes de masse liées a la
déshydratation de phases hydratées n’est plus visible tandis que les pertes de masse lides a la
décarbonatation sont de moins en moins importantes jusqu’a s’annuler aux températures
maximales de traitement. La Figure 3-13 présente les courbes DTG des fines BA et RB avant

et apres traitement thermique.

Temperature (°C) Temperature (°C)
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e 4.5

Figure 3-13 : DTG des fines BA (a gauche) et DTG des fines RB (a droite) avant traitement et apreés
traitement aux températures de 800°C, 900°C, 1000°C et 1100°C

A partir de ces ATG, nous avons calculé la quantité de CaO disponible et le CaCOs résiduel
apres traitement a partir de la quantité de CO, dégagé et de la masse finale mr de fines avec

les équations suivantes :

AC=C, -C, (3.6)

ACx M, x m, (3.7)

CaO = .
! (M caco, X mf)

Ou : AC est la proportion de CaCOs décarbonaté (%), C; est la proportion en CaCOj; dans les
fines avant traitement (%), Cr est la proportion de CaCOs dans les fines apres traitement (%),
CaO la proportion de chaux libre disponible dans les fines traitées (%), Mcao la masse molaire
de I'oxyde de calcium égale a 56 g/mol, Mcacos la masse molaire de carbonate de calcium

égale a 100 g/mol, m; (g) la masse initiale de fines avant traitement et m¢ (g) la masse finale

apres traitement.
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Le Tableau 3-9 présente les résultats de ces calculs pour chaque fine BA/RB et pour chaque

température de traitement.

Désignation | m; (g) my (g) Ci (%) Cs (%) | CaO (%)
BA-NT ; ; ; ;
BA-T-900 10 6,87 36,25 29,5
BA-T-1000 10 6,13 " 0,17 66,1
BA-T-1100 10 5,98 0,14 67,8
RB-NT ; ; - -
RB-T-800 10 8,03 14,8 19,8
RB-T-900 10 7,40 » 0,37 32,7
RB-T-1000 10 7,37 0,12 32,5

Tableau 3-9 : CaO disponible dans les fines BA/RB-T pour chaque T° de traitement

Apres traitement thermique, les fines BA-T et RB-T disposent respectivement d’environ 65%
et 30% de chaux libre. Cette quantité disponible est un atout important surtout dans 1’objectif
de valoriser ces matériaux dans les techniques de traitement de sols. Ces deux résultats nous
laissent a penser que ce type de matériaux pourrait remplacer les matiéres premieres utilisées
par les fabricants de chaux. Les effets de cette chaux libre sont analysés dans la suite de ce
chapitre (pouvoir hydraulique des fines traitées) ainsi que dans le chapitre 5 (traitement de sol

au LHR riche en addition minérale).

Pour compléter cette caractérisation, nous avons analysé les fines traitées BA/RB-T au MEB
couplé a ’EDS. Les Figure 3-14 et Figure 3-15 présentent les images de fines BA-T-1000 et

RB-T-900 en mode électron rétrodiffusé a différents taux de grossissement.
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Figure 3-14 : Analyse au MEB des fines BA-T-1000 en mode électron rétrodiffusé couplée d’une
analyse par EDS

Les images représentent des zones aléatoires des fines BA-T et RB-T. Pour les fines BA-T, le
grossissement a 300x ne permet pas de distinguer précisément les particules de chaux vive.
Aussi, nous avons décidé d’accroitre le grossissement a 3000x puis 12000x pour arriver a
détecter et analyser cette phase minéralogique. Les particules repérées sur la Figure 3-14 sont
micrométriques et de forme arrondies. Les spectres EDS confirment bien la nature chimique

de cette phase car le calcium et ’oxygene sont les deux €léments chimiques majoritaires
(Figure 3-14).
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Figure 3-15 : Analyse au MEB des fines RB-T-900 en mode électron rétrodiffusé couplée d’une
analyse par EDS

Par ailleurs, pour les fines RB-T-900 (Figure 3-15), nous n’avons pas pu isoler la chaux vive
et comme pour le cas précédent ni méme I’aluminate de calcium. La quantité disponible, la
taille des particules et la complexité multiphasique de ces fines expliquent probablement notre
difficulté. Par contre, comme le révelent les spectres EDS de la Figure 3-15, il y a bien

présence de silicate de calcium et de grains de silice.
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3.4. Pouvoir hydraulique des fines BA/RB-NT/T

3.4.1. Réactivité résiduelle des fines BA/RB-NT

3.4.1.1 Réactivité hydraulique investiguée par microcalorimétrie

Lors de la caractérisation, nous avons constaté¢ que les fines BA/RB-NT possédaient des
particules de ciment anhydre, estimées a 1,7% pour les fines BA-NT et 1,86% pour les fines
RB-NT. La présence de ciment anhydre est intéressante en vue d’une valorisation dans les
matériaux cimentaires. C’est a travers des essais de micro calorimétrie et la mesure de la
quantité¢ de chaleur dégagée par une éventuelle hydratation que nous avons étudié 1’influence

du ciment anhydre résiduel sur la réactivité hydraulique des fines BA/RB-NT.

Aussi, sur la Figure 3-16, sont présentées les quantités de chaleur cumulées dégagées par le

ciment CEM I 52,5N et les deux fines BA/RB-NT, rapportées a la masse séche de matériaux.
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Figure 3-16 : Chaleur d’hydratation en fonction du temps pour les fines BA-NT et RB-NT et le
ciment CEM I 52,5.

La quantité totale de chaleur dégagée est non nulle pour les fines BA-NT et RB-NT avec
respectivement 6 J/g et 2 J/g contre 350 J/g pour le CEM 1. Il est intéressant de noter que la
quantité¢ de chaleur dégagée par les fines BA-NT ramenée a celle du ciment est égale a la
teneur en ciment anhydre de ces fines déterminées avec les autres méthodes (1,7% = 6/350).

On peut supposer a travers ce résultat que toutes les particules de ciment anhydre résiduel
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sont de nouveau accessibles a 1’eau et réactives. La méthode de fabrication des fines semble

donc suffisamment efficace pour libérer les particules de leur gangue cimentaire.

En revanche, dans le cas des fines RB-NT, le ratio entre leur quantité de chaleur sur celle du
ciment est inférieure a la teneur trouvée par imagerie MEB : 2/350 = 0,57%, contre 1,86%.

Nous avions néanmoins nuancé la valeur de teneur en ciment trouvée avec le MEB (§3.2.2.2).

En outre, rapporter la quantité de chaleur dégagée par les fines a celle du ciment est sans
doute approximatif. En effet, la chaleur maximale que peut dégager un ciment CEM I 52,5 est
plutdt de I'ordre de 500 J par gramme de ciment pour une hydratation compléte (estimation a
partir de la composition minéralogique). On peut s’interroger sur la quantité de chaleur du
ciment a prendre pour estimer la teneur en ciment des fines (350 ou 500J ?). Par ailleurs, si le
ciment des fines BA-NT est bien un ciment CEM 1 52,5, nous n’avons aucune donnée sur le

ou les ciments anhydres contenus dans les fines RB-NT.

Malgré ces réserves, la microcalorimétrie apparait comme une technique pertinente pour
évaluer la réactivité de fines de béton concassé. On peut conclure ici que la réactivité

hydraulique de nos fines est faible.

3.4.1.2 Réactivité électrocinétique par Potentiel Zeta

La réactivité de nos matériaux a également été investiguée au moyen de mesures du potentiel
Zeta dont I’objectif est de quantifier la charge de surface portée par les fines (voir chapitre 2).
Le matériel a notre disposition ne permettant pas de tester des poudres, nous avons fait les
essais sur des échantillons de granulométrie plus grossier. Cette étude a été menée

principalement a titre exploratoire de la zétamétrie.

Afin de caractériser I’influence de la taille d’échantillon sur le comportement €lectrocinétique
des matériaux étudiés, nous avons utilisé trois types d’échantillons, décrits dans le chapitre 2
(§ 2.4.1.5). Sur les figures suivantes, on trouvera 1’évolution du potentiel zéta des matériaux
en fonction du temps (pour une solution saline de NaCl 0,001 M) et I’évolution du potentiel
¢lectrique mesuré en fonction de la pression d’injection. Le potentiel Zéta est obtenu apres
une série de mesures par palier de pression, durant une période d’environ deux heures,

jusqu’a ce que la pente E (champs électrique)/P pression) soit stable.
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A partir des résultats de la Figure 3-17 concernant les échantillons de béton APPLET, nous

pouvons noter les points suivants :

* Le potentiel zéta ({p) diminue pendant 1’essai. Pour I’échantillon de granulat APPLET
(de taille T2 : 2,5/5 mm) il est d’abord positif mais devient rapidement négatif (apres

30 min). Ces mesures confirment les résultats de la littérature [116] [154].

* Les valeurs de potentiels Zeta pour ’ensemble des matériaux sont différentes de zéro
(Cp # 0). Cela montre la réactivité de surface des particules des matériaux. Nous avons
obtenu des résultats négatifs a la fin de ’essai entre -11 et -13 mV : les particules ne

sont pas neutres €lectriquement et se repoussent.

* Les granulats APPLET de taille T3 : 5/10 mm contenant beaucoup de calcaire (cf
résultats ATG) présentent un potentiel zéta plus faible (-16,5 mV) comparés aux
¢chantillons étudiés (Annexe B.5). On peut émettre [’hypotheése que la différence de
tailles de particules (T1, T2, T3) n’a pas d’effet sur la réactivité¢ électrique des

matériaux étudiés.

On retrouve la méme tendance pour les échantillons de Récybéton (Figure 3-18). Nous avons
trouvé au final des potentiels zeta négatifs (-12 a -16 mV) alors qu’en début de mesure le
potentiel zéta avaient parfois des valeurs positives autour de + 15 mV avant la stabilisation de
la solution. Ceci nous permet de noter que la présence de charge de surface des fines confirme

la présence d’un potentiel d’hydraulicité des matériaux téstés.

La détermination du potentiel zétamétrique sur des particules granulaires en contact avec un
¢lectrolyte se heurte a de nombreuses difficultés selon le travail de Paumier [163]. Le
potentiel zétamétrique est une mesure faite sur ’ensemble du matériau qui intégre donc en
une seule valeur le contact du fluide avec toutes les particules. L utilisation de la zétamétrie
sur des matériaux de taille micrométrique est de ce fait encore peu développée. Il semble
pourtant étre un bon indicateur des potentialités d’interaction entre particules (floculation)
pour les composés cimentaires. Il serait intéressant de confirmer ces valeurs a travers d’autres

mesures, faites par exemple sur des plaques de mortier fabriquées avec les fines.
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3.4.2. Réactivité hydraulique des fines traitées

Les traitements thermiques réalisés a hautes températures ont modifié la nature minéralogique
des fines en libérant une quantité importante de chaux libre conformément a ce que I’on
attendait. L ’hydratation des fines BA-T est réalisée dans le but d’identifier une éventuelle
réactivité hydraulique en plus de la chaux libre (les fines RB-T n’ont pas été investiguées
dans cette campagne d’essais). Ainsi, nous avons hydraté les fines BA-T avec un rapport
Eau/Fines égal a 0,4. Nous les avons ensuite conservées dans des plots hermétiques. Les
analyses de diffraction par rayons X et ATG ont été effectuées a 1, 14 et 35 jours. A chaque

échéance, nous avons broyé et séché les pates a I’acétone afin de stopper 1’hydratation.

Sur la Figure 3-19, sont présentés les diffractogrammes de rayon X des échantillons de fines
BA-T hydratées a 1, 14 et 35 jours, comparées aux fines BA-T anhydres dans le but d’évaluer

la cinétique d’hydratation de la chaux vive et de mettre en évidence une réactivité hydraulique

potentielle.
Li : Lime (Chaux libre) CaO
K : Katoite CasAl:(OH):z
M : Mayenite (CanAl1:0s3)
P : Portlandite Ca(OH):
(hydraté) P
Pate BA-T-35j 4 P P
ie ’ AA K o S— ..u A B;__B !
i P i P
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Figure 3-19 : Diffractogrammes de rayons X des fines BA-T anhydres et hydratées a 1, 14 et 35
jours comparées aux mémes fines anhydres
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Ces quatre diffractogrammes mettent en évidence deux réactions principales intervenant
durant la cure du BA-T. Comme attendu, la chaux libre s’est hydratée au cours des 24
premieres heures pour former de la Portlandite puisqu’aucun pic caractéristique de CaO n’est
encore visible a cette échéance. On observe aussi le pic principal de calcite méme s’il reste de
faible intensité. Il est difficile au regard de ces trois diffractogrammes de pates hydratées de

déceler une éventuelle activité hydraulique.

L’ATG est plus sensible puisque 1’on apergoit, sur la Figure 3-20, des pertes de masse
significatives entre la température ambiante et 400°C. Les pertes de masse enregistrées
jusqu’a 145°C peuvent étre attribuées a 1’évaporation de I’eau libre. On note la présence plus
importante d’eau libre a un jour de cure. A cette échéance, I’eau ne s’est que tres
partiellement évaporée et est chimiquement liée aux hydrates. Au-dela de 145°C et jusqu’a
520 °C, les courbes DTG se superposent bien. On suppose que des hydrates se sont formés
dés les premicres 24h comme le montrent les diffractogrammes. Cependant, hormis la
Portlandite, une incertitude demeure sur la nature des hydrates formés. Autre fait
remarquable, les pertes de masses liées a la décarbonatation sont plus élevées a 14 et 35 jours.

Malgré une conservation dans des pots hermétiques, nos échantillons se sont partiellement

carbonatés.
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Figure 3-20 : Courbes DTG des fines BA-T anhydres et hydratées a 1, 14 et 35 jours
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A partir des proportions de Portlandite CH et de calcite CaCO; déterminées par ATG, nous
avons souhaité calculer la teneur en chaux libre consommée ACaO et la comparer avec la

teneur en chaux libre initiale (égale a 66,1%), selon 1’équation 3.8 :

(3.8)
ACaO =

M

CH CaCo,

(CHXMCa())_l_

CaCO,x M, ]

Ou:
ACaO est la chaux libre (%) consommée par I’hydratation de CH et de CaCO;; CH la
proportion de portlandite mesurée par ATG dans les pates hydratées ; CaCOj; la proportion de

calcite mesurée par ATG ; Mc,0 la masse molaire de I’oxyde de calcium (g/mol) ; Mcy la

masse molaire de la Portlandite (g/mol) et Mc,co; la masse molaire de la calcite (g/mol).

Les résultats de cette démarche sont présentés dans le Tableau 3-10 :

CH% | CaCOs % | ACaO (%)
BA-T-1j | 51,1 4,1 41,0
BA-T-14j | 47,9 | 12,23 43,1
BA-T-35) | 482 | 12,1 432

Tableau 3-10 : Chaux libre consommeée dans les pates de fines BA-T hydratées

On constate que la quantité de chaux libre consommée augmente en fonction du temps sans
pour autant atteindre la quantité¢ initialement présente de 66,1%. Compte tenu des
diffractogrammes marquant 1’absence de pics de CaO libre, il est probable que celle-ci se soit
combinée avec d’autres éléments pour former des hydrates plus difficilement quantifiables
(par exemple des CSH). On constate aussi une diminution de la proportion de CH en fonction
du temps et inversement pour la calcite. Malgré nos précautions de conditionnement, ces
résultats confirment ce que nous avancions précédemment a savoir une carbonatation de nos

pates.
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3.5. Potentiel de valorisation et conclusion

Ce chapitre 3 avait pour but de caractériser les fines BA/RB-NT/T afin de mettre en évidence
un potentiel de valorisation pour deux applications, I'une sous forme d’additions minérales
(chapitre 4) et I’autre sous forme de liants hydrauliques routiers (chapitre 5). Nous avons basé
notre étude expérimentale sur la caractérisation des fine BA-NT aux origines connues afin
d’étendre notre méthodologie a une fine classique, les fines RB-NT issues du granulat recyclé
0/4 RECYBETON. Si notre méthode de concassage et criblage n’affecte pas la
représentativité des fines, il est difficile en I’état actuel de qualifier et de quantifier avec
certitude, les constituants contenus dans les fines RB-NT. La nature de ce type de matériau est
plus complexe qu’un béton méme si ces fines RB-NT contiennent plus de 80% de matériaux
cimentaires. Toutefois, nous avons mis en évidence que les deux fines BA/RB-NT
présentaient un potentiel de réactivité hydraulique grace a la présence de ciment anhydre.
L’opération mécanique s’avere efficace pour libérer ces particules et les rendre accessibles a
I’eau puisque les chaleurs d’hydratation mesurées par des essais de micro calorimétrie sont

proportionnelles a la quantité de ciment anhydre résiduel contenu dans les fines.

Les fines BA/RB-NT sont des matériaux riches en carbonates de calcium. Nous avons
exploité cette caractéristique en les traitant par voie thermique afin de libérer de la chaux vive
(Ca0). Apres de multiples essais a différentes températures, les fines traitées contiennent
jusqu’a 66% de CaO pour les fines BA-T et 33% pour les fines RB-NT. Cette quantité est tres
intéressante dans la mesure ou la chaux vive peut servir d’activateur pour des liants
hydrauliques latents ou bien de stabilisateur dans le cas des traitements de sol. En revanche,
nous ne pouvons pas confirmer avec certitude si les traitements thermiques ont favorisé la

formation d’autres phases minérales potentiellement réactives.

Enfin, nous avons montré¢ que les quantités lixiviées des principaux éléments-trace
métalliques, métalloides et anioniques respectaient d’une maniere générale, les seuils
d’acceptabilité pour les déchets inertes. Ce résultat est intéressant puisque les finesses de ces

matériaux sont trés grandes et que les surfaces d’échanges sont importants.
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4.1. Introduction

Premi¢re voie de valorisation initiée dans le cadre de ces travaux, I’utilisation des fines
comme addition minérale pour matériaux cimentaires fait I’objet, dans ce quatriéme chapitre,
d’une étude comparative réalisée entre les fines BA-NT issues d’un béton d’ouvrage d’art du
projet APPLET, les fines RB-NT issues de granulats recyclés du projet RECYBETON et un
filler calcaire (FC). Il s’agit d’étudier I’influence de I’incorporation des fines BA/RB-NT en
substitut du ciment sur le comportement rhéologique, mécanique et sur les propriétés de
durabilité¢ de mortiers. Pour ce faire, trois taux de substitution volumique (25, 50 et 75%) ont
été réalisés et analysés a 1’état frais par des mesures d’affaissement, de calorimétrie semi-
adiabatique et de conductivité ionique ainsi qu’a 1’état durci par des essais mécaniques en

compression, de porosité a I’eau et de carbonatation naturelle en laboratoire.

Cette voie de valorisation s’expose encore aujourd’hui a un verrou normatif puisque la norme
EN 206-1 ne prévoit pas dans ses textes, I’incorporation de fines issues de granulats recyclés
dans les bétons, ni méme n’envisage des substitutions majoritaires comme celles que nous
proposons. C’est donc en nous basant sur les travaux de Younsi et Roziere [223] [176] et sur
le principe de performance équivalente de la norme EN 206-1 que nous avons étudié¢ la

faisabilité d’introduire des fines comme addition minérale dans les matériaux cimentaires.
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4.2. Formulation des mortiers a base de fines et méthodes de

caractérisation

4.2.1 Composition des mortiers étudiés

L’étude de la substitution du ciment par des fines a été réalisée sur des mortiers contenant un
sable siliceux d’étendue granulométrique 0/4 mm et un ciment CEM I 52,5N (Lafarge, La
Couronne). Les propriétés physiques et chimiques du ciment sont données dans le (Tableau

4-1). Les fiches techniques sont fournies en annexe A.1.

Proportion d’oxydes (%) PAF Masse
: CaO 0 volumique
CaO SlOz A1203 F6203 SO3 MgO Kzo NaZO libre (A)) (g/cm3)
CEMISZN 6y 1 205 | 45 | 20 [ 34| 15 |08 | o1 | 06 | 10 | 312
La Couronne

Tableau 4-1 : Propriétés chimiques et physiques du ciment CEM I 52,5N

Pour formuler les mortiers, nous avons utilisé 1’approche proposée par Khokhar et al [130] et
schématisée sur la Figure 4-1. Les différentes compositions sont dérivées d’une composition
de référence (Ref) ou la fraction volumique de sable est fixée a 54% (soit une fraction de pate
de 46%). Le liant du mortier « Ref » est le ciment CEM 1. Son rapport massique E/C est égal
a0,6.

« BA-NT 25 » « BA-NT 50 »
« Ref» « RB-NT 25 » « RB-NT 50 » « BA-NT 75 »
E/C=0,6 Substitution =25%  Substitution = 50%  Substitution =75%

Sable Sable Sable Sable
4| Fimes [ T[T | [

CEMI [T | Fines Fines
CEMI [ 77 77T onee |-o-v___

________________ CEMI """ """T"CEMI
Eau Eau Eau Eau

Figure 4-1 : Formulation des mortiers a base de fines « BA-NT » et « RB-NT »
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Les autres compositions ont ¢été¢ obtenues en remplagant un certain volume de ciment par un
méme volume de fines. Pour toutes les compositions, les fractions volumiques de pate et
d’eau ont été gardées identiques. Trois taux de substitution du ciment par les fines BA-NT ont
été utilisés : 25, 50 et 75%. Dans le cas des fines RB-NT, seuls deux taux de substitution ont
été utilisés : 25 et 50% (pour les essais de calorimétrie et de conductimétrie ionique, des

mortiers a 75% de fines RB-NT ont tout de méme été testés).

Nous avons choisi de comparer les mortiers contenant les fines & des mortiers formulés avec
un filler calcaire FC (SAMIN), c’est-a-dire une addition minérale pour béton conforme a la
norme NF EN 206-1. Ce filler contient 97% de CaCO; (§ Annexe A.10). Trois autres
compositions ont donc été étudiées, pour des taux de substitution de 25, 50 et 75% du ciment
par le filler. On considére que la porosité accessible a I’eau est négligeable et donc que la
masse volumique absolue est équivalente ou proche de la masse volumique réelle, comme

nous I’avons précédemment exposé dans le chapitre 3 (cf. 3.2.1).
Toutes les compositions de mortier sont présentées dans le ; C = Ciment ; E = Eau efficace

Tableau 4-2. Les mortiers ont été préparés avec un malaxage conforme a la norme NF EN

196-6 [22].

Ref BA-NT RB-NT Filler calcaire (FC)
0,251 0,5 10,75 1025| 0,5 | 0,25 0,5 0,75
Sable 0/4 (kg/m3) 1431 | 1431 | 1431 | 1431 | 1431 | 1431 | 1431 | 1431 | 1431
Ciment (kg/m3) 499 | 374 | 249 | 125 | 374 | 249 | 374 249 125
Addition (kg/m3) 0 99 197 | 296 | 87 174 | 109 219 328
Eau efficace (kg/m3) 299 | 299 | 299 | 299 | 299 | 299 | 299 299 299
E/C 0,60 | 0,80 | 1,20 | 2,40 | 0,80 | 1,2 | 0,80 | 1,20 | 2,40
E/(A+C) 0,60 | 0,63 | 0,67 | 0,71 | 0,65 | 0,71 | 0,62 | 0,64 | 0,66
Affaissement (cm) 6,1 8,5 8,3 8,0 7,9 8,4 6.9 7,5 8,1
fo2j (MPa) 26,6 | 248 |1 10,7 | 2,5 | 18,6 | 9,5 | 20,7 | 10,7 1,0
fo7) (MPa) 36,9 | 32,7 | 14,0 | 5,7 | 26,1 | 14,2 | 30,3 | 14,8 3,5
o 28) (MPa) 458 | 384 | 16,4 | 42 | 33,0 | 183 | 34,6 | 18,1 4.4
f:-90j (MPa) 52,0 | 38,7 | 17,3 | 4,6 | 41,6 | 19,2 | 379 | 21,6 4.5
A = Addition minérale : BA-NT, RB-NT ou filler calcaire (FC) ; C = Ciment ; E = Eau
efficace

Tableau 4-2: Compositions et propriétés des mortiers étudiés
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4.2.2 Méthodes de caractérisation des mortiers étudiés

4.2.2.1. Mesure de la consistance

Il s’agit de mesurer 1’affaissement du mortier sous son propre poids et ainsi de définir si le
matériau est plus ou moins fluide. Nous avons utilis€¢ pour cela un « mini-cone » d’Abrams

(h=150 mm, d=100 mm) placé sur une plaque de marbre.

Ces deux équipements sont d’abord humidifiés avec une éponge. Le mini-cone est rempli de
mortier en trois couches successives, tassées a raison de 25 coups par couche, avec une tige de
piquage en acier, arrondie a son extrémité et d’un diametre de 5 mm. La tige sert ensuite a
araser le mortier. Nous soulevons enfin le mini-cone délicatement et mesurons 1’affaissement
du mortier. Cet essai est trés pratique et donne une bonne indication de la rhéologie du
matériau a 1’état frais, car I’affaissement est bien corrélé au seuil de cisaillement du matériau

[183] [218].

4.2.2.2. Mesure de la résistance en compression

Pour mesurer la résistance en compression, nous avons suivi la norme NF EN 196-1 [16].
Plusieurs moules de dimensions 40 x 40 x 160 mm sont remplis de mortiers ayant différentes

compositions comme indiqué dans la partie précédente (§ 4.2.1).

Les mortiers sont introduits en deux couches successives dans les moules qui sont placés sur
une table de vibration durant 30 secondes par couche. Cette procédure permet d’enlever les
éventuelles bulles d’air et de compacter le mortier. Les éprouvettes sont arasées et placées
dans une salle humide, apres avoir été recouvertes d’une protection afin d’éviter le séchage de
la surface (film plastique). Les éprouvettes sont démoulées a 24 h et conservées sous 1’eau a
une température de 20 + 2°C pendant toute la durée de la cure (2, 7, 28 et 90 jours) (Figure
4-2.b). A chaque échéance, deux éprouvettes sont testées en flexion (chargement jusqu’a
10kN avec une vitesse de mise en charge de SON/s + 10 N/s) et les quatre demi-éprouvettes
ainsi obtenus sont testées en compression (chargement jusqu’a 150 kN avec une vitesse de

mise en charge de 2400 N/s £200 N/s).
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(a) (b) (©

Figure 4-2 : Fabrication des éprouvettes (a) ; conservation des éprouvettes dans ’eau (b) ; dispositif
de mesure de la résistance en compression et en flexion (c)

4.2.2.3. Essai de calorimétrie semi-adiabatique Langavant

La mesure de la chaleur dégagée pendant I’hydratation des liants hydrauliques est un moyen
pratique de suivre et de quantifier la cinétique d’hydratation. La calorimétrie semi-adiabatique
a pour but de déterminer la quantité de chaleur dégagée par l'hydratation des matériaux
cimentaires (ciment et mélange binaire de ciment + fines). Pour cet essai, nous utilisons un
calorimetre Langavant de type CERILH NF EN 196-9 [17]. Le principe de la méthode semi-
adiabatique consiste a introduire un €chantillon de mortier normalis¢ NF EN 196-1 [16],
fraichement préparé dans un calorimetre afin de déterminer, d’aprés 1’évolution de la
température au cours du temps, la quantité de chaleur dégagée. A une échéance donnée, la
chaleur d’hydratation (Q exprimée en J/g de ciment) du ciment contenu dans 1’échantillon est
¢gale a la somme de la chaleur accumulée dans le calorimétre et de la chaleur dissipée vers le
milieu ambiant pendant toute la durée de I’essai. Le flux de chaleur d’hydratation est exprimé
en J/g.h. Les mesures d’essai se déroulent pendant 5 jours (Figure 4-3) dans une salle

maintenue en température a 20°C+/-3°C.
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Figure 4-3 : Calorimétrie semi-adiabatique Langavant

4.2.2.4. Essais de conductivité ionique

La mesure de conductivité ionique est une méthode classique pour suivre la réactivité¢ d’un
liant hydraulique. Lors de notre étude, cette technique a été utilisée pour déterminer
I’influence de I’addition des fines sur la cinétique d hydratation du ciment.

Pour cet essai, nous avons utilisé¢ 1’appareil CDM 210 de MeterLab, fourni par Radiometer
Copenhagen. Il est équipé d’une sonde a deux podles en platine et raccordé a une centrale
d’acquisition. L’étalonnage de la sonde (constante de cellule k=0,979 cm™) a été réalisée avec
une solution étalon de conductivité 1413 pS/cm. Les expériences ont été¢ conduites sur des
suspensions avec un rapport eau/liant égal a 4 (masse du liant = 75 g et masse d’eau = 300 g).
Ce rapport eau/liant a été proposé par Vernet [213] pour garantir une bonne reproductibilité
de I’essai. La conductivité d’une solution étant fonction de la température, les essais ont été

réalisés dans une cellule plongée dans un bain thermostaté a 25+1 °C (Figure 4-4).

Figure 4-4: Vue du dispositif de conductimétrie ionique.
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4.2.2.5. Indicateurs de durabilité
4.2.2.5.1. Mesure de la porosité accessibilité a 1’eau

La mesure de la porosité permet de quantifier le volume des pores accessibles a I’eau qui sont
les pores représentant la porosité capillaire. Sa mesure est un des parametres qui permet de
caractériser le réseau poreux des bétons testés. Pour cette étude, nous avons suivi les
recommandations de la norme NF P 18-459 [21]. Apres fabrication, les éprouvettes
prismatiques de mortier 40 x 40 x 160 mm sont conservées dans ’eau. A 1’age de 28 jours,
des échantillons (de section 40 x 40 mm pour une €paisseur d’environ 10 mm) sont obtenus
par sciage des prismes. On place ensuite ces échantillons dans un dessiccateur afin de réaliser
la saturation sous vide, a la pression de vapeur saturante a 20°C, c’est-a-dire 25 mbars (Figure
4-5) pendant 48 heures. Les échantillons sont ensuite passés a 1’étuve a 105°C jusqu’a

stabilisation de la masse.

On calcule les porosités accessibles a I’eau du mortier en appliquant la équation suivante :

— méch.sat' B méch‘sec 100 (41)

p eau Véch

eau

avec : €. (%) est la porosité accessible a I’eau de 1’échantillon de mortier ; mgcn sar. (kg) est la
masse de I’échantillon saturé sous vide ; mecnsec. (kg) est la masse de 1’échantillon sec apres
étuvage ; pean (kg/m’) est la masse volumique de I’eau; Vea (m’) est le volume total de

I’échantillon obtenu par pesée hydrostatique.

Roginers
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Figure 4-5 : Schéma de la mesure d’essai de porosité accessible a I’eau [203]
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4.2.2.5.2. Essai de carbonatation des mortiers en conditions naturelles de laboratoire

La carbonatation est I’agression extérieure la plus courante des ouvrages en béton armé. Le
CO; de I’air ambiant se diffuse progressivement dans la porosité du matériau ou il réagit,
apres dissolution dans I’eau interstitielle, avec les hydrates en présence (Ca(OH),, CSH). La
matrice cimentaire s’en trouve acidifiée et les armatures dépassivées. La carbonatation
provoque donc le risque de corrosion des structures. Le phénomeéne est assez lent: sa
cinétique est proportionnelle a la racine carrée du temps (le coefficient de proportionnalité

dépend bien siir de la composition du béton).

Pour évaluer la résistance a la carbonatation des bétons, il existe un essai accéléré faisant
I’objet d’une norme frangaise (XP P18-458). Néanmoins, ce protocole ne fait pas consensus.
D’abord, la concentration en CO; utilisée (50%) est trés élevée par rapport a la concentration
de lair (généralement inférieure a 0,05%). Ensuite, le pré-conditionnement qui consiste a
étuver les échantillons a 45°C pendant 14 jours a tendance a trop assécher le matériau, rendant
paradoxalement la carbonatation impossible, comme nous 1’avons montré dans le travail de

Turcry et al., [207].

Pour réaliser notre étude, nous avons fait le choix d’une expérimentation en carbonatation
« naturelle » en laboratoire. Des éprouvettes de dimensions 40 x 40 x 160 mm ont été placées
dans 1’eau pendant 90 jours. A I’issue de cette cure « idéale », elles ont été conservées dans
une salle climatisée assurant une température moyenne de 20°C (+ 2°), avec une humidité
relative (HR) entre 30 et 70 % (Figure 4-6). Les extrémités des éprouvettes (40 x 40 mm) ont
été recouvertes par de 1’aluminium adhésif afin d’imposer un séchage et une diffusion de CO,
dans le sens radial. La profondeur de carbonatation a été mesurée a I’aide d’un indicateur de
pH (phénolphtaléine) pulvérisé sur la section des éprouvettes obtenue par sciage a mi-hauteur.
La pulvérisation de phénolphtaléine sur les mortiers produit une tache violette lorsque le pH
est supérieur a 9. La zone exposée avec un pH inférieur a 9 (ou a lieu la carbonatation) reste

incolore. Des mesures ont été réalisées aux échéances de 90 et 450 jours.
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Figure 4-6 : Eprouvettes prismatiques de mortier 40 x 40 x 160 mm en cours de carbonatation dans
la salle climatisée

4.3. Résultats et discussion

4.3.1. Influence des fines sur la rhéologie des mortiers

D'apres la Figure 4-7, on constate que la consistance des mortiers a base de fines RB-NT et
BA-NT ou FC est plus plastique, comparée a celle du mortier de référence, quelle que soit la
substitution volumique. Ce résultat peut paraitre, a premier vue, surprenant sachant que la

finesse Blaine des additions testées est supérieure a celle du ciment (§ 3.2.1).

135



Chapitre 4 : Fabrication d’'une addition minérale a base de fines
BA/RB-NT

10
9
8
z 7
5
- 6
2 s
2 4
é‘s
2\
2
1
0
' SN TP SEA\ AN BRI B S
SV VYV D DN A
MR e N
S S X

Figure 4-7 : Affaissements des mortiers étudiés

Pour mieux comprendre ces résultats, nous avons mesuré¢ la demande en eau des poudres
seules, a I’aide de la méthode proposée par Sedran [183], décrite au chapitre 2 (cf 2.4.1.4).
Pour rappel, cette méthode consiste a déterminer la quantité d’eau nécessaire pour atteindre
une certaine consistance. Les résultats moyennés de trois essais de demande en eau réalisés

sur le ciment CEM 1, le FC et les fines BA/RB-NT sont présentés dans le Tableau 4-3 :

Matiere seche | Masse eau | Me/Ms Ve/Vs Compacité
Ms) (g) Me) (g) () @) )
CEM I 350 89,2 0,25 0,80 0,56
FC 350 67,1 0,19 0,52 0,66
BA-NT 350 88,1 0,25 0,62 0,62
RB-NT 350 105,1 0,30 0,70 0,59

Tableau 4-3 : Demande en eau et compacité du CEM I, du FC et des fines BA-NT et RB-NT

La demande en eau, rapport du volume d’eau sur le volume de solide (Ve/Vs), permet de
calculer la compacité de la poudre pour I’énergie de compactage correspondant a la procédure
de I’essai (on suppose que 1’eau sature toute la porosité inter-granulaire). Cette donnée est
intéressante car la consistance d’une pate, mélange de poudre et d’eau, dépend de la

compacité du mélange granulaire, comme I’illustre la Figure 4-8.
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B Eaulibre

Eau liée

Figure 4-8 : Role de ’eau dans une pite : influence de la compacité du mélange granulaire, a
droite mélange liche et a gauche mélange dense [183]

Dans une pate, I’eau joue deux roles : elle remplit la porosité du mélange granulaire (« eau
liée ») et elle lubrifie le mélange (« eau libre ») en écartant les grains. Sur ce principe
d’interprétation simple, un mélange granulaire dense aura une demande en eau faible et un

affaissement élevé.

Dans le Tableau 4-3 , on remarque que les fines BA-NT et RB-NT et le FC ont une demande
en eau (Ve/Vs) plus faible que celle du ciment et donc une compacité plus élevée. Sur le
principe précédent, on peut donc s’attendre a avoir un affaissement plus élevé pour ces trois
poudres que dans le cas du ciment (bien que leur finesse soit plus grande que celle du ciment).
Les résultats sur la Figure 4-7 concernent évidemment des mélanges granulaires plus

complexes, puisque constitués de trois éléments, sable, ciment et additions.

Pour aller un peu plus loin dans cette analyse, nous avons utilisé le logiciel « René LCPC »
développé par De Larrard et Sedran [78]. Ce logiciel permet de calculer la compacité de
mélanges granulaires. Les parameétres d’entrée de « René LCPC » sont les suivants : la masse
volumique absolue (§ 2.4.1.1), la compacité propre déduite de la demande en eau (§ 2.4.1.4),
la distribution granulométrique des poudres (§ 2.4.1.2), et un indice de compaction
(modélisant I’énergie de compactage). Pour plus de détails sur le modele utilisé dans « René
LCPC », on pourra voir la référence [77]. En annexe B.1, est également donnée une synthese

sur le modéle.

Nous avons modélisé les empilements granulaires des mélanges du ciment et des additions
pour différents taux de substitution volumique du ciment (de 0 a 100%) et un indice de
compactage donné (égal a 6,7). Comme le montre la Figure 4-9, la compacité calculée des
mélanges augmente avec la substitution du ciment quelle que soit les fines, RB-NT, BA-NT

ou FC. On n’observe d’ailleurs pas d’optimum de compacité, comme observé en théorie pour
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des mélanges binaires sans interaction selon les travaux de Rémond et Gallias [174] Cela
¢tant, pour un mélange de ciment et de filler calcaire, Sedran ne mesure pas non plus

d’optimum [183]. Dans tous les cas, le mélange a 100% est ici le plus compact.

L’évolution de la compacité calculée en fonction du taux de substitution va dans le sens des
résultats obtenus sur la consistance : 1’affaissement a tendance a augmenter avec le
remplacement du ciment par les fines ou le filler (I’effet est certes peu marqué pour les fines
BA-NT). En conclusion, on peut attribuer 1’amélioration de la consistance des mortiers avec

la substitution du ciment a un effet sur la compacité.

0.7
0.65

0.6

e
W
O

&
h

Compacité

0.45

04 —-RB-NT
—-+BA-NT
0.35 -&-Filler Calcaire (FC)

0.3 -
0 25 50 75 100

Taux de substitution (vol %o)

Figure 4-9 : Compacités calculées des mélanges granulaires (ciment, additions) en fonction du taux
de substitution du ciment.

4.3.2 Influence des fines sur I’hydratation du ciment

4.3.2.1. Calorimétrie semi-adiabatique

Afin de mesurer I’influence des fines sur la réactivité du ciment, nous avons suivi le
dégagement de chaleur des mortiers par calorimétrie semi-adiabatique Langavant [17]. La
Figure 4-10 donne 1’évolution du flux de chaleur Q’ (J/h) rapportée a la quantité de chaleur

totale mesurée a la fin des essais Qo (J).
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Figure 4-10 : Flux de chaleur d’hydratation des fines BA-NT (a), RB-NT (b) et FC (c)

Nos résultats montrent que les fines jouent un role sur I'hydratation du ciment : plus le taux de

substitution est élevé, plus le pic du flux de chaleur est précoce (Figure 4-11). Les fines, a

I’instar du filler calcaire, ont pour effet d'accélérer le processus d'hydratation du ciment. Dans

la littérature, cet effet « accélérateur » est expliqué, classiquement dans le cas des fillers

calcaires, par la création de sites de nucléation sur lesquels peuvent précipiter des hydrates

comme la Portlandite [59] [122] [124] [165] [219].

139



Chapitre 4 : Fabrication d’'une addition minérale a base de fines
BA/RB-NT

14

—+—BA-NT
-—-RB-NT

o

Temps de flux maximum (heures)

0 2

wn
N

0 7

N

Taux de substitution (vol %)

Figure 4-11 : Temps de flux de chaleur maximum en fonction du taux substitution du ciment par
les fines BA-NT et RB-NT ou FC

Dans le Tableau 4-4, on donne la quantité¢ de chaleur mesurée en fin d’essai (Qior), qui
diminue, comme attendu, avec la substitution du ciment. Au chapitre 3, nous avons montré
que les fines contiennent un peu de ciment anhydre qui pourrait participer au dégagement de
chaleur total. Le Tableau 4-4 donne la chaleur dégagée par les fines. Cette derniere a été
calculée en supposant que 1 g de fines BA-NT dégage 6 J et que les fines RB-NT dégagent 2
J (résultats de micro-calorimétrie - § 3.4.1.1). La quantité de chaleur ainsi calculée apparait
négligeable par rapport au total Qi (au maximum 3% de Qo dans le cas du mortier avec 75%

de substitution du ciment par les fines BA-NT).

La chaleur dégagée uniquement par le ciment a ensuite été¢ évaluée en soustrayant la chaleur
dégagée par les fines a la chaleur totale (Q. = Qot — Qfines) €t a €té exprimée en kJ par kg de
ciment. Le degré d'hydratation a enfin été calculé comme le rapport de la chaleur dégagée par
le ciment et du maximum de chaleur pour une hydratation compléte, c'est-a-dire 500 J/g de
ciment (valeurs obtenues en utilisant la composition minéralogique et le modele de Schindler

et Folliard [180]) calculé comme I’indique 1’équation suivante (4.2) :

0. =500pC,S +260pC,S +866pC,A+420pC, AF + 624 pSO, +1186PCaO(libre) +850MgO (4.2)
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Ou : Q. = la chaleur totale d’hydratation du ciment (J/g) ; p; = le pourcentage massique de la

phase pure i contenue dans le ciment.

Les valeurs ainsi obtenues montrent qu’en plus d’un effet d'accélération, la substitution du
ciment provoque une augmentation du degré d'hydratation final du ciment. Cette
augmentation peut résulter de la présence de fines mais aussi de l'augmentation du rapport
E/C consécutive a la substitution. Le degré d’hydratation « ultime » d’un ciment augmente

selon la littérature avec le rapport E/C [149] calculé a I’aide de 1’expression empirique (4.3).

1,031x£
c

a=-—7"G (43)
0,194+E
C

Au final, les résultats obtenus pour les fines BA-NT et RB-NT sont trés proches de ceux

observés pour le filler calcaire.

Ref FC BA-NT RB-NT
725 T 50 | 75 | 25 | 50 | 75 | 25 | s0 | 75
Temps de flux maximum
12 11 10 7 11 10 6,8 11,5 10 8
de chaleur (h) ’ ’
Chaleur totale mesurce 125 | 985 | 749 | 374 | 1083 | 77,1 | 42,5 | 108 | 792 | 483
Quot (KJ)
Chaleur dégagée par les 0 0 0 0 0.4 0.9 13 0.1 03 0.4
fines (kJ)
Chaleur dégagée par les 0 0 0 0 04 11 3.1 0.1 03 0.8
fines (% Q)
Chaleur dégagée par le
. 125 98,5 74,9 37,4 | 107,8 | 76,2 41,2 | 107,8 | 78,9 47,9
ciment Q. (kJ)
Chaleur dégagée par le
) , 034 | 035 | 039 | 038 | 038 | 0,41 | 044 | 038 | 042 | 049
ciment (kJ/kg de ciment)
Degré dhydratation du 60 | 60 | 78 | 77 | 76 | 81 | 87 | 75 | 8 | 9
ciment (en %)

Tableau 4-4 : Résultats des essais de calorimétrie Langavant
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4.3.2.2. Conductimétrie ionique

La mesure de conductivité ionique pour étudier la réactivité des ciments a déja été utilisée par
de nombreux chercheurs [49] [147] [197] [196]. Nous I’utilisons ici pour compléter nos

résultats de calorimétrie.

Sur la Figure 4-12, I’évolution en trois phases de la courbe conductimétrique classique pour
un ciment Portland a été tracée. Durant la premiére phase I, une augmentation immédiate et
rapide de la conductivité due a la dissolution des composants du ciment (principalement les
silicates) est observée. Des CSH se forment rapidement autour des grains de ciment anhydre.
La formation des hydrates ralentit fortement 1’augmentation de la conductivité ionique.
Néanmoins, la dissolution progressive des CSH engendre une libération d’ions calcium
menant a une augmentation lente de la conductivité ionique (période d’induction ou période
dormante, phase II). A un instant t, les concentrations ioniques en solution atteignent une
valeur seuil, a partir de laquelle la portlandite va précipiter [105]. Cette précipitation va donc
engendrer une chute de la conductivité ionique, il s’agit de la période d’accélération (période

110).

Période dormante Période d’accélération
2% <€ > € >
18 1+
i | I m

321

10 + : /
r Précipitationde la

portlandite (Ca(OH);)

Conductivité (mS/cm)

o T— I 4 4 4 S—Te i ondeon
~ '

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Temps (minutes)

Figure 4-12 : Evolution de la conductivité ionique d’une suspension contenant un ciment CEM I en
cours d’hydratation (rapport eau sur ciment = 4) [147]

Sur la Figure 4-13, le méme essai a été reproduit, en substituant le ciment par des fines BA-
NT et RB-NT, a des taux de 25, 50, 75 et 100 %. Il est aisé¢ de constater que les fines ont bien

une influence sur la cinétique d’hydratation puisque le pic de précipitation de la portlandite
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est observé pour des temps plus faibles. Ce pic présent dans la Figure 4-14 survient apres 177
min pour le BA-NT 25 et 193 min pour le RB-NT 25 contre 240 min pour le CEM 1. Pour le
BA-NT 50, on obtient la valeur de 143 min et 133 min pour le BA-NT 75. On constate donc
bien une accélération de 1'hydratation quelles que soient les fines. On trouve en outre les

mémes tendances dans le cas des suspensions avec le filler calcaire.

20 20
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Figure 4-13 : Evolution des courbes conductimétriques d’hydratation du ciment CEM I avec
substitution de fines BA-NT (a), RB-NT (b) et FC (¢)
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Figure 4-14 : Temps du maximum de conductivité en fonction du taux substitution du ciment par
les fines (BA-NT et RB-NT) ou le filler calcaire (FC)

La présence de fines ou de fillers dans la suspension permet une précipitation plus précoce de
la Portlandite. A priori, les poudres ajoutées au ciment offrent des sites de nucléation a la

portlandite. Cela confirme les résultats de calorimétrie.

En revanche, le temps de précipitation de la Portlandite en présence des fines est assez peu
sensible aux taux de substitution (entre 25 et 50%). A I’inverse, les résultats obtenus par
calorimétrie montrent une accélération de I’hydratation d’autant plus importante que la
quantité de fines ajoutées est élevée. Cela peut étre expliqué par la différence de rapports E/C

(E/C =4 pour ’essai de conductivité et E/C = 0,45 pour I’essai de calorimétrie).

Il est intéressant aussi de constater que les suspensions contenant les fines seules ont une
conductivité ionique non nulle (contrairement a la suspension avec le filler calcaire dont la
conductivité est inférieure a la précision de notre conductimetre). La conductivité des

suspensions BA-NT 100 et RB-NT 100 sont est d’environ 6 et 2 mS/cm respectivement.

4.3.3. Influence des fines sur la résistance des mortiers

4.3.3.1. Résistances a la compression moyennes

Le Tableau 4-5 et la Figure 4-15 synthétisent les résultats des essais de compression. On note

que plus le taux de substitution est élevé plus la résistance est faible, quelle que soit
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'échéance. Cela tient en partie a [’augmentation du rapport E/C avec la substitution. Il est
évident que le remplacement du ciment doit étre limité a 25% car la perte de performance
mécanique est trop importante au-dela. Si on se place selon les prescriptions de la norme NF
EN 206-1 [24], qui limite la substitution par une addition calcaire a 25%, force est de
constater que les résistances des mortiers avec fines sont proches de celles obtenues avec le

filler calcaire.

Ref BA-NT RB-NT FC

0,25] 0,5 [0,75]025] 0,5 | 025 | 05 | 0,75

£ 2j (MPa) 26,6 | 248 [ 10,7 | 2,5 | 186 | 9,5 | 20,7 | 10,7 | 10
£.-7i (MPa) 36,9 | 32,7 [ 140 ] 5,7 [ 26,1 | 142 ] 303 | 148 | 35
£.-28j (MPa) 458 | 38,4 | 164 | 42 33,0 | 183 ] 34,6 | 18,1 | 44
£.-90j (MPa) 52,0 | 38,7 | 173 | 46 | 41,6 | 192 | 379 | 21,6 | 45

Tableau 4-5: Résistances a la compression moyennes des mortiers étudiés
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Figure 4-15 : Résistances a la compression moyennes des mortiers

4.3.3.2. Analyse des résistances relatives

Sur la Figure 4-16 sont présentées les résistances relatives des mortiers en fonction du temps
et du taux de substitution. La résistance relative est définie comme le rapport entre la

résistance d’un mortier donné et de la résistance du mortier de référence pour la méme
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Figure 4-16 : Influence du taux de substitution du ciment par les fines BA-NT (a), les fines RB-NT
(b) et un FC (c) sur les résistances relatives des mortiers étudiés

Plus le taux de substitution est élevé plus la résistance relative est faible, quelle que soit
'échéance. Cependant, pour le taux de substitution égal a 25%, les résistances relatives
dépendent du temps. Dans le cas des mortiers avec BA-NT ou filler calcaire, on remarque que
les résistances relatives sont plus élevées au jeune age (entre 2 et 7 jours) qu’a plus long terme
(au-dela de 28 jours). Ce résultat va dans le sens des observations faites en calorimétrie a
savoir un effet d’accélération de I’hydratation du ciment en présence des fines ou du filler

calcaire.

Néanmoins, un tel effet n’est pas observé dans le cas des mortiers formulés avec 25% de fines
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RB-NT. La différence de comportement entre les mortiers BA-NT et FC d’un c6té et RB-NT
de l’autre, provient peut-&tre de leur différence de teneur en calcaire. Les fines BA-NT ont
une teneur en CaCOj plus élevée (73%) que celle des fines RB-NT (43%), les rendant proches
du filler calcaire (97%).

De plus, la résistance relative du mortier avec 25% de fines RB-NT est plus élevée a 90 jours.
Cela témoigne d’une probable activité pouzzolanique. Il est possible que la présence de terre
cuite dans la matiére premieére de ces fines procure des éléments pouzzolaniques qui
réagissent au fil du temps. Des mesures apres 90 jours auraient été souhaitables pour mieux

connaitre le comportement a long terme et vérifier cette hypothese.

4.3.3.3. Coefficient d’activité¢ (Bolomey)

La substitution du ciment par les additions augmente le rapport E/C. Il est connu que la
résistance a la compression est directement proportionnelle & ce parametre (tout autre

parameétre identique : granulat, ciment, age). Pour évaluer la contribution des additions a la
résistance, nous pouvons calculer un indice d’activité yg au sens de la relation de Bolomey

[57] [130].

Dans la relation de Bolomey (Eq. 4.4), la résistance f. du mortier a 1’age considéré est
fonction de K3, parametre qui ne dépend que de 'activité du ciment (pour un type de granulat

donné), et des masses de ciment (C), d’eau (E) et d’addition (A). V est le volume d’air
contenu dans le mortier. Le coefficient d'activité (g donne une équivalence entre la masse de

l'addition minérale et le ciment. Un coefficient nul signifie que I’addition n’a aucune

influence sur la résistance.

Dans notre cas, Kp a été calculée a 1'aide des résistances a la compression mesurées pour le
mortier de référence (Eq. 4.5). Le coefficient ) a ensuite été calculé en utilisant les résultats

sur les mortiers avec fines et filler calcaire (Eq. 4.6).

_ Crxpxd_
UE KB(t)( T 0.5) (4.4)
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_ _¢ _
K,(@)= f“(t)/(W+ % 0.5) 4.5)

/A (4.6)

| L) _
X (1) = [(—Kg(t) + 0.5)(W+ V)-C

Sur la Figure 4-17 nous présentons 1'évolution de l'activité ()(g) des fines BA-NT, RB-NT et

du filler calcaire en fonction du temps et du taux de substitution.
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Figure 4-17 : Coefficient d'activité selon la loi de Bolomey a différents taux de substitution du
ciment par des fines BA-NT (a); RB-NT (b) et FC (c)
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En premier lieu, il est intéressant de noter que l'activité des fines BA-NT et RB-NT est non

nulle quelle que soit I'échéance et le taux de substitution. Considérons ensuite plusieurs cas :

- Taux de substitution élevés (50 et 75%) : Le coefficient d’activité ¥g est de ’ordre de 0,2
quelle que soit I’addition. Ce coefficient non nul peut provenir d’un effet « filler » (comme
montré avec le logiciel René-LCPC, les mélanges ciment/fines sont plus compacts quand le
dosage en fines augmente). Ce résultat peut étre expliqué aussi par le modele utilisé. Nous
avons calculé le coefficient Kg a partir des résistances du mortier Ref contenant uniquement
le ciment. Or nous avons montré par calorimétrie que le degré d’hydratation « final » du
ciment augmente en présence de fines (§ 4.3.2.1). L’activité du ciment est donc affectée par le

taux de substitution, et Kg doit étre plus élevé quand le mortier contient des fines. Le

coefficient ¥ doit étre en réalité plus faible que celui trouvé ici (cf. Eq. 4.6).

- Taux de substitution de 25% : Les fines BA-NT et le filler calcaire ont des coefficients
d’activité plus élevés au jeune dge, comme montré précédemment a I’aide des résistances
relatives. Progressivement, leur coefficient diminue au cours du temps. Notons qu’a 90 jours,
le coefficient des fines BA-NT est plus élevé que celui du filler (0,4 contre 0,31). La
différence provient, en partie, de la présence de ciment anhydre dans les fines. Néanmoins,
cette présence ne peut expliquer seule la différence d’activité (la teneur en ciment des fines est
inférieure a 4%). Le comportement des fines RB-NT est différent car on observe, a I’inverse
des fines BA-NT et du filler calcaire, un coefficient d’activité plus élevé a 90 jours, comme

noté précédemment attribuable a une probable pouzzolanicité.

4.3.4. Influence des fines sur la durabilité des mortiers
4.3.4.1. Porosité accessible a I’eau

Sur la Figure 4-18, on constate que la porosité accessible a I’eau du mortier de référence (Ref)
est plus faible que celle des mortiers avec une substitution du ciment de 50% a 75%.

Cependant, pour un taux de 25%, la différence de porosité est mineure.

Jusqu’a 25% de substitution de ciment, il y a deux équivalences de performance entre la
référence et les mortiers avec addition, dans le cas d’une cure « idéale » (conservation sous

eau pendant 28 jours).
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Figure 4-18 : Porosités accessibles a I’eau mesurées a 28 jours sur des échantillons de mortier
conservés sous eau.

4.3.4.2. Carbonatation naturelle des mortiers

A titre d’exemple, la Figure 4-19 montrent des prismes 40 x 40 x 160 mm, aprés fendage et

pulvérisation de phénolphtaléine, laissés 90 et 450 jours a 1’air libre.

(©) (d)

Figure 4-19 : Mesures des essais de carbonatation a 90 jours pour CEM I (a) ; BA-NT 25 (b); a 450
jours pour BA-NT 25 (c) ; BA-NT 50 (d)
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La Figure 4-20 donne les profondeurs moyennes de carbonatation naturelle pour I’ensemble

des mortiers étudiés.
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Figure 4-20 : Profondeurs moyennes de carbonatation naturelle des mortiers en fonction de leur
dge et de leur composition

Les mortiers avec 75% de substitution du ciment par des fines ou du filler calcaire ont une
résistance tres faible a la carbonatation puisqu’ils sont totalement carbonatés en moins de 450

jours.

Pour les autres compositions, on constate que, plus le taux de substitution est élevé, plus la
profondeur de carbonatation est grande, a 90 ou 450 jours. Ce résultat est confirmé par la
littérature. En effet, les bétons contenant des additions minérales, telles que les laitiers de
haut-fourneau (LHF) ou les cendres volantes (CV), montrent une sensibilité¢ accrue a la
carbonatation par rapport au béton contenant des ciments Portland du type CEM 1 [93] [123]
[148] [222]. La moindre résistance de ces matériaux provient surtout d’une teneur en
Portlandite Ca(OH), qui diminue avec la substitution. La Portlandite est I’hydrate qui

tamponne la solution interstitielle a un pH basique. Le

Tableau 4-6 donne en exemple les teneurs en portlandite mesurée par ATG des mortiers Ref

et BA-NT.

151



Chapitre 4 : Fabrication d’'une addition minérale a base de fines
BA/RB-NT

Teneur Ca(OH), % (mg/mg échantillon)
Ref (non carbonaté) 6,1
BA-NT 25 —90j 4.9
BA-NT 50-90 3
BA-NT 75-90 1,7

Tableau 4-6 : Résultats d’ATG des teneurs en portlandite des mortiers
pour une durée de 3 mois « sains »

Dans le cas de nos mortiers, la porosité plus élevée avec la substitution du ciment explique
aussi les profondeurs de carbonatation plus élevées. Une porosité élevée favorise la diffusion

du COZ

Pour un taux de substitution de 25%, la différence entre mortier de référence et mortier avec
fines ou filler est cependant faible (les profondeurs de carbonatation a 450 jours sont
d’ailleurs relativement faibles). Dans le cadre d’une approche performantielle, si on compare
d’un coté, les mortiers avec fines avec de I’autre, le mortier avec filler calcaire, il est possible

de conclure a une équivalence de performance vis-a-vis de la carbonatation.

Des résultats d’ATG pour les fines BA-NT a différents taux de substitution et sur une durée
de 3 mois donnant des profils de teneur en CaCOs d’une part et des profils de teneur en

Portlandite (Ca(OH), d’autre part, sont présentés dans les (§ Annexes B.2).

4.4. Conclusion

Nos travaux de recherche sur les fines fabriquées par concassage-criblage a partir de granulats
recyclés RECYBETON (RB-NT) et d’un béton d’ouvrage d’art (BA-NT) nous permettent de
dégager plusieurs conclusions intéressantes. Utilisées en remplacement partiel d’un ciment
Portland, les fines ont une influence trés proche de celle d’une addition calcaire sur le

comportement des mortiers étudiés.

* Malgré leur grande finesse, les fines n’ont pas un effet négatif sur la rhéologie des
mortiers : I’affaissement a tendance a augmenter avec l’incorporation des fines. Ce
résultat, corrélé a la plus faible demande en eau des fines, trouve une explication dans la

compacité augmentée des mélanges granulaires ciment/fines.
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 Les fines ont un effet « accélérateur » sur ’hydratation du ciment. A I’instar d’un filler
calcaire, on peut supposer que les fines fournissent des sites de nucléation aux hydrates.
La substitution du ciment par les fines provoque aussi une augmentation du degré

d’hydratation final du ciment, mesuré par calorimétrie.

*  Pour un méme taux de substitution, la résistance a la compression des mortiers avec les
fines est proche de celle des mortiers avec addition. Les différences observées résultent de
la composition des poudres. A court terme, les fines avec une forte teneur en calcaire
(BA-NT) ont un coefficient d’activité plus élevé qu’a plus long terme, ce qui est la
conséquence, comme pour le filler calcaire, d’une accélération de 1’hydratation du ciment
au jeune age. Si un tel effet n’est pas observé pour les fines fabriquées a partir de
granulats recyclés (RB-NT), ces derni¢res ont un coefficient d’activité plus élevé a long
terme, ce qui traduit de probables réactions pouzzolaniques dues a leur importante teneur
en silice. Les teneurs en ciment anhydre des fines étudiées sont a priori trop faibles pour

expliquer les différences d’activité entre fines et filler calcaire.

* Lorsque le taux de substitution du ciment par les additions reste limité (inférieur a 25%),
la durabilité potentielle des mortiers avec fines ou filler calcaire est proche de celle des
mortiers fabriqués avec du ciment Portland, selon I’essai de vieillissement (carbonatation
naturelle en laboratoire) et I’indicateur étudié (porosité). En outre, les performances des

mortiers avec fines sont identiques a celles du mortier avec filler.

L’ensemble de ces résultats présentés et analysés dans ce chapitre, est plus qu'encourageant
pour le développement d’une nouvelle filicre de valorisation des matériaux de démolition,

sous forme d’addition minérale pour béton.
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5.1. Introduction

Ce cinquiéme et dernier chapitre traite de la conception de Liants Hydrauliques Routiers
(LHR) a base de fines, traitées (T) ou non (NT) par voie thermique. Cette nouvelle voie de
valorisation s'inscrit dans une démarche multiple visant a limiter la mise en décharge des
déchets du BTP, limiter I'extraction des ressources naturelles pour la construction, limiter
I’utilisation de clinker dans les LHR et enfin réduire les impacts liés au transport des

matériaux par une valorisation in situ des sols.

Le traitement des sols entraine par définition, une modification des caractéristiques des sols
destiné a: faciliter leur emploi a court terme, augmenter durablement leurs propriétés
mécaniques et ainsi améliorer la durée de vie des ouvrages. D’une maniére générale, les
traitements de sol sont réalisés sur des sols sensibles a I’eau et aux propriétés géotechniques
médiocres. Les LHR sont des liants composés a base de clinker, d'additions minérales (filler
calcaire, pouzzolanes naturelles, laitier moulu de haut fourneau, laitier LD, cendres volantes,
etc.), de constituants secondaires n'excédant pas 10 % en masse, de sulfates de calcium et

enfin d'additifs [2].

L'objectif principal de ce chapitre est d’étudier 1’introduction des fines dans la constitution de
LHR en tant qu'addition minérale principale. Nous nous exposons a un verrou normatif
puisque qu’aucun texte ne spécifie I’introduction de tels matériaux dans les LHR. En
revanche, nous nous servons de ce méme contexte normatif pour comparer nos LHR avec des
LHR industriels couramment utilisés en France, utilisés comme références. La premicre partie
du chapitre est consacrée une bréve synthése des techniques et normes en vigueur pour les

traitements des sols.

Dans une deuxiéme partie, nous présentons les quatre liants mis au point et leur méthode de

formulation. Deux familles de LHR ont été congues, inspirées des LHR de référence :

e famille «clinker + fines non traitées » : LHR constitués d’un mélange de ciment

CEMI et de fines non traitées ;

e famille « additions minérales + fines traitées » : LHR constitués d’un mélange de

laitier de haut fourneau, de fines traitées thermiquement et de gypse.
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Dans cette méme partie, est présentée également une caractérisation des propriétés des LHR
développés et des LHR de référence. Cette caractérisation permet une classification partielle

des LHR dans le cadre des normes actuelles.

Les six LHR étudiés ont ét¢ utilisés pour le traitement d’un sol témoin fabriqué en laboratoire.
La troisieme partie s’intéresse a la formulation et a la caractérisation de ce sol. Les résultats
du traitement du sol témoin par les LHR sont exposés en quatrieme partie. Enfin, le chapitre
se termine par une étude de I’optimisation des LHR vis-a-vis de la résistance a court terme du

sol traité.

Le Tableau 5-1 synthétise notre démarche expérimentale en quatre étapes.

Désignation Essais et résultats attendus
Sol reconstitué - Analyse granulométrique (% de passants a 80 pm et 2 mm)
(80/20) - Limites d’ Atterberg (w1, wp, Ip)
1 Caractérisation et - Essai au Bleu (VBS)

classification selon le | - Essai Proctor (p4 opn, ®opN)

GTR - Essai CBR (IPI a ’OPN)
Formulation et - Confection d’éprouvettes 4*4*16 cm
classification des LHR | - Essais mécaniques en compression : Résistances a 7, 28 et 56
’ a base de fines traitées | jours
et non traitées - DRX : Réactivité hydraulique des LHR
- Confection d’éprouvettes ®SHS a 98% pq opn, @ 75% de
compacité, a wopn
Traitement de sol & | - Essais mécaniques en compression a 1, 3, 7, 28, 56, 90, 180 et
. 3% de LHR 365 jours

- Stabilité volumique des éprouvettes du sol traité

- Essais de perméabilité a I’eau

Optimisation de la - confection d’éprouvettes (2 21, 32, 45, 70, 85 et 100% de
4 | formulation des LHR | fines) : objectifs d’atteindre 1 MPa a 7 jours

a base de fines - Essais mécaniques en compression a 7 jours

Tableau 5-1 : Démarche pour I’étude de LHR formulés avec des fines de béton
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5.2. Traitement de sols : natures, techniques et normes en vigueur

Il existe deux types de traitement de sol : le traitement naturel et le traitement par ajout de
liant. Le premier vise a réduire la teneur en eau des sols par aération, mise en dépot
temporaire ou par mélange avec de la matiere séche (sable ou sous-produits industriels). Son
action est relativement lente et n’a pas d'effet a long terme. La deuxiéme technique consiste a
ajouter aux sols des liants, comme la chaux ou les LHR. Les effets a court terme sur les
propriétés géotechniques sont rapides et génerent souvent une augmentation des propriétés
mécaniques avec le temps. Dans tous les cas, ces traitements sont destinés aux remblais
techniques, aux couches de forme et aux couches d'assise de chaussées. Nous nous intéressons

par la suite, aux traitements par ajout de liant.

5.2.1 Natures et effets des liants sur les caractéristiques des sols traités

5.2.1.1 Chaux (vive ou éteinte)

L’ajout de chaux sert en premier lieu de régulateur hydrique d’un sol. Si le sol est trop
humide, I’ajout de 1% de chaux vive CaO permet de diminuer la teneur en eau de ’ordre de 1
a 2 % [73]. La réaction d’hydratation provoque une consommation et une évaporation de
I’eau du sol. Si le sol se trouve autour de I’optimum Proctor, on peut utiliser de la chaux

éteinte Ca(OH)s.

La seconde action de la chaux sur les sols a court terme est la floculation des particules
argileuses pour former des agrégats moins sensibles en présence d’eau. Cette transformation
entraine une modification rhéologique des sols qui se traduit par une diminution de 1’indice de
plasticité (IP) et une augmentation de 1’indice de portance immédiate (IPI) qui peut étre de 4 a
10 fois supérieur a celui du sol non traité [129]. Par ailleurs, on observe une modification lors
du compactage avec un optimum Proctor décalé (augmentation de la teneur en eau optimale)

et une diminution de la masse volumique seche (pq4). La Figure 5-1 illustre ces propos.
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Figure 5-1 : Influence du traitement a la chaux sur les caractéristiques d’un sol [12]

La troisiéme action est une modification de la liaison des particules argileuses. En milieu
basique (pH > a 12), les argiles sont attaquées et libérent des ions aluminium et silicium qui
s’associent a leur tour avec des ions calcium pour former des hydrates d’aluminates de
calcium C-A-H ou de silicates de calcium hydraté C-S-H. A long terme, la formation de ces
hydrates, aux propriétés liantes, engendrent une augmentation des propriétés mécaniques.
L’intensité et la vitesse de ces réactions sont influencées par les caractéristiques du sol comme
le pH, la teneur en matieres organiques, la quantité et la nature de fraction argileuse, la teneur

en eau et le dosage maximal en chaux [73].

5.2.1.2 Liant Hydraulique Routier (LHR)

A court terme, I’action de floculation des particules argileuses par les LHR est moindre par
comparaison avec la chaux, méme si la teneur en eau diminue par ’action d’hydratation. Il est
donc préférable d’agir sur le sol avec un prétraitement a la chaux si la structuration a court
terme est nécessaire ou bien d’utiliser des liants hydrauliques « mixtes » a forte teneur en
chaux pour observer le double effet de structuration et d’amélioration. L’amélioration des
propriétés mécaniques du sol est due a la création d’hydrates enrobant et liant les particules

entre elles.

On utilisera donc I’un ou I’autre des traitements en fonction des sols a traiter. On préférera un

traitement a la chaux pour un sol fin qui ne présente aucune stabilité face aux aléas
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climatiques tandis que I’option « LHR » sera choisie pour des sols peu ou pas plastiques. Le
traitement dépendra également de 1’objectif final fixé, a savoir une utilisation en tant que

remblai ou pour permettre la progression d’un chantier.

5.2.2 M¢éthodologie des traitements de sols en place au LHR

Le traitement des sols en place est une technique qui existe depuis le milieu du 20°™ siécle
puisque cette approche était utilisée pour le terrassement d’ouvrages d’art des les années
1950, avant de se répandre, et s’améliorer au gré des évolutions techniques, aux couches de
forme et d’assises de chaussée. Aujourd’hui, cette technique est souvent proposée en solution
principale ou variante des tracés routiers puisqu’elle s’applique a un nombre de plus en plus
grand de sols, qu’ils soient argileux, limoneux, sableux ou bien crayeux. Il s’agit d’un procédé
dont les mises en ceuvre suivent les recommandations du guide technique de « Traitement des
sols a la chaux et/ou aux liants hydrauliques — application a la réalisation des remblais et des
couches de formes » SETRA/LCPC [12]. Sans détailler des configurations spécifiques, on

distingue cinq étapes principales pour le traitement des sols, synthétisées sur la Figure 5-2.

ETAPES DESIGNATION MATERIELS

! i
Scarsficateur
2 Epandagze “
Epandeur
3 Malaxage %
Pulvimixeur
Miveleuse
8

Clompactage

b

Compacteur

Figure 5-2 : Etapes de traitements de sols en place pour la construction routiére
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e ETAPE I : Il s’agit de faciliter le travail des malaxeurs, et donc d’ouvrir le sol et d’en
¢liminer les éléments trop gros a I’aide de scarificateur. L’objectif est d’homogénéiser

le matériau en place [69] [73].

» ETAPE 2 : L’épandage est réalisé par des systémes d’épandeur a dosage volumétrique
asservi ou non en vitesse et défini par un systéme de réglage pondéral. La mise en

ceuvre doit en effet tre trés précise dans les quantités a épandre (Q en kg/m?).

e ETAPE 3: Le malaxage est destiné & obtenir une bonne homogénéité du matériau
traité sur 1’épaisseur désiré. Il est réalisé¢ a 1’aide de pulvimixeur, engin doté de
chambre de malaxage, de dispositifs d’injection d’eau et parfois d’injection liant

hydraulique [73].

e ETAPE 4: Un compactage partiel suit trés rapidement le malaxage afin de limiter
I’exposition aux intempéries. Le réglage s’effectue a la niveleuse et consiste a
I’enlévement de matériau avec une tolérance de + 3 cm pour les couches de forme et
les fondations des assises de chaussée, de + 2 cm pour les bases des assises de

chaussée.

e ETAPE 5 : On procéde au compactage final afin d’obtenir 1’objectif de densification
visé (selon 1’usage du sol) [12]. Une protection de surface est réalisée pour protéger
les couches des intempéries et du trafic sur chantier. Plusieurs enduits (émulsion de
bitume ou complexe d’émulsion et d’enduits superficiels) peuvent étre utilisés pour
répondre aux niveaux d’agressivité de trafic de chantier et d’exposition climatique

avant son recouvrement par la couche sus-jacente.

5.2.3 Normes en vigueur et caractérisation des LHR

De multiples normes définissent les conditions d'emploi, les spécifications des matériaux et
les protocoles d'essais. Pour résumer et centrer ce contexte normatif sur notre étude, nous

n’avons retenu que quelques-unes d'entre elles, synthétisées dans le Tableau 5-2 ci-apres :
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EN 13282-1&2

« Liants hydrauliques routiers. Partie 1 : Liants hydrauliques routiers a
durcissement rapide & normal. Composition, spécifications et critéres de

conformité » [2]:

NF P 94-102

« Sols : reconnaissance et essais. Sol trait¢ au liant hydraulique,
¢ventuellement associé¢ a la chaux, pour utilisation en couche de forme,

partie 1 & 2. [34] [8]

NF EN 14227-13

« Mélanges traités aux liants hydrauliques, spécifications. Partie 13 : sol
traité au LHR ». A noter que cette présente norme s'applique aux sols
traités au LHR destinés a la construction ou l'entretien d'assises de

chaussées ». [33]

NF EN 13286-53

« Mélanges traités aux liants hydrauliques et mélanges non traités. Partie
53 : Méthode de confection par compression axiale des éprouvettes de

matériaux traités aux liants hydrauliques ». [36]

NF EN 13286-41

« Mélanges traités et mélanges non traités aux liants hydrauliques -
Partie 41 : méthode d'essai pour la détermination de la résistance a la

compression des mélanges traités aux liants hydrauliques ». [35]

NF EN 13286-42

: « M¢élanges traités et mélanges non traités aux liants hydrauliques -
Partie 42 : méthode d'essai pour la détermination de la résistance a

traction indirecte des mélanges traités aux liants hydrauliques ». [37]

NF EN 13286-43

« Mélanges traités et mélanges non traités aux liants hydrauliques -
Partie 43 : méthode d'essai pour la détermination du module d'élasticité

des mélanges traités aux liants hydrauliques ». [38]

NF EN 13286-45

« Mélanges traités aux liants hydrauliques et mélanges non traités. Partie
45 : Méthode d’essai pour la détermination du délai de maniabilité des

mélanges traités aux liants hydrauliques ». [4]

Tableau 5-2 : Normes de spécification et caractérisation des liants hydrauliques routiers
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Les performances a atteindre sont différentes en fonction de la destination du traitement
(remblai ou couches de forme et d'assise). Pour les assises de chaussée, les performances
mécaniques du traitement de sol doivent étre caractérisées et classées selon l'une des trois
méthodes proposées dans la norme EN 14227-13 [33], a savoir: l'indice de portance
Californien (ICBR), exprimé en pourcentage ; la résistance mécanique en compression (R,) ;
le couplage de la résistance mécanique en traction directe (R;) ou diamétrale (Rg) et du
module d'élasticité (E). D'autres caractéristiques sont exigées comme l'insensibilité a I'eau, la
non gélivité et le délai de maniabilité. Pour les couches de forme, les performances
mécaniques sont caractérisées a travers la résistance a la compression simple autorisant la
circulation de chantier R, la résistance a l'immersion au jeune age Rin, la résistance au gel

Ri(g) et les performances a long terme (couple Ry/E;).

Pour la résistance permettant la circulation de chantier R sur la couche traitée, trois classes
existent conformément aux données du Tableau 5-3. Les résistances sont mesurées a
différentes échéances puis interpolées pour déterminer le nombre de jours (n) permettant

d’atteindre la classe de résistance visée.

Classe Ryl R.2 R.3

Résistance en

compression & n jours Re(n) > 1,5MPa | 1,0<R¢(n)<1,5MPa | 0,5 <R¢(n)<1,5MPa

Tableau 5-3 : Classe de résistance en compression permettant la circulation des engins NF P 94-
102-1/34]

L'insensibilité a 1'eau est caractérisée par le rapport entre la résistance aprés immersion et la
résistance en compression a 60 jours. Comme dans le cas précédent, trois classes existent

selon l'argilosité du sol, a savoir (Tableau 5-4):

Argilosité Riml Rim2 Rim3

VBS <0,5 | Rei/Res0 > 0,9 | 0,9 > Rei/Reso > 0,8 | 0,8 > Rei/Rego > 0,7

VBS > 0,5 | Rei/Res0 > 0,9 | 0,8 > Rei/Re0 > 0,6 | 0,6 > Rei/Reso > 0,5

Tableau 5-4 : Classe des sols en fonction de leur résistance a I’immersion au jeune dge NF P 94-
102-1/34]
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La résistance au gel est définie soit par une valeur minimale de la résistance en compression
diamétrale Ry(g) égale a 0,25MPa, soit par des essais de gonflement réalisés selon la norme
NF P 98-234-2 [11]. Les performances a long terme sont définies par les valeurs a 90 jours de
la résistance en traction directe ou indirecte (résistance a la compression diamétrale) et le

module en traction.

Tout type de sol ne peut recevoir un traitement au LHR. Pour ce faire, les matériaux en place
doivent répondre a trois critéres fondamentaux : 'homogénéité du gisement, un pourcentage
maximal de gonflement volumique apres immersion dans I’eau Gv selon la norme EN 13286-
49 (inapte si Gv > 10% et apte si Gv < 5%) [33], une valeur minimale de la résistance en

compression diamétrale Ry, (inapte si Ry, < 0,10 MPa et apte si Ry, > 0,2 MPa).

5.3. Compositions et caractérisation des LHR a base de fines

5.3.1. Formulation des LHR a base de fines

Pour formuler nos LHR, nous nous sommes inspirés de deux liants industriels. Le premier est
un liant a base de clinker et d’additions minérales inertes, appelé dans la suite « LHR
industriel 1 », identifié par le marquage HRB E 3 K75, L22 selon la norme NF E 13282-1 [2].
Il s’agit d’un liant appartenant a la classe de résistance 30 MPa, composé de clinker a 75% et
de calcaire a 22%. Le second, nommé « LHR industriel 2 », est un liant a base d’additions
minérales a forte teneur en laitier de haut fourneau (LHF), identifi¢ comme HRB E 3 S82, L6,
V6, K6 selon la norme NF E 13282-1 [2]. Comme pour le premier liant, ce LHR appartient a
une classe de résistance de 30 MPa. Il est constitué de 82% de LHF, 6% de calcaire, 6% de
cendres volantes et 6% de clinker. Ces deux liants sont représentatifs de deux familles de
LHR industriels, I’'une a base de clinker et ’autre a base d’additions minérales. Ils servent

dans la suite, de références de comparaison.

5.3.1.1. LHR « clinker + fines non traitées »

Un premier groupe de LHR a été formulé a base de fines non traitées (BA-NT ou RB-NT). Il

appartient a la famille du LHR industriel 1 : ce sont des mélanges binaires de ciment et de
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fines de proportions massiques respectives 22 et 78%. Sur la Figure 5-3 sont schématisées

leurs compositions.

« Ref»
LHR Industriel 1

«LHR - BA-NT » « LHR - RB-NT »

Clinker CEM I CEMI1I
(75%) (78%) (78%)

Autre 3%

Figure 5-3 : Formulation du LHR a base de clinker

Pour ces deux LHR, nous avons utilisé un ciment de type CEM 1 52,5N de I’usine de Saint
Pierre La Cour (LAFARGE, annexe A.14). Ce ciment est composé a 94% de clinker, 4,5% de
gypse et 2% d’addition non définie. Connaissant la composition du ciment, on en déduit celle
détaillée de nos LHR : 73,3% de clinker, 22% d’addition de fines et 3,3% de gypse et 1,4 %

d’addition autre.

5.3.1.2. LHR « additions minérales + fines traitées »

Pour formuler des LHR de la deuxiéme famille, c’est-a-dire comparables au LHR industriel 2,
nous nous sommes bas¢s sur les travaux de Ségui et al., [184] [185]. Les auteurs ont travaillé
sur ’optimisation de la composition d’un LHR avec la quantité la plus élevée possible de
pouzzolane naturelle ajoutée de chaux et de gypse, ces deux matériaux pouvant jouer un role
important dans la résistance des mélanges pouzzolane/chaux/gypse. En effet, la présence de
gypse accroit la consommation de la chaux par la pouzzolane. En revanche, la quantité de
gypse doit étre limitée a 5% afin que la proportion de sulfate (SO3) maximale soit inférieure a
4% [2] [188]. La Figure 5-4 compare entre les deux LHR formulés avec les fines traitées
(BA-T et RB-T), le liant industriel 2, et le liant optimisé par Segui et al., [185] composé de
80% de pouzzolane, 15% de chaux et 5% du gypse.
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« Ref'»
« LHR Industriel 2 »  Optimisation du LHR « LHR BA-T » « LHR RB-T »
Laitier Haut Laitier Haut ooy
Pouzzolane Fourneau Fourneau
Fourneaun
(82%) (80%) (74,28%) (60,9%)
________________ (fines
"""""" v o (fines [ - RB-T-900)
Eiesam CaO  [7777TTTT BA-T-1000)
CV (6%) (15%) CaO libre (21,08%) ) CaO libre (529%)
Clinker(6%) | __ ______ Gypse(8%) | Gypse(4,64%) [~~~ | Gypse(3.81%)

(Segui et al, 2013)

Figure 5-4 : Formulations des LHR a base d’additions minérales

Dans notre étude, nous avons choisi d’utiliser un laitier haut fourneau (LHF) (Annexe A.8) a
la place de la pouzzolane naturelle et de remplacer la chaux industrielle utilisée par Segui et
al., [185] par les fines traitées BA-T-1000 et RB-T-900 (dont la démarche de fabrication et les
caractéristiques ont été présentées dans le chapitre 3). Un gypse industriel avec la teneur en

calcium sulfate hydrate a 98% a également été utilisé¢ (Annexe A.13).

Les compositions des LHR BA-T et RB-T ont été calculées a 1’aide du systeme d’équations

suivant, en s’inspirant des travaux de Ségui et al., [185].

PLHF T PFines + P = 100% (5.1)
PG/ pLur = 6,25.107 (5.2)
pcao / prur = 0,187 (5.3)
Pcao / Prines = 0,667 et 0,324 respectivement pour BA-T et RB-T (5.4)

PLHFs Priness PG €t Pcao sont respectivement les proportions massiques (en %) en laitier de haut
fourneau, en fines (BA-T ou RB-T), en gypse et en chaux du liant formulé. Les ratios pg /
pLur et pcao / pLur ont été pris égaux a ceux proposés par Ségui et al., [185] (équations 5.2 &
5.3). Les proportions de chaux libre contenue dans les fines BA-T ou RB-T (pPcao / Prines) Ont

¢été déterminées apres traitement thermique (cf. chapitre 3).
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La résolution de ces quatre équations nous permet de proposer les deux compositions :

* le mélange ternaire nommé « LHR-BA-T» constitué de 74,3% de LHF; 21,1% de
fines BA-T et 4,6% gypse.

* le mélange ternaire nommé « LHR-RB-T » constitué de 60,9% de LHF; 35,3% de
fines BA-T et 3,8% gypse.

5.3.2. Classification des LHR formulés selon les normes en vigueur

Tous les résultats de notre étude de classification sont basés sur la norme francaise des liants
hydrauliques routiers (NF-P 15-508) [9] puisqu’au moment de la réalisation de ces travaux de
these, les normes EN 13282-1&2 [2] [3] actuelles de spécification des « liants hydrauliques
routiers a durcissement rapide et normal » n’étaient pas encore en vigueur. Les différences
entre ces deux normes européennes et la norme francaise ne sont pas fondamentales puisque
toutes les trois prescrivent des exigences de nature, mécaniques, physiques et chimiques (voir

Tableau 5-5).

Caractéristique Critere NF P 15-108 Critere NF 13282-1
qau (Spécification) (Spécification)
Classe (c}\«/eﬂl;zs)lstance Classe de résistance (MPa)
10 ] 20 [ 30 Rea7) ™g2 [ E3 | E4 | E4RS
Mécanique R4 56 ] >10| =220 | =230 >5 | 210 | =216 | >16
> > >
125 | 22,5 | 325 | =30
<30 | <40 | £50 R, 228 S, S, S,
32,5 | 42,5 | 525 i
. Refus 2 90 Refus 290
<159 < 150
) Finesse um (%) < 15% en masse um (%) < 15% en masse
[}
= Temps de Classe > 180 min E2,E3,et >90 min
‘@ [ courante E4
= debut de Prise rapide
. - . i - .
A prise (PR) <45 min E-RS <90 min
Stabilit¢ | Expansion <30 mm Expansion <10 mm
< 49
Ou 9;/4sf)LHR = 4%
Teneur en ° . Teneur en Ou 9% si LHR composant
. composant Schistes . o
Chimique sulfates S sulfates Schistes calcinés (T), cendre
calcinés (T), cendre .
(S03) . (S03) volantes calciques (W) et
volantes calciques Jaitier (S)
(W) et laitier (S)

Tableau 5-5 : Spécifications des LHR définis par les normes NF P 15-108 [9] et NF 13282-1&2 [2]
3]
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5.3.2.1 Exigences de nature

Dés ce premier critere, les LHR formulés a bases de fines (NT et T) ne sont pas en conformité
avec le contexte normatif. En aucun cas la norme NF-P 15-108 ne spécifie 'utilisation de
déchets du BTP comme constituant principal dans les LHR, ni méme comme constituants

secondaires et additifs.

5.3.2.2 Exigences mécaniques

La norme NF-P 15-108 classe les LHR en fonction des résistances mécaniques en
compression a 56 jours sur mortier normalisé (selon la norme EN 196-1 [16]). Trois
éprouvettes de dimensions 40 x 40 x 160 mm ont été fabriquées pour chaque composition. Le
mortier est constitué de (1350 + 5g) de sable normalisé, (225 + 1g) d’eau et de (450 + 2g) de
LHR. Les éprouvettes ont été coulées puis démoulées a 24h et conservées dans de I’eau a
20°C pendant toute la durée de la cure. Les résistances en compression ont été ensuite
mesurées a trois échéances (7, 28 et 56 jours). Le Tableau 5-6 et la Figure 5-5 présentent les

résultats de cette étude.

Résistance a la compression R, (MPa)

7] 28j 56j
. LHR-BA-NT 36,0 41,5 49,2
2 [ LHRRBNT | 334 374 48,2
g _§ LHR-industriel 1 - - 49,2
E’ E LHR-BA-T 20,3 29,4 40,8
g LHR-RB-T 17,5 27,6 40,1
| LHR-industriel 2 . - 39,1

Tableau 5-6 : Résistance mécanique en compression des mortiers a base de LHR

169



Chapitre 5 : Fabrication de liants hydrauliques routiers a base de
fines BA et RB

—+LHR-BA-NT
45 -#-LHR-RB-NT
-o-LHR-INDUSTRIEL 1

-+~LHR-BA-T
45 -#-LHR-RB-T
-e-LHR-INDUSTRIEL 2

Limite classe LHR 30 selon la norme NF P 15-108 Selon la norme NF P 15-108

Resistance a la compression (MPa)
Resistance a la compression (MPa)

0 8 16 24 32 40 48 56 0 8 16 24 32 40 43 56

Temps (jours) Temps (jours)

Figure 5-5 : Résistance en compression des mortiers LHR a base de clinker et calcaire (a gauche) et
LHR a base de laitier, de chaux et gypse (a droite)

Les résistances en compression a 56 jours sont comparables entre les mortiers formulés a
partir des LHR industriels et ceux formulés a partir des LHR a base de fines. Vis-a-vis de
cette exigence, les quatre LHR sont de classe de résistance 30, soit la plus haute classe
proposée dans la norme. Selon la norme EN 13282-1&2 [2] [3], nos LHR peuvent étre
considérés comme des liants a durcissement rapide puisque les résistances a 7 jours sont
supérieures a 10 MPa (classe E3 pour les LHR a base de BA/RB-T ; classe E4 pour les LHR a
base de BA/RB-NT).

L’évolution des résistances des mortiers normalisés formulés avec les LHR BA/RB-NT
présente des similitudes avec celle des mortiers formulés avec des fines BA/RB-NT présentés
dans le chapitre 4. Nous avions avancé, dans ce méme chapitre, que les fines RB-NT ont une
probable activité pouzzolanique. Celle-ci semble bien se confirmer ici. En effet, les
résistances sont plus faibles a court terme dans le cas des mortiers avec fines RB-NT que dans
le cas des mortiers avec fines BA-NT. Mais, a long terme, la différence de résistance tend a

s’annuler.

Dans le cas des mortiers normalisés avec des fines traitées (LHR-BA/RB-T), le constat est
similaire : les différences de résistances observées au jeune age diminuent avec le temps
(Figure 5-5). Le deux LHR ont été formulés a teneur en chaux vive constante (15%) ce qui,
compte tenu de la composition des fines apres traitement, nécessitait un apport plus élevé de

fines RB-T que de fines BA-T et donc moins de LHF et de gypse susceptibles de participer a
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I’évolution des résistances dans le LHR-RB-T. Au regard de ces considérations, émettons

deux hypothéses :

¢ Comme dans le cas des fines non traitées RB-NT, les pouzzolanes (terre cuite) dans
les fines traitées RB-T participent a la réactivité générale du LHR-RB-T et donc

compensent la réduction de LHF.

¢ La quantité de chaux vive ajoutée n’est pas suffisante pour activer la totalité¢ des LHF
puisque les résistances sont équivalentes a 56 jours. Cette hypothése pourrait étre
confirmée par une analyse complémentaire par diffraction de rayons X par exemple,

pour quantifier la consommation de la chaux hydratée.

Il est a noter enfin que les résistances des mortiers avec le LHR industriel 2 et les LHR
BA/RB-T sont plus faibles que celles des trois autres compositions (LHR industriel 1, LHR
BA/RB-NT) quelle que soit I’échéance.

5.3.2.3 Exigences physiques et chimiques

Pour étre en conformité, les LHR doivent aussi répondre a des exigences physiques, d’ordre
granulométrique, de temps de prise, d’expansion et de teneur en sulfates, autant de parametres

qu’il sera nécessaire de déterminer, a I’avenir, pour valider compleétement nos LHR.

5.4. Composition et caractérisation du sol témoin

Un sol témoin a été reconstitué en laboratoire. Nous avons choisi de mélanger 80 % de sable
et 20 % d'argile pour obtenir un sol riche en fines nécessitant un traitement au LHR. Le sol
témoin est constitué d’un sable siliceux de coupure granulométrique 0/4 provenant d’une
carriecre KLEBER MOREAU en Vendée (85) (Annexe A.4) et d’une argile de type kaolinique
sous forme de poudre (Dp.x = 200 pm) fournie par I’entreprise SOLARGIL (Annexe A.11).

La caractérisation du sol reconstitué en laboratoire a été réalisé en conformité avec le Guide
des Terrassement routier « GTR » (la norme NF-P 11-300 [5]). Les principaux parametres

sont : l'origine pétrographique du sable et de l'argile, la granularité (Dmax), la répartition
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granulométrique du mélange (% de passants a 80 um et 2 mm), l'argilosité (VBS; Ip), les
caractéristiques géotechniques (pdsopn, ®opn, IP). Nous ne prenons pas en compte 1'état
hydrique du matériau car c'est un sol reconstitu¢ a partir de mati¢re seche. En revanche, la
classification de ce sol est définie a la teneur en eau optimale pour le compactage puisque

c’est a cette méme teneur en eau que nous réalisons les traitements au LHR.

5.4.1 Classification du sol témoin selon le GTR

5.4.1.1 Granulométrie et masse volumique

Les courbes granulométriques du sable, de 1’argile et du sol témoin 80/20 ont été obtenues par

tamisage et granulométrie laser [10] et sont présentées sur la Figure 5-6.

D’apres la courbe du sol témoin (courbe de mélange), les pourcentages de passant a 80 um et
2 mm sont respectivement de 19,1% et 84,3%. Ces deux seuils permettent de confirmer la

nature du sol témoin qui est, selon le GTR, un sol a tendance sableuse riche en fines.

La masse volumique des grains solides (ps) du sol témoin a été recalculée a partir des masses
volumiques réelles du sable (2,65 g/em’) et de D’argile (2,54 g/em’) et est estimée a
2,627 g/cm?. On trouvera en annexe B.3, la méthode de calcul de la masse volumique d’un

mélange a partir des masses volumiques des constituants.
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Figure 5-6 : Courbes granulométriques du sable, de I’argile et du sol témoin 80/20

5.4.1.2 Argilosité

L’argilosité d’un sol est définie a travers 1’indice de plasticité (Ip) [6] et la valeur de bleu de
méthyléne saturé (VBS) [7]. Ces deux parametres sont complémentaires méme si I’indice Ip
est aussi un parametre de comportement (maniabilité). L’indice Ip caractérise 1’étendue du
domaine plastique ou le sol reste déformable tout en conservant ses propriétés mécaniques
(cisaillement). I1 est défini comme étant la différence entre la limite de liquidité (wy, teneur en
eau exprimée en %) et la limite de plasticité (w, exprimée en %) sur une fraction inférieure a
400 um. On considere que, plus I'indice Ip est élevé, plus I’argilosité est grande. La valeur au
bleu de méthyleéne saturé VBS exprime la quantité de bleu de méthyléne adsorbée a la surface
interne et externe des particules d’un sol. On suppose que, plus la VBS est élevée, plus la
quantité de fraction argileuse est grande. Le Tableau 5-7 donne les valeurs de VBS et Ip

obtenues pour notre sol témoin.

5.4.1.3 Essai Proctor

L’essai Proctor a pour objectif de déterminer la teneur en eau (wopn) optimisant la compacité

d’un sol dans des conditions de compactage normalisées. Pour notre étude, I’essai Proctor
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Normal a été réalisé sur le sol témoin selon la norme EN 13286-2 [3] dans un moule CBR a
cinq teneurs en eau différentes (4, 6, 8, 10 et 12 %). La Figure 5-7 présente les résultats de
cette analyse ou la masse volumique séche pgopn (g/cm?) est exprimée en fonction de la teneur

en eau ® (%).
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Figure 5-7 : Courbe Proctor du sol témoin

La courbe Proctor obtenue présente classiquement une allure « en cloche ». Par lecture
graphique, la teneur en eau a I’optimum est estimée a 8,16% pour une masse volumique séche
maximale pg de 2,07 g/cm®. A partir de cette derniére et de la masse volumique des grains

solides ps, on estime la compacité a I’optimum a pg/ps= 0,79.

5.4.1.4 Indice Portant Immédiat (IPI)

L’IPI caractérise I’aptitude d’un sol, normalement compacté a sa teneur en eau naturelle, sans
surcharge ni immersion, a permettre la circulation des engins de chantier. Cet indice est une

donnée d’entrée utile a I’identification des sols selon le GTR.

Un essai de poingonnement CBR a été réalis¢ sur le sol étudié¢ selon la norme NF P94-078.
Cependant, contrairement a ce qui est préconisé dans le protocole normalisé, 1’essai a été fait

sur le sol compacté a I’optimum Proctor a la teneur wopn. L’IPI a ainsi été évalué a 12,4%.
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5.4.1.5 Classification selon le guide GTR

Le Tableau 5-7 et la Figure 5-8 présentent la synthése des données nécessaires a la
classification selon le GTR. A noter que ’on considére la teneur en eau naturelle du sol
témoin égale a mopn , car les traitements du sol témoin se font, dans le cadre de ces travaux, a

cette teneur en eau.

Un sol de classe B5 est un sol similaire a un sol fin de classe Al compte tenu de leur faible
plasticité (Ip < 12) et donc de leur sensibilité aux variations hydriques. Ce sont des sols qui
nécessitent des traitements spécifiques aux liants. Ces principaux parametres valident notre

sol témoin, qui sert de support aux traitements avec les LHR étudiés.

Classement selon la nature Classement selon I’état hydrique
Dmax =4 mm < 50 mm B5
i ) = <IPI<
Tam_lsat 0a 80 <359 « Sables et IPI=12,4 12 <IPI <30
pm = 20% graves trés B5m
VBS=0,6% |<15% o WOPN = On <o <
Ip=10.83 % 1% siliceux » —8.16% 0,9 wopn < p < 1,1 ®opN

Tableau 5-7 : Caractéristiques du sol reconstitués au labo

ar 3 darni 4
A A A A
_/
< B: B "
Passanta 2mm
.
| 100%
D, | B B, g
V%
D; | B; B,
. . " i |-rcc -
o 01 02 15 25 6 8 VBS

Figure 5-8 : Classification GTR des sols selon leur nature NF P 11 — 300
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5.4.2 Caractéristiques minéralogiques du sol témoin

Un échantillon représentatif du sol témoin a été broyé a 80 um avant d’étre analysé par

diffraction de rayons X et par ATG. Les résultats de ces deux analyses sont présentés sur la

Figure 5-9 et la Figure 5-10.
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Figure 5-9 : Diffractogramme de rayons X du sol témoin broyé a 80 um
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Figure 5-10 : DTG et TG de ’argile et du sable seul (a gauche) et du sol témoin (a droite)
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Le diffractogramme de rayons X confirme la présence des minéraux argileux (Kaolinite K et
Smectite S) et d’autres non argileux (quartz Q, calcite C). Ces résultats qualitatifs sont

cohérents avec les données des fiches techniques du sable et de I’argile (annexe A.4 et A.11)

La courbe DTG de I’argile met en évidence un premier pic avant 100°C lié a I’évaporation de
I’eau situé dans ’espace interfoliaire et sur les surfaces externes des particules de la Smectite.
Un large pic apparait entre 200 et 800°C lié a la déshydroxylation conjuguée de la Kaolinite et
de la Smectite. La courbe DTG du sable met en évidence un pic principal lié a la
décarbonatation de la calcite entre 570 et 820°C, dont la teneur est estimée a 21%, un pic
secondaire a 580°C correspondant a la transformation du quartz et deux autres pics vers
480°C non identifiés. La courbe DTG du sol témoin se superpose aux deux précédentes
(mémes pics), ce qui valide la représentativité du mélange testé. En outre, la proportion de
calcite mesurée pour le sol (16,1%) est bien proportionnelle a la teneur en calcite du sable

(21%) et a la proportion de sable dans le sol (80%).

5.5. Traitement du sol témoin aux LHR

5.5.1. Procédures et mélanges étudiés

5.5.1.1. Confection des éprouvettes de sol traité

Dans le cadre de notre étude de faisabilité basée sur une comparaison de LHR industriels et de
LHR confectionnés a partir des fines BA/RB-NT/T, seules la résistance en compression et la

sensibilité a I'eau du sol traité sont analysées.

Nous avons choisi de travailler & compacité constante, a la teneur en eau optimale Proctor,
quelle que soit la nature du liant. En fixant ces parameétres, les différences de résistance a la
compression des sols traités seront principalement dues au liant utilis€ (et non a une
différence de porosité initiale). Notons aussi que les éprouvettes testées sont de diametre et
hauteur, de 5 cm (vy : 98,17 cm?), soit un élancement de 1. La norme demande un élancement
¢gal a 2. Nous avons bien conscience qu’un élancement égal a 1 conduit a une surestimation
des résistances en compression. Cependant, nous avons fait ce choix pour des questions

pratiques liées a la quantité de LHR a produire.
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Figure 5-11 : Préparation des matériaux jusqu’a I’étape de confection des éprouvettes

Les éprouvettes de sol sont confectionnées par compression axiale a partir de la norme NF EN
13286-53 [36]. La Figure 5-11 présente le matériel utilisé et une éprouvette aprés compactage.
Le malaxage du sol non traité est fait dans un malaxeur a mortier a la teneur mopn, 24 heures
avant le compactage. Le mélange est conservé dans des sacs hermétiques pour favoriser
I’homogénéité de la teneur en eau. Dans le cas des sols traités avec les LHR aux fines traitées,
le sol est mélangé au LHR 30 min avant le compactage. Cette durée permet d’éteindre la
chaux vive amenée par les LHR et donc d’éviter le gonflement a trés court terme. Dans le cas

des LHR avec fines non traitées, le compactage est fait juste aprés le mélange sol/LHR.

Lors du compactage sous presse, on mesure 1’effort appliqué en fonction du temps. Une
brusque augmentation de 1’effort nous indique que le moule est refermé (c’est-a-dire qu’on a
atteint une hauteur de 5 cm et donc le volume vg). La Figure 5-12 donne un exemple de

courbes « efforts en fonction du déplacement » pendant la fermeture du moule.

22 1
~-98% OPN

20 + —96% OPN
{ Moule
18 refermé
16 [ Effort de fermefure pour 98% OPN
Z 14
= Moule
8 12 refermé
5 Effort de fermeture pour 96% OPN /
B Q0 prmmme o s o i i o i o v o 70 S g o o o
8 +
6
4
2 4
0 2 4 6 8 10 12 14

Déplacement en mm

Figure 5-12 : Courbes des efforts de fermeture en fonction du déplacement pendant la fermeture du
moule pour pd égal a 98% OPN et pd égal a 96% OPN
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5.5.1.1.a. Confection des éprouvettes du sol t¢émoin non traité

Nous avons d’abord étudié le protocole de confection d’éprouvettes sur le sol non traité, avant

de I’étendre a tous les sols.

Conformément aux résultats de 1’essai Proctor, la masse de sol témoin (my) est préparée a la
teneur en eau a I’optimum (wopn = 8,16%), et compactée pour avoir la densité seche optimale
(pa = 2,03 g/cm’), soit une compacité de 0,79. Cependant, dans cette configuration, ’effort de
fermeture appliqué par le piston (>>20 kN) est tres €élevé par rapport au seuil imposé par la

norme (5,89 kN, soit 3 MPa pour une éprouvette de 5 cm de diametre).

Nous avons donc réduit 1’objectif de compacité en fabriquant des éprouvettes a 98% puis 96%
de la masse volumique seéche a I’optimum, soit 2,03 et 1,99 g/cm?, afin de limiter I’effort de
fermeture. Malgré cela, les efforts de fermeture du piston restent trés nettement au-dessus de
la limite imposée par la norme puisque qu’a 96% de I’optimum on mesure encore des efforts

pres de 10 kN (Tableau 5-8).

Nombre Effort de \¢ m’ v’ p p
0 0 0 app d sz

d’éprouvettes ferr?g\l;)r eF mo (g) (cm3) (2) (cm3) (g/cm3) (g/cm3) Compacité | Re (MPa)

1 14,80 215,38 | 101,94 2,113 1,953 0,743 0,20
98% 215,49 | 101,34 | 2,126 1,966 4 0,19
OPN 2 15,00 215,66 5, 01,3 , s 0,748 s

3 14,80 215,18 | 101,14 2,128 1,967 0,748 0,19

98,17

1 10,02 210,57 | 100,14 2,103 1,944 0,740 0,17
96%

2 9,90 211,31 210,47 | 102,75 2,048 1,894 0,720 0,17
OPN

3 10,00 210,81 | 102,14 2,064 1,908 0,730 0,18

Tableau 5-8 : Compacités et résistances mécaniques en compression des éprouvettes de sol non
traité apres compactage a 98 et 96% de ’OPN

Pour déterminer la compacité des éprouvettes, nous avons calculé la masse volumique séche
pd a partir de la teneur en eau initiale, de la masse volumique apparente pap, (masse m’g et du

volume v’ des éprouvettes mesurés apres le compactage) et de la masse volumique des grains
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solides du sol (ps = 2,63 g/cm’). Nous obtenons une compacité moyenne de 0,75 & 98% de

I’optimum et 0,73 a 96%.

On remarquera que la masse mesurée aprés compactage m’y est légeérement inférieure a la
masse introduite dans le moule mo a cause de petites pertes. De méme, le volume de
I’éprouvette apreés compactage v’y est plus grand que le volume visé vo. La compacité réelle
d’une éprouvette peut étre donc 1égerement différente de la compacité visée. Au regard de ces

résultats, nous avons décidé, au final, de réaliser notre étude comparative a 98% de 1I’optimum

en visant une compacité moyenne pour chaque éprouvette fabriquée de 0,75.

Aprés compactage, les résistances en compression des éprouvettes du sol témoin sont non

nulles puisque 1’on mesure 0,19 et 0,17 MPa respectivement a 98% et 96% de I’optimum.

5.5.1.1.b. Confection des éprouvettes de sols traitées

Le sol témoin est traité aux LHR sans prétraitement a la chaux puisqu’il est inutile de faire
une correction hydrique a I’optimum. Nous traitons le sol témoin avec une teneur massique de
3% de LHR (par rapport au sol sec). Pour atteindre 1’objectif de compacité fixé (0,75), nous
avons d’abord déterminé les masses volumiques des grains solides ps giobal des sols traités

(97% sol témoin + 3% LHR).

Prenons I’exemple du sol traité au LHR BA-NT. Le sol témoin est composé de 80% sable et
20% argile tandis que le LHR BA-NT est composé de 78% CEM I et 22% fines BA-NT. La
Figure 5-13 schématise ces compositions. A partir de la masse volumique des grains du sol
témoin et celle du LHR, il est possible d’estimer la masse volumique des grains solides
globale. Dans le cas du LHR BA-NT, p; giobale €St calculée égale a 2,64 g/em’ (en annexe B.4)
on trouvera le calcul de la masse volumique d’un mélange de deux constituants de masses

volumiques connues).
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« Sol témoin (ps) » «LHR - BA-NT (prgg) » « Sol traité (ps globale)»
80% sable + 20% argile 78% CEM I + 22% fines BA-NT 97 sol +3%LHR

ps=2,65g/cm’ + pc= 3,15;_/:-1’ -
Ne =1 i) (sable) (CEMI) V=1 om}
(vt - Vs -c ?:\, 7 Vt=1 cm’~ L (vt =Vsol + Vesssas)
v (Vt=Vc 1)
= 3 pf=2,45g/em?
Gt (Fines BA-NT)

(argile)

Figure 5-13 : Schémas illustrant les compositions du sol témoin, du LHR BA-NT et du sol traité

Dans le Tableau 5-9 sont reportées les masses volumiques des grains solides pour toutes les

compositions.
.. o
Cgi)ripf;lg/loil(ﬁz)ﬁ ps sol témoin (g/cm?) ps LHR (g/cm?) ps globale (g/cm?)
0

LHR industriel 1 2,890 2,634
LHR BA-NT 2,929 2,635
LHR RB-NT 5 627 2,829 2,633
LHR Industriel 2 ’ 2,910 2,635
LHR BA-T 2,810 2,632
LHR RB-T 2,821 2,633

Tableau 5-9: Masses volumiques des grains solides du sol témoin, des LHR et globale

Pour confectionner les éprouvettes de sol traité, nous avons suivi le protocole présenté
précédemment et vérifié pour chaque composition et chaque éprouvette la compacité apres
confection. Le Tableau 5-10 et le Tableau 5-11 présentent les résultats respectivement pour
les éprouvettes de sol traité aux LHR a base de clinker et pour les éprouvettes de sol traité aux
LHR a base d’addition minérale. Ces résultats valident notre méthode de fabrication puisque
toutes les compacités sont constantes et trés proches de la compacité visée, quel que soit le

LHR utilisé.
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Nombre Effort de Vo m’y Vo Papp Pd iy
LHR d’éprouvettes | fermeture F (kN) mo (8) (cm®) (2) (em?) (g/lem®) | (g/em®) Compacité
1 12,5 209,25 | 99,35 2,106 1,947 0,74
LHR-
Industriel 2 12,2 209,15 | 99,16 2,109 1,950 0,74
1
3 12 209,09 | 99,82 2,095 2,095 0,74
1 9 209,03 99,35 2,104 1,945 0,74
LHR
BANT 2 9,1 215,66 | 98,17 | 208,12 | 99,16 2,099 1,941 0,74
3 9 208,19 | 99,60 | 2,100 1,941 0,74
1 10 209,01 | 99,35 | 2,104 1,945 0,74
LHR
RENT 2 10 208,91 | 99,62 | 2,097 1,939 0,74
3 10,5 209,25 | 99,62 | 2,099 1,941 0,74

Tableau 5-10 : Compacités des éprouvettes de sol traité au LHR a base de clinker aprés compactage
a 98% de ’'OPN

Nombre Effort de Vo m’y v’ Papp Pd .
LHR d’éprouvettes | fermeture F (kN) mo (g) (cm®) (g) (cm®) (g/em®) | (g/em?®) Compacité
1 5,5 208,48 | 98,63 2,114 1,954 0,75
LHR-
Industriel 2 6,2 209,18 | 98,63 2,121 1,961 0,75
2
3 6,1 209,15 | 99,16 2,109 1,950 0,75
1 12,5 209,06 | 99,68 2,097 1,939 0,74
LHR 2 13 215,66 | 98,17 | 208,98 | 99,16 2,108 1,949 0,75
BA-T
3 13 209,23 | 99,22 2,109 1,950 0,75
1 11,1 209 99,22 2,106 1,947 0,74
LHR
RB-T 2 11,6 209,36 | 98,73 2,121 1,961 0,75
3 11,4 209,2 98,63 2,121 1,961 0,75

Tableau 5-11 : Compacités des éprouvettes de sol traité au LHR a base d’additions minérales apres
compactage a 98% de ’OPN
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5.5.1.2. Protocoles de caractérisation des éprouvettes de sol
5.5.1.2.a Résistance en compression

Les résistances en compression des éprouvettes de sols ont été¢ déterminées selon la norme NF
EN 13286-41 [35]. Trois éprouvettes de sol traité¢ ont été systématiquement testées pour
chaque échéance et pour chaque composition, soit un total de 144 analyses. Nous avons utilisé
une presse de 100 kN de marque Zwick/Roell Z100 a vitesse de mise en charge constante
¢talonnée a raison de 20 N/s (voir Figure 5-14.a). Huit échéances ont été retenues dont 5 pour
le court terme (1, 3, 7, 28 et 56 jours) et trois pour le long terme (90, 180 et 365 jours).
Pendant la période de cure, les éprouvettes ont été conservées dans des sacs hermétiques, eux

méme conserves dans une salle humide (HR > 80%).
5.5.1.2.b Expansion volumique Gv

L’expansion volumique des sols traités a ét¢ mesurée selon la norme NF EN 13286-49 [NF
EN 13286-49]. De plus, nous avons choisi d’utiliser deux méthodes pour évaluer les

gonflements a court et a long terme.

* La premicre consiste a déterminer I’expansion sans période de cure afin d’estimer les
effets des LHR a court terme. Trois éprouvettes par composition ont été stockées, juste
apres confection, pendant 24 heures dans des sacs hermétiques puis entourées d’une
bande élastique et d’un bracelet (Figure 5-14.b) et immergées dans de I’eau a 20 + 2
°C (soit 54 analyses). Les volumes apparents des éprouvettes ont été mesurés au pied a
coulisse a la confection puis a chaque échéance (3, 7 et 28 jours) par des pesées

hydrostatiques.

* Nous avons suivi une méthode similaire pour mesurer I’expansion volumique a long
terme des sols traités. Les éprouvettes ont €té conservées dans des sacs hermétiques
durant une période de 28 jours puis immergé dans de I’eau a 20 + 2 °C les 28 jours
suivants. Aprés immersion dans de I’eau a 20 + 2 °C, nous avons mesuré les

expansions volumiques a 56 et 90 jours (soit 36 analyses).

L’expansion volumique G, est calculée I’aide de la relation suivante :

Gv=100><[(V1-1/2)-1/0]/1/0 (5.6)
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Ou:

Vo = volume initial (en mm’) ; V| = somme du volume final + volume des bracelets élastiques
et de la bande textile (en mm’) ; V, = volume des bracelets élastiques et de la bande textile

(en mm®)

(a) (b)

Figure 5-14 : Essai de résistance en compression sur des éprouvettes de sol traité (a) ; conservation
d’éprouvettes de sol traité (b)

5.6.1.2.c Conductivité hydraulique

Il s’agit donc d’évaluer la conductivité hydraulique du sol témoin traité et non traité aux LHR.
On a longtemps considéré le coefficient de perméabilité, dont la mesure était effectuée sur un
échantillon homogene d’un matériau, comme une propriété intrinseéque. On sait aujourd’hui
qu’il n’en va pas ainsi lorsque le matériau présente un comportement qui peut évoluer en
cours d’essai. La mesure de la conductivité hydraulique est donc un moyen de caractériser la

stabilité chimique et volumique du sol traité¢ aux LHR et de valider ses performances.

Les essais ont été effectués a I'IFSTTAR (I’Institut Frangais des Sciences et Technologies des
Transports, de I’Aménagement et des Réseaux) de Nantes selon la norme NF X 30-443, 2002
[15] avec des perméametres a parois souples sur les éprouvettes de sol traité aux LHR agées
de 6 mois. Le dispositif présente le double avantage d’appliquer une contrainte de
confinement sur les éprouvettes et de maintenir les membranes souples qui les contiennent.

On limite ainsi les risques d’écoulement préférentiels, c'est-a-dire a travers les parois latérales.

L’essai est réalisé sur au moins une éprouvette de sol traité pour chaque composition (voir

Figure 5-15). Les coefficients de perméabilité ont été calculés a partir des mesures de débit,

184



Chapitre 5 : Fabrication de liants hydrauliques routiers a base de
fines BA et RB

de pH et de conductivité électrique de la solution percolant a travers I’échantillon. La
contrainte d’injection est augmentée de 20 a 100 kPa en s’assurant pour chaque montée en

charge que chacun des parametres sont stables.

L’injection de l'eau pour I'écoulement se fait de bas en haut afin de garantir une saturation
uniforme de ['éprouvette. Pour faciliter D'interprétation des résultats, la contrainte de

confinement est choisie égale a deux fois la contrainte d’injection.

—[> Arrivée d'air
> Arrivée d'eau
Injection Confinement

(A Percolat

h 4 (Mesure du pH et

de la conductivité
@ Manométre électrique)

A\ 4

Figure 5-15 : L’essai en cours de perméabilité et schéma du dispositif de circulation sols en place

Le coefficient de perméabilité se calcule a 1’aide de 1’équation de Darcy (5.7). En régime
laminaire, le coefficient de perméabilité moyen k correspond a la pente de la courbe v=f{(i)

(Figure 5-16).

— Q Ecoulement lamincie i Ecoulement turbulent
k = o (5.7) PP M
X1 | Y,
L7
/4

Ou
Q : le flux mesuré ; Vel ———
A : la section de I’éprouvette de sol de diametre 5 :
cm |
1: gradient hydraulique appliquée de 20 a 100 m/m. k |
Ces valeurs dépendent du rapport entre la :
contrainte d’injection et la hauteur d’échantillon, 0 ;

fixé icia 5 cm

Figure 5-16 : Loi de Darcy et limite supérieure d’application Cassan [67]
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5.6.1.2.d Bilan

Le Tableau 5-12 présente le nombre d’éprouvettes confectionnées pour mener a bien cette

caractérisation. Aussi, plus de 260 éprouvettes ont été préparées, conservées et analysées pour

étudier I'influence des LHR a base de fines de béton APPLET et de granulats recyclés

RECYBETON sur le comportement physique et mécanique du sol.

déchamitlons | . Nb- 10t
Type d’essai Désignation Echéances (j) 1 d’échantillons
par échéance
(_) (')
LHR-BA-NT 1,3,7,28, 56,90, 182, 365 3 24
Résist LHR-RB-NT 1,3,7,28, 56,90, 182, 365 3 24
esi;‘mes LHR liant industriel 1 | 1, 3,7, 28, 56, 90, 182, 365 3 24
compression LHR-BA-T 1,3,7,28, 56,90, 182, 365 3 24
P LHR-RB-T 1,3,7,28,56,90, 182, 365 3 24
LHR liant industriel 2 | 1, 3, 7, 28, 56, 90, 182, 365 3 24
3,7, 28 (a court terme)
LHR-BA-NT 56, 90 (a long terme) 3 15
3,7, 28 (a court terme)
LHR-RB-NT 56, 90 (a long terme) 3 15
. . 3,7, 28 (a court terme)
Expansion LHR liant industriel 1 56, 90 (a long terme) 3 15
volumique 3,7, 28 (a court terme)
LHR-BA-T 56, 90 (a long terme) 3 15
3,7, 28 (a court terme)
LHR-RB-T 56, 90 (a long terme) 3 15
. . 3,7, 28 (a court terme)
LHR liant industriel 2 56, 90 (4 long terme) 3 15
LHR-BA-NT 182 1 3
LHR-RB-NT 182 3 9
Conductivité | LHR liant industriel 1 182 1 3
hydraulique LHR-BA-T 182 1 3
LHR-RB-T 182 3 9
LHR liant industriel 2 182 1 3
Nombre total d’éprouvette 264

Tableau 5-12 : Bilan du nombre d’éprouvettes de sol traité fabriquées et testées

5.5.2. Influence des LHR sur le comportement mécanique du sol traité

Dans un premier temps, nous nous intéressons a 1’influence des LHR sur le comportement

mécanique des sols. Les résultats sont présentés ci-dessous en deux parties concernant d’une

part les LHR a base de clinker et d’autre part les LHR a base d’addition minérale.
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5.5.2.1. Sol traité aux LHR a base de clinker

Sur la Figure 5-17 et le Tableau 5-13 sont présentées les résistances moyennées du sol traité a

base du LHR industriel 1 et ceux traités a base de fines BA/RB-NT a court terme (1, 3, 7, 28

et 56 jours) et a long terme (90, 180 et 365 jours). Ces résultats sont complétés par les limites

des trois classes de résistance en compression autorisant la circulation de chantier (R de

0,5; 1 et 1,5 MPa) selon la norme NF P 94-102-1 [34].

Echéances Résistance en compression (MPa) Ecart type (MPa)
(ours) LHR-BA- | LHR-RB- [ LHR- LHR-BA- | LHRRB- | LHR-
NT NT industriel 1 NT NT industriel 1

1 1,63 1,85 1,70 0,05 0,05 0,02

3 1,89 1,95 2,21 0,02 0,11 0,04

7 2,39 2,47 2,58 0,05 0,05 0,08
28 2,86 2,92 3,19 0,01 0,15 0,06
56 3,55 4,03 4,35 0,02 0,26 0,04
90 3,93 4,72 4,49 0,04 0,21 0,06
180 3,96 5,27 4,71 0,18 0,11 0,28
365 4,02 5,67 5,37 0,004 0,13 0,11

Tableau 5-13 : Résistances en compression des éprouvettes de sol traité aux LHR a base de clinker

LHR-BA-NT
mLHR-RB-NT

B LHR-INDUSTRIEL 1

Court terme

Long terme

Rc (MPa)

56 90

Temps (jours)

180

365

Figure 5-17 : Résistances en compression des éprouvettes de sol traité aux LHR a base de clinker
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Le bilan des résistances en compression des sols traités aux LHR BA/RB-NT est tres positif
puisque leurs performances mécaniques sont proches de celle du sol traité avec le LHR
industriel 1. Dés le premier jour, le seuil de résistance a la compression autorisant la
circulation de chantier R est atteint. Cette approche est d’autant plus encourageante que la
substitution du filler calcaire par les fines pourrait étre augmentée. Cette optimisation sera

d’ailleurs présentée a la fin de ce chapitre.

Sur la Figure 5-18 sont représentées les résistances relatives obtenues de 56 a 365 jours en
prenant pour référence a celle mesurée en moyenne a 28 jours pour chaque formulation (LHR

industriel 1, LHR-BA/RB-NT).

3

N
NS wn

ja—y

Résistance relative (-)
[y

LHR-BA-NT
0.5 -#-LHR-RB-NT
-+~ HR-Industriel 1
0 50 100 150 200 250 300 350

Temps (jours)

Figure 5-18 : Résistances relatives des sols traités aux LHR en fonction du temps

On constate que la résistance relative des éprouvettes de sol traité au LHR BA-NT se stabilise
a partir de 56 jours, au contraire de celle du sol formulé avec le LHR RB-NT qui augmente
encore de 12 % jusqu’a un an. Cette observation confirme celle que nous avons faite
précédemment sur les éprouvettes de mortiers normalisés (cf. 5.4.2 Classification des LHR
selon la norme NF-P 15-108) ainsi que celle faite sur I’incorporation des fines en substitution
du ciment dans les mortiers (chapitre 4). Le potentiel pouzzolanique est encore visible dans ce
cas de figure. Cette remarque est d’autant plus intéressante que ce matériau est représentatif

d’une filicre de production classique de granulats recyclés. Des études complémentaires
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devront toutefois étre menées a la fois sur la composition initiale des fines et en particulier la
teneur en terre cuite et le caractére pouzzolanique potentiel. Si ces effets étaient vérifiés et

contrdlés, la plus-value serait vraiment significative pour la valorisation de ces matériaux.

5.5.2.2. Sols traités aux LHR a base d’additions minérales

Sur la Figure 5-19 et le Tableau 5-14 sont présentées les résistances mécaniques moyennées
du sol traité a base du LHR industriel 2 et ceux traités a base de fines BA/RB-T a court terme
(1, 3,7, 28 et 56 jours) et a long terme (90, 180 et 365 jours). Ces résultats sont complétés par

les limites des trois classes de résistances en compression autorisant la circulation de chantier

(Reir de 0,5 ; 1 et 1,5 MPa) selon la norme NF P 94-102-1 [34].

Echéances Résistance en compression (MPa) Ecart type (MPa)
) LHR- LHR-
(jours) LHR-BA-T | LHR-RB-T industriel 2 LHR-BA-T | LHR-RB-T dustriel 2

0,90 0,94 0,57 0,03 0,07 0,02

3 1,41 1,39 0,91 0,02 0,06 0,02

7 2,41 1,88 1,47 0,10 0,18 0,01
28 4,20 3,49 2,80 0,09 0,49 0,15
56 5,42 5,55 4,68 0,29 0,13 0,17
90 5,76 6,26 5,23 0,13 0,22 0,49
180 6,55 7,56 7,16 0,56 0,25 0,08
365 7,61 8,06 7,56 0,11 0,05 0,18

Tableau 5-14 : Résistances en compression des éprouvettes de sol traité aux LHR a base d’additions

minérales.
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Figure 5-19 : Résistances en compression des sols traités aux LHR a base d’additions minérales

Comme dans le cas précédent, 1’évolution des résistances mécaniques en compression des
éprouvettes du sol traité aux LHR BA/RB-T est comparable a celle obtenue avec le liant
industriel 2 méme si nos LHR paraissent plus efficace a court terme. A 7 jours, la classe de
résistance en compression simple permettant le trafic de chantier Reirl est atteint pour les
trois LHR. En comparant ces résultats avec ceux obtenus avec les LHR BA/RB-NT (Figure
5-17), on constate que les résistances sont plus faibles a court terme mais bien plus élevées a
long terme, jusqu’a 40% plus résistant au maximum a 365 jours pour les LHR a base de fines
RB-T. Cette observation n’est pas surprenante dans la mesure ou les réactions d’hydratation
sont plus lentes pour les laitiers de haut fourneau (LHF). Selon la littérature, 1’utilisation
d’une forte teneur de LHF dans le mélange peut provoquer la baisse de la chaleur
d’hydratation [86] améliorant la résistance mécanique a long terme [87] [138]. Cela explique
donc I’évolution des résistances qui sont nettement plus élevées a partir de 56 jours et jusqu’a
365 jours. En outre, le sol semble réagir avec le liant et participer pleinement au durcissement
des éprouvettes de sol, puisqu’un tel écart entre les résistances a court et a long terme n’a pas

été observé sur les mortiers normalisés (cf. 5.4.2) [65].
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5.5.3. Influence des LHR sur les propriétés volumiques des sols

La Figure 5-20 et la Figure 5-21 présentent 1’évolution des expansions volumiques des LHR
en fonction du temps a court terme et long terme. Ces résultats sont complétés par la limite

d’expansion tolérée par la norme EN 13286-49.

8 8
ALHR-BA-NT ALHR-BA-NT
7 ® LHR-RB-NT 7 WLHR-RB-NT
® LHR-INDUSTRIEL 1 © LHR-INDUSTRIEL 1
6 6
& it e rmnsibnriie e par lnorme NEEN 32564 limite d'expansion tolerée par la norme NF EN 13286-49
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Figure 5-20 : Expansion volumique a court terme (a gauche) et long terme (a droite) pour les
éprouvettes de sol traité aux LHR a base de clinker

La Figure 5-20 montre que les variations dimensionnelles des éprouvettes de sol traité¢ aux
LHR a base de clinker sont non négligeables mais qu’elles restent toujours inférieures a la
limite d’expansion tolérée et fixée a 5%. Ces traitements restent donc adaptés conformément a

la recommandation de la norme NF EN 14227-13 [33] ; guide SETRA [12].
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Figure 5-21 : Expansion volumique a court terme (a gauche) et long terme (a droite) pour les
éprouvettes de sol traité aux LHR a base d’additions minérales
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Afin d’éviter le gonflement volumique dii au contact de la chaux libre avec I’eau, nous avons
da respecter un délai d’une heure pour fabriquer les éprouvettes composées du mélange « sol-
LHR a base d’addition minérale (laitiers, fines traitées et gypse)». L’évolution des
expansions volumiques des LHR a base d’additions minérales a court et a long terme est

présentée sur la Figure 5-21.

On peut noter que les écart-types sont élevés a court terme mais se réduisent ensuite a long
terme. Ces gonflements s’expliquent d’aprés la littérature [50] [58] par la formation
d’ettringite au contact de I’eau dans laquelle les éprouvettes sont plongées apres 24 heures.
Par ailleurs, la présence de sulfate dans le gypse augmente encore le gonflement selon Wild et
al, 1999 [216]. Dans tous les cas, les expansions moyennes restent inférieures a la tolérance

normalisée.

5.5.4. Influence du traitement au LHR sur la conductivité hydraulique du sol

La Figure 5-22 présente les coefficients de perméabilité mesurés en fonction du gradient
hydraulique appliqué aux échantillons de sol traité aux LHR a base de clinker et d’additions

minérales.

ST TR o TR ~+LHR-BA-T -=LHR-RB-T -s-LHR-Industriel 2
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. - _*T
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Conductivité hydraulique moyenne k (m/s)
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Gradient hydraulique (i) Gradient hydraulique (i)
Figure 5-22 : Evolution de la perméabilité en fonction du gradient hydraulique du sol traité aux

LHR a base de clinker (a gauche) et aux LHR a base d’additions minérales (a droite)

Selon Couradin et al. [75], le coefficient de perméabilité d’un sol indéformable est constant

pour des gradients hydrauliques inférieurs au gradient critique. L’étude de tous nos

192



Chapitre 5 : Fabrication de liants hydrauliques routiers a base de
fines BA et RB

échantillons montre des résultats variables entre 10™ et 10 m/s (perméabilités « classiques »
de sols limoneux) et qui évoluent en fonction du gradient hydraulique. Une étude plus
attentive permet de mettre en évidence des cinétiques différentes entre les deux familles de
LHR. Pour les LHR a base d’additions minérales (Figure 5-22 a droite), on remarque une
augmentation du coefficient de perméabilité a faible gradients hydrauliques (entre 20 et 40),
qui traduit a priori une modification du matériau (augmentation de porosité) due, par exemple,
a la dissolution de la chaux [178]. Par la suite, les coefficients de perméabilité évoluent
moins. Dans le cas des LHR a base de clinker, les coefficients de perméabilité ne connaissent
pas d’augmentation pour les faibles gradients hydrauliques en début d’essai (Figure 5-22, a
gauche). En ce qui concerne le LHR industriel 1, le coefficient a méme tendance a diminuer

pour les forts gradients.

Les travaux de Ronnqvist et Viklander [175], Moffat et Fannin [150], Wan [215] indiquent
que la présence d’une forte proportion de fines dans un sol (> a 30%) peut provoquer une
instabilité 1ié a une migration des particules pendant les mesures. Les variations de
perméabilité de nos échantillons pourraient donc s’expliquer par la teneur élevée en éléments
fins du sol due a I’ajout méme du liant que 1’on estime a 25%. On peut émettre aussi
I’hypotheése que le coefficient de perméabilité évolue parce qu’il y a eu dissolution et
lessivage dans nos échantillons (dissolution de la Portlandite par exemple). Cependant,
aucune déformation volumique n’a été observée pendant I’essai (ce qui se serait traduit par

une variation de la contrainte de confinement).

Le pH des eaux ayant percolées dans les sols traités a été¢ mesuré durant 1’essai (Figure 5-23).
Les résultats sont présentés en fonction du rapport L/S, c’est-a-dire du rapport de la masse de
liquide ayant circulé dans 1’échantillon (L) sur la masse 1’échantillon solide (S). L’ensemble
des pH obtenus pour les sols contenant des LHR a base d’additions minérales sont compris
entre 10 et 12,5 tandis que les sols aux LHR a base de clinker ont des pH entre 9 et 12. Le pH
d’un sol non traité varie entre 2 et 11 et un sol traité peut atteindre un pH supérieur a 12
(condition pour I’initiation des réactions d’hydratation selon Le Runigo [136]). En moyenne,
il y a peu de différences entre nos deux types de traitement. Les pH trés basiques traduisent
I’effet des LHR. Le pH a tendance a diminuer, ce qui semble témoigner d’un lessivage des

éprouvettes.
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Figure 5-23 : Evolution du pH en fonction du rapport L/S au cours des essais de percolation sur des
sols traités par des LHR a base d’additions minérales (a gauche) et par des LHR a base de clinker
(a droite)

La Figure 5-24 présente 1’évolution de la conductivité électrique de la solution percolée en
fonction du rapport L/S. Les résultats montrent une conductivité plus importante lorsque le
rapport L/S est plus faible. A I’inverse, lorsque la solution est plus diluée, la fréquence de
courant électrique est peu élevée. La conductivité électrique dépend surtout de la quantité de
minéraux solubles présente dans la matrice du sol compacté. On peut supposer que les LHR
participe a cette activité électrique puisque, comme nous 1’avons montré dans le chapitre 4, la
conductivité¢ des fines BA/RB-NT substituant 25% du ciment (équivalent au LHR a base de

clinker) présentait des valeurs de conductivité ionique comprises entre 11,5 et 14,65 mS/cm.

D’autre part, la présence d’argile dans le sol contribue aussi a I’augmentation de conductivité
¢lectrique puisqu’elle permet d’augmenter la concentration des ions dans la phase aqueuse. En
revanche, d’aprés El Oumri et Viellefon [88], en cas d’absence ou d’une faible quantité de
métaux lourds (Au, Ni, Cu) ou de corps conducteurs (comme le graphite) dans le sol, le
transport de charges électriques est permis grace a I’action des ions présents dans 1’eau du sol
dont la migration dite ionique est a I’origine du courant électrique. La présence de charge de
surface (potentiel zéta) (cf 3.4.1.2) des particules peut contribuer également a la conductivité

des matériaux testés.
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Figure 5-24 : Evolution de la conductivité électrique en fonction du rapport L/S au cours des essais
de percolation sur le sol traité aux LHR a base d’additions minérales (a gauche) et aux LHR a base
de clinker (a droite)

Enfin pour mesurer la conductivité hydraulique, nous n’avons testé qu’un seul échantillon
pour chaque composition sauf pour les fines RECYBETON (LHR RB-NT et LHR RB-T)
pour lesquelles nous avons réalisé 3 éprouvettes. La pertinence des résultats obtenus est donc
bien a relativiser méme si les résultats actuels nous invitent a poursuivre cette recherche. Dans
ce domaine enfin, il manque I’étude comparative de la conductivité hydraulique, du pH et de

la conductivité électrique pour les sols non traités avec les sols traités.
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5.6. Optimisation de la formulation des LHR a base de fines

A partir des résultats en compression obtenus sur les sols traités aux LHR BA/RB-NT/T, la
classe de résistance permettant la circulation a 7 jours est au minimum supérieure a 1,88 MPa
(Tableau 5-15). Aussi, pour optimiser les formulations de nos LHR, nous avons choisi
d’augmenter la proportion de fines pas a pas (de 20% a 85% en masse) avec I’objectif de

connaitre le pourcentage maximum permettant d’atteindre au minimum 1 MPa a 7 jours.

Trois éprouvettes de sol traité aux LHR par taux de substitution par nature de LHR ont été
confectionnés et stockés dans des sacs hermétiques pendant 7 jours (Tableau 5-15). Comme
pour la campagne d’essais principale, nous avons maintenu constant la compacité des
éprouvettes a 0,75 (compactage a 0,98% de pqorn). Les €prouvettes de sol traité au LHR RB-

T n’ont pas été fabriquées par manque de matiére premicre.

% de Résistance en compression Rc7 (MPa) Ecart type
fines LHR-BA-NT | LHR-RB-NT | LHR-BA-T | LHR-BA-NT | LHR-RB-NT | LHR-BA-
T

21 - - 2,41 - - 0,10
22 2,39 2,47 - 0,047 0,048 -
32 - - 2,28 - - 0,138
36 2,07 2,19 - 0,018 0,164 -
44 1,95 1,95 - 0,027 0,135 -
45 - - 1,96 - - 0,027
50 1,88 1,89 - 0,026 0,129 -
70 - - 1,91 - - 0,081
75 1,29 1,19 - 0,075 0,046 -
85 1,00 1,01 1,72 0,171 0,114 0,02

Tableau 5-15 : Résistances en compression des formulations optimisées des LHR BA/RB-NT et du
LHR BA-T.

Sur la Figure 5-25 sont présentées les résistances en compression a 7 jours des éprouvettes de

sol traité aux LHR BA/RB-NT et LHR BA-T.
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Figure 5-25 : Influence de la proportion de fines dans les LHR sur la résistance a la compression
du sol traité a 7 jours : (a) fines BA-NT ; fines RB-NT et (c¢) fines BA-T

Les résultats de cette étude sommaire d’optimisation des LHR sont satisfaisants dans la
mesure ou les fines non traitées et traitées peuvent étre incorporées comme constituant trés
majoritaire dans les LHR. Il est évident que, méme si I’on obtient des résistances supérieures
a 1MPa a 7 jours pour des taux de substitution allant jusqu’a 85%, cette étude doit étre
largement complétée pour vérifier les comportements a long terme et la stabilité¢ volumique et

enfin vérifier les interactions avec le sol d’étude.
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Dans cette optimisation, comme dans notre précédente étude, il convient de préciser qu’une
étude plus approfondie des interactions sol/LHR aurait été nécessaire pour compléter toutes
nos interprétations et comprendre les mécanismes chimique, physique et mécanique
intervenant dans les traitements. Toutefois, cette premicre approche a le mérite de présenter

une faisabilité d’introduction de fines sans avoir nécessairement a les traiter thermiquement.

5.7. Conclusion

Les résultats de nos travaux de recherche menés sur 1’incorporation des fines BA/RB-NT/T
comme constituant principal de liant hydraulique routier pour le traitement des sols en place
ont montré que cette voie de valorisation était une alternative crédible a 1’utilisation de
matériaux naturels ou artificiels. Sans avoir vérifié toutes les conditions d’un contexte
normatif important, ni méme travaillé sur les interactions entre les sols et les liants, nous
pensons aujourd’hui que les fines de granulats recyclés ont un réel avenir industriel dans la
constitution des LHR. Notre étude de faisabilit¢ menée sur deux LHR a base de fines en
comparaison avec deux LHR industriels s’est avérée concluante. La démarche et les

principales conclusions sont présentées en suivant :

* Le traitement de sol au LHR est réalisé sur un sol témoin reconstitué au laboratoire de
type B5m selon le guide des terrassements routier. Il est constitué de 80% de sable et

20% d’argile. Il est traité au LHR a raison de 3% en masse de sol sec.

* Deux familles de LHR ont été congues : une famille de LHR a base de clinker et de
fines BA/RB-NT introduites a raison de 22% et une autre a base d’additions minérales

(LHF + gypse) et de fines BA/RB-T introduites jusqu’a 35%.

* Les LHR a base de fines sont exposés a un verrou normatif puisque les fines de
granulats recyclés ou de béton ne sont pas référencés comme constituants principaux
ou secondaires dans les normes NF-P 15-508 et nouvellement EN 13282-1&2.
Toutefois les performances mécaniques sur mortiers montrent que ces LHR sont au

minium de classe 3 (R¢s¢ > 30MPa).
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e Toutes les éprouvettes de sol traité aux LHR, de dimension ®5HS5 cm, ont été
compactées a 98% de I’OPN a compacité constante de 0,75 méme si a la confection,

les efforts de fermeture du piston sont supérieurs au seuil imposé par la norme.

¢ Les résistances mécaniques en compression des €prouvettes de sol traité¢ au LHR a
base de fines BA/RB-NT/T sont trés encourageantes dans la mesure ou elles sont
équivalentes a celles mesurées sur des éprouvettes de sol traité¢ aux LHR industriels.
Le seuil de remise en circulation de 1MPa est atteint au plus tard a 72h apres

compactage (LHR BA/RB-T).

* Les LHR a base de fines RB-NT ont un comportement a long terme que 1’on associe a
un comportement pouzzolanique, probablement dii a la présence de terre cuite
résiduelle. Les résistances sont toujours plus faibles a court terme en comparaison
avec le LHR a base de fines BA-NT et inversement a long terme. Des perspectives
sont envisagées d’une part pour confirmer cette hypothése mais aussi pour mieux
controler en amont les propriétés des fines issues des granulats recyclés si toutefois la

présence de terre cuite s’avérait réellement avantageuse.

* Les expansions volumiques des éprouvettes de sol traité aux LHR a base de fines
BA/RB-NT/T restent inférieures au seuil impos¢ par la norme. Il restera néanmoins a
compléter cette étude par des essais complémentaires de fendage et des mesures de

module de rigidité pour confirmer définitivement ces résultats.

* Les premiers résultats de conductivité hydraulique des éprouvettes de sol traité aux
LHR a base de fines BA/RB-NT/T sont variables en fonction du gradient hydraulique
et du LHR utilisé. Des hypotheses sur I’instabilité des sols traités ont été avancées. Ils
faut cependant nuancer ces résultats compte tenu du fait qu’ils n’ont été obtenus que

sur un seul échantillon par composition.

* Les résistances mécaniques en compression de 1’étude d’optimisation ont montré qu’il
était possible de substituer plus de 50% du ciment tout en conservant des propriétés

mécaniques suffisantes a court terme
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Notre projet de recherche avait pour motivation originale de répondre a une double démarche
de valorisation de granulats recyclés issus des déchets du BTP dans les matériaux cimentaires.
Nos travaux de recherche ont apporté quelques éléments de réponses supplémentaires dans un
contexte politique et sociétal visant a réduire les impacts environnementaux liés aux stockages
des déchets, a 1’extraction de matériaux naturels et non renouvelables a 1’échelle humaine

pour la fabrication de matériaux de construction.

Nous nous sommes interrogés sur la fabrication de fines avec pour objectif premier de mettre
au point des additions minérales pour les mortiers et bétons mais aussi dans le but de
concevoir de nouveaux Liants Hydrauliques Routiers (LHR) pour les traitements des sols en
place. Il nous a d’abord paru nécessaire de présenter les enjeux et de rappeler le contexte de
notre ¢tude et notamment I’état de la filicre des granulats recyclés ainsi que les voies de
valorisation actuelles qui se limitent a un usage en technique routiere et dans une moindre

mesure a un usage comme granulat pour béton.

Dans une deuxiéme partie nous avons précis¢ la nature des deux matériaux source. Le premier
¢tait un béton d’ouvrage d’art, du projet ANR APPLET, agé de cinq ans au début de cette
these et qui, ayant été élaboré en laboratoire, possédait des caractéristiques particulierement
bien connues. Le second matériau était un granulat recyclé provenant de la plateforme de
recyclage de DLB a Gonesse et qui faisait partie du projet national RECYBETON. A défaut
de présenter des caractéristiques aussi bien connues, celui-ci était cependant davantage
représentatif d’une filiere de traitement et de valorisation de granulats recyclés. La méthode
de fabrication a d’abord été¢ de type mécanique par la technique couplée de concassage-
criblage qui nous a permis d’obtenir des fines non traitées inférieures a 80 pm nommées
« fines BA-NT et RB-NT » respectivement issues du béton APPLET et des granulats recyclés
RECYBETON, mais aussi par traitement thermique & haute température afin de disposer de
fines traitées (fines BA-T et RB-T). Nos analyses de caractérisation ont a la fois utilisé des
méthodes expérimentales a 1’échelle microscopique (DRX, ATG, MEB+EDS, Potentiel
Zéta...) mais aussi a [’échelle macroscopique (performance mécanique, perméabilité,

calorimétrie, conductivité hydraulique...).

Les caractérisations physiques, chimiques, minéralogiques et environnementales des fines
ainsi préparées ont été¢ présentées dans le chapitre 3. Les principales conclusions de ce
chapitre sont que les méthodes de traitement utilisées n’ont pas d’incidence sur la
représentativité des fines méme si nous ne récupérons que 60% de la matiére premicre. Autre

conclusion remarquable : les fines possédent un pouvoir hydraulique grace a la présence de
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ciment anhydre résiduel méme si cette phase est faiblement représentée (de 1 a 2%).
Inversement, les fortes proportions de carbonates de calcium dans ces deux fines BA/RB-NT
(respectivement 77% et 43%) nous ont permis de fabriquer par voie thermique des additions
riches en chaux libre CaO visant a activer des liants hydrauliques latents tels que le laitier de

haut fourneau.

En I’état actuel des résultats, on se rend compte de la difficulté de caractériser une fine issue
de granulats recyclés aux origines inconnues car toute la quantification des constituants que
ce soit a I’échelle macroscopique (tri manuel) ou bien microscopique (analyse d’image MEB)
est tres difficile et nécessite plus d’essais pour caractériser completement ce genre de
matériaux. Néanmoins, il semble aussi qu’une fine provenant de granulats recyclés est
davantage de potentiel qu'une fine fabriquée a partir d’un béton. Nous avons relevé que ces
matériaux pouvaient présenter des propriétés pouzzolaniques grace a la présence de terre
cuite. Cette terre cuite est susceptible de réagir pour former des hydrates si les conditions de

dissolution et précipitation sont réunies.

C’est d’ailleurs une des conclusions fortes du chapitre 4 qui traite de la fabrication d’additions
minérales a base de fines non traitées (BA/RB-NT). Outre une influence similaire des fines a
celle d’un filler calcaire sur le comportement rhéologique et mécanique de mortiers, les fines
RB-NT offrent une plus-value mécanique sur le long terme que ’on peut attribuer a une
activité pouzzolanique. D’une manicre générale, nous avons pu constater dans cette partie
qu’en ce qui concerne leur consistance, les mortiers a base de fines RB-NT et BA-NT sont
toujours plus plastiques que le mortier de référence fabriqué a base ciment Ce résultat était a
premiére vue surprenant compte tenu de la finesse élevée des fines cependant nous avons

aussi relevé que les fines ont une demande en eau plus faible.

Nos recherches nous ont également permis de mettre en évidence que les fines accélérent le
processus d’hydratation du ciment et augmente le degré d’hydratation du ciment. On suppose
que les fines fournissent des sites de nucléation au ciment. A I’inverse la quantité de chaleur
diminue avec I’augmentation de la substitution, ce qui s’explique par la faible quantité de
ciment anhydre dans les fines. Les résultats de la calorimétrie ont été confirmés par la
conductimétrie ionique. La présence de fines provoque une précipitation plus précoce de la

Portlandite.

L’influence des fines sur la résistance mécaniques des mortiers a permis de montrer que

I’augmentation du taux de substitution diminuait la résistance et ce quel que soit I’échéance et

203



Conclusions générales et perspectives

donc que cette substitution devait étre limitée a 25 % car la perte de performance mécanique
serait trop importante au-dela. D’autre part, pour un méme taux de substitution, les résistances
relatives sont plus élevées a court terme (3 a 7 jours) qu’a long terme (28 jours) pour le BA
NT, et plus €levées a 90 jours pour le RB-NT. L’ensemble de ces résultats présentés et
analysés dans ce chapitre, est plus qu'encourageant pour le développement d’une nouvelle

filicre de valorisation des granulats recyclés, sous forme d’addition minérale pour béton.

Dans la derniére partie de ce travail, nous avons congu des LHR a base de fines traitées ou
non (BA/RB-NT/T) pour le traitement d’un sol témoin reconstitu¢ en laboratoire. Ainsi, deux
familles de LHR ont été formulées, a savoir des LHR a base de clinker ou les fines BA/RB-
NT se substituent au filler calcaire communément utilisé et une autre famille a base de laitier
de haut fourneau ou les fines traités servent principalement d’activateur. Nous avons montré
que ces deux types de LHR répondaient aux exigences mécaniques imposées par les normes
(NF-P 15-508 ; EN 13282-1&2) mais que cette approche était confrontée a un verrou normatif
puisqu’en aucun cas les fines issues de béton ou de granulats recyclés ne peuvent étre
actuellement intégrées dans la formulation de LHR. D’une mani¢re générale, nous avons
montré que les performances mécaniques et la stabilité¢ volumique d’éprouvettes de sol,
traitées aux LHR et fabriquées a compacité constante, étaient comparables a celles obtenues
sur des LHR commercialisés. Ces premiers résultats montrent que cette voie de valorisation
peut étre une alternative crédible a I’utilisation de matériaux naturels dans la conception de

LHR.

Perspectives

Un développement industriel semble envisageable a condition de prolonger la recherche
notamment en ce qui concerne le LHR dont I’étude des interactions sol/LHR devra étre plus
approfondie pour compléter toutes nos interprétations et comprendre les mécanismes
chimique, physique et mécanique intervenant dans les traitements. Ainsi, nous avons constaté
que la résistance relative des éprouvettes du sol traité au LHR BA-NT se stabilisait a partir de
56 jours au contraire de celle du sol formulée avec le LHR RB-NT qui augmentent encore de
12 % jusqu’a un an. L’explication de cette différence nécessite une étude complémentaire sur
la composition des fines RB, en particulier leur teneur en terre cuite et le caractére
pouzzolanique qui en découlerait. Si ces effets étaient vérifiés et contrdlés, la plus-value serait

vraiment significative pour la valorisation de ces matériaux. Il serait donc intéressant de faire
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une analyse plus approfondie pour vérifier 1’effet pouzzolanique en observant la réactivité
hydraulique des fines RB-NT et également de faire la caractérisation minéralogique par DRX
et ATG sur les LHR RB-NT et LHR RB-T hydratés. Il serait intéressant de faire I’analyse de
I’image MEB complémentaire sur le granulat Recybéton de fraction 0/4 sous forme de
pastilles pour lesquelles il sera plus ais¢ de distinguer les granulats de la matrice cimentaire et
ainsi quantifier facilement la présence de ciment anhydre dans les fines. Par ailleurs, pour étre
en conformité, les LHR doivent aussi répondre a des exigences physiques, d’ordre
granulométrique, de temps de prise, d’expansion et de teneur en sulfates, autant de parametres

qu’il sera nécessaire de déterminer, a I’avenir, pour valider complétement nos LHR.
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Annexes

Annexe A. Fiches Techniques Produits des constituants

Annexe A.1 : Fiche technique du ciment CEM I 52.5N CE CP2 NF LAFARGE

Usine de La Couronne

Fiche produit
FARGE CEM 52,5 N CE CP2 NF technique
CIMENTS
Usine de LA NF EN 107-1 NF P 15.218 € O
COURONNE NF EN 19610 N<de ceniical CF -
0333 CPD-0802
» Constituants et composition du ciment
“Principaux {% [ Secondaires (%) |
Ulnker 100
T35 [6e6 Tl &e
TR | 76 g ]
« Caraceeristiques physiques et mécanigues
Valeur usine
moyenne
Rasistance & la compression 2 jours (MPa) 343 18 18
Résistance & la compression 28 purs IMPa) 6.0 50
Rerait 3 26 jours (pmym) 520
Début de prise (min} 157
Stabiité {mem) 10 10 10
Masse volumigue (glems) 312
Suriace spacifque Bame (cmifp) 3540
Crzn (Jg) 224
Qath (g) 343
L 58,8
» Caraceéristiques chimiques (%)
WU Vakus mmnm-“ﬂa::a 1971, NF P IS SIE)
Valewr usine Valeur usine Valeur usine
moyenne | X moyenne | AXI moyenne o
S0z 21,10 |- < 0.02 0.20 080 | 500 |
4203 440 Ck 0,02 00 |jcce 0.50
Fe203 265 Pere au feu 1,10 5.00 ||Ca0 litee 075
Cs0 63,90 Ti02 025 Valeurusine |
Mgl 1,30 MrQ 004 moyenne -
K20 082 P20s 625 Alcaine actfe 0,67 0,04
Na20 014 Non dosé ND lﬂﬁ:ﬁ& 0.67
S0s 320 450
Yotal : 99,19
vaars ) oroout aux Spegncalans narmasves &
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Annexe A.2 : Fiche technique du ciment CEM I 52.5N CE CP2 NF Usine de DANNES
(béton APPLET)

FICHE PRODUIT
Fabriqué a DANNES

Mise 2 jour du 25042007

EN 197-1/41 CEMI525N N° de certificat - 0333-CFD-8002 01/D6/2001
CEM 525N CE CP2 NF 08/12/1578

P15-318 Ciments & teneur en sulfures imitée pour béton précontraint cP2
Dispenibilités - Vrac
). ..ccvccpanmns TS O A— 97 T T RTINS A 45
Laitier de haut-founeau (8) . ... ................ . DO . ;s b iisiinitiniibbbinsietnssins &
Filler pouzzolanique (Z). . .. .. . ... ...connnno. E Autre sulfatedecallcium . .. ... ... ... ......... =
Pouzzolanesnaturelles (P) . ... .............. ... e Additif
Cendres volantes sificeuses (V.. . . ... .......... i Agent de mouture HEA 200 0.01
Cendres volantes calciques (W) . . . .............. = Sulfate ferreux a 0,30
RN S-SR .. o s o oa vh prac e dnrewis )
Consfituants secondaires . . ... ................. 3
tjour. . .. 23  2jours.... 35 Tjows. .. _  28jous... 61

Sur poudre Sur pate pure Sur mortier

Masse volumique {engiom®) . .. 3,19 Besoineneaufen®). . ............ 296 Chal hydr 4thiendig).... . . 350
Surface massique fencmig) ... 4100 Stabiliéfenrmm) ... ... 05
Indicedeclarté . ... ... 62,5 Débutde prisefenmin) ... . . ... 110

PAF NS SIO, A0, Fed, Ca0 MO S0, KO NaO s o OO C0,, NaOCeqa
12 02 201 s0 0 24 1.0 32 072 0.2 0,00 0,02 04 13 087
‘Composition potentelie du clinker C3A 85 cas 65 C4AF 9
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Annexe A.3 : Fiche technique du sable lavé 0/4 carrieres du Boulonnais (béton APPLET)

S.A.S. CARRIERES DU BOULONNAIS

62250 FERQUES
F.C. CALAIL B 541760 650 - APE w424

Fiche Technique Produit

kg oo SABLE lavé 0/4 mm a 7 % de fines (SL0O704)

Fax:03219367.10

XP P 18-545, Article 10
Reférence normative c € Code A St Foomio et
Nature Pétrographigus Calcaire viséen dur compact
Utilisation Granulats pour bétons hydrauliques

Spécifications contractuelles :

= F - - -2 4 ' ™™ =
. 8 56 4 1 250 | ooe3
e 9.0 8430 370 104 | 318 1.50
. 1000 | 95D 8.0 508 230 a0 258
.- 1000 | 680 a0 120 | 330 | 200
w «0 870 | 468 15.0 20 240
e 422 422 0.182

Résultats : Granularité et propreté = Période du 20/02/05 au 20/02/08 (5 mois)
Autres caraciénstiques : Pénode du 20/08/05 au 20/02/08 (5 mois)

20 14D D 1 028 1 ¥ ME
Tamis fmmj| 8 £.6 4 1 0,250 | D083
max 965 | 640 | 365 33 299 | 045
Xf=1.26 S 855 | 626 | 354 §6 | 290 | .34

moyenne X7 1000 | 955 | 953 [ 585 [ 321 | €8 [27¢ | 028
Xt-12597 | 1000 | 988 | 546 [ 564 [ 289 | 50 | 262
mire 1000 [ 985 | 544 | 549 [ 271 | 40 | 286
Ecattypes| 000 | 0.13 [ 053 | 248 | 257 [ 143 [0.114 | Doae
o vaews | 31 3 3 3 31 3 31 31

1cc Autres Caracterstiguse
. ?/// :
® é . m-n Le e Lika
’ L e 0.6%| 280905
L= / :’ A 0.06 % | 0D2/00/05
. /";'/ : 0,0003% | D1/07/05
: / /’/ MalO egs | 10,7 mghkg | DY/OTI05
i %, '/ (¥ 266vm3| 28/00/05
€ .
: LA S S < N A
A 4+ Alcali-réaction  NR.
. A

A
A/w//
- - i Vs r/
4’/ N
‘Ar-.’;"// et viza du :
&"/ visa du responsable laboratore
c
Tanm (mm) osoeo
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Annexe A.4 : Fiche technique du sable lavé 0/4

P Carriéres KLEBER MOREAU Fiche Technigue
= Service Technique - 85702 Pouzauges Cedex de Produit
Tél: 0251658516 Fax:023] 658953 Eugagement du 0107 2014 au 31122014
www_kmoreau.fr Page 171
Producteur : SABLIERE DE CADEUIL
Granulats : W4 lavé
Pétrographie : GISEMENT A %9 6 % DE SILICE (ALLUVION)
[iies caracrévistiques autres que granmdoménrigues, renewr én fines et B darent de miotns de 2 ansi I
Partie normative
Valeurs specifiées sur lesquelies le producteur s'engage
Classe granulaire Norme Catégorie
0 4 Norme NF P 18-345 Article 10 - EN 12620 Code A
0.063 | 0125 | 025 0.3 1 4 56 8 FM | SEQ0) W
V8S8.-U .o 420 944 100.0 333
VSS 6.0 400 914 990 100.0 318
VS 0.0 0.0 $14 1000 258 65
VS.L-U 0.0 0.0 454 100.0 243 59
Partie informative
Reésuliats de production
du 190314 su 100614
0.063 | 0125 | 0.25 0.3 1 2 Kl 5.6 8 FM | SE(10) w
Maxsmim 1.2 40 230 540 750 820 70 1060 100.0 289 5 54
'Mo)m Xt 0.9 33 19.1 39.0 TS 85.1 96.1 993 1000 2.76 85 40
Nhmmum 0.7 0 16.0 “o 670 820 “n 930 100.0 262 £] 25
Ecart-type 0.15 043 29 439 2% 190 0.93 066 0.00 0.090 30 0.90
Nombre de résultats 8 8 8 8 8 § 8 8 8 $ 8 8
" ™+ Moyenne

o Passity cmule:

JFusean de fabrication

-
o MPIY )

Code AT nmme 0™

T

Drivgnzion «o

T

Autres caracteristiques
Masse volumique reelle |04 Tave 264 T'ma (0104.2014)
Absorphon d'eau 04 Jave  0.22 % (0104/2014)
Alcali-réaction 02 LAVENR aw 02/12/2013
Sulfate soluble dans I'acide 02 LAVE < 0.15 % (03062013) =0.2
Tensur en chlorures 02 LAVE £ 0.001% {0306'2013)
Teneur en K20 0/2 LAVE p.0000 %6 (0306 2013)
Tensur en matiére humique | 0.2 LAVE Absence (0306/2013)
Teneur enNa2O 02 LAVE p.0000 % (03/062013)
Tensur en 63 Na2D 0.2 LAVE D.0000O %5 (D3/06/2013)
Soufre toral 07 LAVE 0.012% (030620131 =0 4
R 02 LAVE .10 am 23042014
Sensibilité an gel ddgel |02 LAVE Now gélif an 010472014

WL 6081793 tcy Arvade 19962018
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Annexe A.5 : Fiche technique du gravillon lavé 4/12 carriéres du Boulonnais (APPLET)

j S.A.S. CARRIERES DU BOULONNAIS
62250 FERQUES
RC CALAIS B 541 760 650 - APE 1422
Fiche Technique Produit
;::;%%;‘1%5‘7,-2% GRAVILLON lavé 4/12 mm (GL0412)
XP P 18-545, Article 10
Référence normative c € Code : A A Frc 3 s
Nature Pétrographigue Calcaire viséen dur compact
Utilisation Granulats pour bétons hydrauliques
Spécifications contractuelles :
[ o B 25 18 125 -] 4 2
" ¢80 700 100 g0 400 2 30
. 1003 | 980 0.0 403
™ 1000 | 768 1350 6.0 43 22 33
- 70 850 342
.. 9.“
Résultats : Granularité et propreté - Pénode du 28/04/05 au 26/10/05 (€ mois)
Autres caracténstiques : Pénode du 26/10/03 au 26/10/05 (24 mois)
2D 14D D Di1a ] o2 ! Fl LA
[Tamis {om)| 25 "% 125 El - 2
max 288 706 31 1.4 2.63 15 25
X1=1,25 S 8.1 888 2.5 1.1 2.58 238
|maysnne X' | 100.0 | 100.0 961 61.3 1.9 0.8 0.40 122 225
Xr-1,25 S | 1000 | 1000 222 53.8
rmiry 1000 | 1000 823 4715
|Ecattypesf 000 | 000 | 1356 [ 604 | 050 [ g2 |0.118 1.04
[ vatews | a7 | a7 a7 | &7 | &7 | &7 | &7 5 23
Fuseaux de regularité IEI et de fabrication :] -
“"’ g B o Autrse Caracienstiques
S / Ve e | e
s Nl Asd 0.7%| 0&/07/05
™ 4
N 7 = 1oe D.03%| 0aDEDS
. / / Ml eae | 4,80 mgkg | 01/07/05
t / A awre 1.2 g/kg| 0&/10/05
‘s £ 0.0004% | D1/07/05
- /’ V- 2.88tm2| 0&/D7/D5
- / / Sensibiité au gel-degel GA.
: e r/ J Boulettes d'argile | néant
: o |Alcali-réaction - NR.
| f Impuretés prohinées neant
1/
LY
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Annexe A.6 : Fiche technique du gravillon lavé 12/20 carrieres du Boulonnais (APPLET)

%

Tel:03.21.6367.00
Fax:03212387.10

S.A.S. CARRIERES DU BOULONNAIS

62250 FERQUES
FL.C.CALRIZ B 641 760 560 - APE 1424

Fiche Technique Produit

GRAVILLON laveé 12/20 mm (GL1220)

43

XP P 18-545, Article 10

Reference normative Code - A
Nature Pétrographique Calcaire viséen dur compact
Utilisation Granulats pour bétons hydrauliques

Specifications contractuelles :

4 " . .
e ~r ap -] 20 125 63
- 70 165 $0 400 20 k)
"y 000 | 980 820 10
“ 1000 | 218 6.0 450 22 33
~ @30 | 7o | 778 | 20
—
Reésultats : Granularité et proprete - Pénode du 20/02/05 au 20/02/08 (12 moss)
Autres caraciéristiques : Pénode du 20/02/04 au 20/02/06 (24 mois)
20 | 140 D d 32 t Fl LA
Tamis fmm) | 40 28 28 125 6.3
max 65 | 143 | 27 [128 | 12 25
X1 255 85.1 13.0 22 1.06 237
moyenne X7 1000 | 1000 [ 514 | 92 [ 15 [o7s | 71 | 225
Xr-125S1 | 1000 | 1000 876 S8
mind 100.0 | 100.D 821 22
Ecart type 51 0.00 0.02 258 2.88 052 |p2ag 1.01
novalews | 29 | 29 23 2 | 28 2 | 3 | 22

Fuseaux de régularité[— | et de fabrication [ |:

1cc — Aurres Caracterstiques

% o ',/ sl

" y p— (e *ine

: [ 2,68tm3| 27/12/05

cee A 0.7% | 2712105

: MasO agu | 486 mgkg| D1/07/05

: 4 wu 0,04%| 2312105
i 0.0004% | D1/07/05

c =

$ w 1.3gkg| 0D&/D2/06

m — —

u Sensibilie au gel-dege GA

‘e Bouleties d'argite: n2ant

: Alcali-reaction: NR
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Annexe A.7: Fiche technique de Cendres volantes allemandes de SAFAMENT KWB

| Material analysis *

(APPLET)

Components Content (M.-%)
Sio, 42.0-58.0
AlO, 23.0-32.0
Fe,O, 3.0-15.0
Ca0 2.0-85
MgO 2.0-3.5
SO, 0.2-20
K,0 0.5-4.6
Na,O 0.1-4.0
Cl < 0.01

* Tolerance ranges of material analysis

| Material characteristics *
Parameter Values
Loss on ignition 1.5-5.0M.-%
Finess (> 0.045 mm) < 40%

Gross density

2.1 - 2.4 kg/dm?

Bulk density

0.7 - 1.1 kg/dm?

Water requirement as per

DIN EN 196-3

22 -30%

* Tolerance ranges of material characteristics
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Annexe A.8: Fiche technique du Laitier de Haut Fournecau ECOCEM

m ECOCEM 07022008

FICHE TECHNIQUE DU LAITIER MOULU ORCEM
1 Définition

Le lattier moulu Orcem répond aux normes suivantes

BS 6699 1992, “ground granulated blastfumace slag for use with Portland ¢cement™
ATG Guide d'agrément Technique Laitier de haut Fourneau Moulu LMA (Belgique)
BRL 9325 gemalen Gegranuleerde Hoogovenslak voor het gebruik als bindmiddel met
Portlandcement in beton{Pays Bas)

NBN EN 15167-1. 2007 Laitier granulé de haut fourneau broyé pour bétons. mortiers et
coulis. Définition, spécifications et critéres de conformité

1] Fabrication

Le Laitier moulu Orcem est séché et brové & 'usine de Moerdijk (Pays Bas). Il est liveé en
Vrac par camions.

111 Compesition chimique

La composition chimique centésimale moyenne du laitier Orcem de novembre 2007 est
donnée dans le tableau ci-dessous

SiO; Al;O_-, I’c;O;, CaO .\1&0 MnO TiO; K;O Na;O SO, Cr S5

333 | 125 04 415 |70 05 0.9 05 |03 02 [006]| 10

IV Rdésistances mécaniques

Le latter Orcem mélangé a deux cuments de référence CEM [ 52.5 R et CEM 142.5 R donne
les résistances survantes (essais en mortier 1/3 avee E'C = 0.5, s¢lon la norme EN 196-1) .

CEM 1 l CEM I seul 30 % LMA 50 % LMA 70 % LMA
R2j R28j | R2j R28j | R2j R28j | R7j R 28 j

425 R

525R

34 58 23 56 15 36 |27 31
4 |65 |30 |7, 21 64 33 55

V Autres caractéristiques

Surface Blaine ; 43500 cm™
Masse volumique 2.89 g/em’
Refusa 32 p : 3as%

Lemps de début de prise 180 mmn (50% CEM 152.5 R) ¢t 200 mumn (30% CEM 1425 R)

|
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Annexe A.9: Fiche technique du granulat recyclé 6/20 concassé (Plateforme de recyclage

de DLB a Gonesse)

CHEMIN DES POSTES
95500 GONESSE

@ GONESSE Rapport d'essais

S AT T Page 1/1, anprimé le mardi 9 mars 2010
Granulats :  6/20 concassé Utilisateur : LABORATOIRE EUROVIA MANAGEMENT
Pétrographie : Matériaux de démolition recyclés 111 RUE DU DOCTEUR BABIN
91222 BRETIGNY
Contréleur | LABORATOIRE EUROVIA MANAGEMENT 111 RUE DU DOCTEUR BABIN 91222 BRETIGNY
Prélévement n® 008 1110202 25/08/2009 (Réalisé le 28/08/2009)
Classe granulaire | 6.3/20 mm
Origine Sautereile
Mode Plue
Autre préievé par le laboratoire
Fait par BENAICHA
Référence Norme XP P 18-545 Article 10 - EN 12620 et EN 13139 ' D
Observations internes
Observations
Classification des constituants de gravillons recyclés EN 933411
Recu Rb Ra Rg X FL
86.50 % 0.10% 13.30 % 0.00 % 0.10% 1.25 em3/kg
ESSAIS Minimum Valeur Maximum v Norme
Teneur en eau par séchage en étuve venti 4.2% EN 1097-5
Analyse granulométrique
Tamis (mm) Minimum “tamisat Maximum Incertitude
40 000 100 100
28.000 98 100 1
20.000 o0 05 Q0 45
16.000 74
14.000 45 61 85 6
12.500 50
10.000 32
8.000 17
6.300 0 7 15 +5
3.150 2 5 1
0.063 0 2 0.3
s r—afn—
iy | b

-

s

"

*s Pasacews cumubes

(F2)

Y
-
>

INNTMIA D o9 A AL 000 L8 1 y Arande 1900, 290
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Annexe A.10: Fiche technique du Filler Calcaire

FICHE PRODUIT

SAMIN
18, avenue Malvesin

ll:zzll:: COURBEVOIE CEDEX TC 45 M

T : 01469198 46
Fax : 01 43 3481 87

Etablissement TACON Application BIP
Type Filler Caleaire
Gisements ;|
Norme
Analyse chimique moyvenne Caracteristigues physiques moycennes
Ca0 55,7 % Densité réelle glom’ 2,70
MgO 025 Couleur (Ladb) 91,53 ; +0.45 ; 15,66
Fe203 0,08 % Densité apparente glem’ 0.84
Si0, <008 % Humudité en % <05
Perte au feu (4 1100°C) ~ 44 Y Dureté (Mohs) 3

Les résuitats d'analyses mentionnés ci - dessus sont des valeurs moyennes représentatives de la qualité
du produit. Le produit étant d'ovigine namrelle, les résultats peuvent subir quelgues variations.

ANALYSE GRANULOMETRIQUE MOY ENNE

Tanﬁnﬁc AFNOR

[ouverture def Refus en %
maille en Refus
mm cumulés % 70.000 -
.
0,250 0.0086]
0,125 0.3 0,000
0,063 449 50.000
0,045 9.2
0,032 15,2 40,000
0,016 28.1] y
0,003 65.9) 30.000 -
20,000
-
D50 7.59 pm 10.000 -
D90 42,94 pm 0.000 » 2> - 3
00§50  0.125 063 o5  ofe2  odi6 0005
Tamis en mm
Responsable Qualite Directeur Commercial
{ Lgins
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Annexe A.11: Fiche technique d’argile utilisée pour le sol t¢émoin

@

ARGILE REFRACTAIRE

BTR

SOLARGIL®

Argile Kaolinique, de couleur rose utilisée en céramigue pour tous les

produits réfractaires.
Se présente sous forme de poudre .

RESISTANCE PYROSCOPIQUE 1740°C

Analyse Chimigue :

% 48.00 %
ARO3............ 41.40 %
TIOZ ... 1.62 %
oo B R 1.20 %
OO i 0.30 %
D xvorivnsens 0.10%
| o 5, & SR 0.10%
Y ik s 0.10 %
L Jr— 001 %
o PR 13.40 %

Graonulomeétrie 50 microns
Température de cuisson 1280°C-1600°C

Coef. de dilatation : 40X10-7
Retrait & 1300°C : 1260 %
Résistance mécanique & 1300°C : 130 N./mm2
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Annexe A.12: Fiche technique produit de graves recyclées 0/31,5 de Planéte Recyclage

2nalyses réqisees 53

samswEnT

Hercynia

| LABOROU &
N 1>ies

FICHE TECHNIQUE PRODUIT (FTP)

Lot de septembre 3 decembre 2074

Classification
f ¥ * .
SRS S F71 assimilé D21 (GTR 92) : Ssb ; GR2 {note IDRRIM n°22)
Caracteéristiques géotechniques
granulométrie moyenne =esultal References
Tamie | passants Sensibilité a l'eau 3015
() | cumusoe %) | VBS ne # so-068 (3 essan) - Seu——
40 100,0 Résistance du matériau
g M5 5.3 Los Angeles LA n= En 1087+ 3 <45
< 20 61.0 Micro-Deval MDE = eN 10872 ki <45
g 10 40,1 = as2e seion NF ® 15545 15,290 Classe E
o S 287 Compactage v= = $2-083
34 2 20,2 Densité séche pd,..
0.5 145 Tensuren eau W, ————
AL T 1P, NF #3207

Quverturs nominale dee tamis 3 mallle carrés (mm)

0,01 0.1 1
.- i S = EE R
90
70 |— Fuseau de spécification ge la
GNT2 (0/31,5) de |a norme
2 80 [— NF EN 13285 en pointiié rouge
i
Teneurs en sulfates solubles dans I'eau (S0.7)
Valewr | cassement Valeurs ge reserences
moyenns sur selon Uzage souz dziage
[Sulfates solubles Bessals | NFP 18545 | VR0n teeaue roumen et
selon NF EN 1744-1+A1 §10.2 034 --001 | <0.7 (35b) <0.7 <D%
*mrergt &n OMCt SVEC! JVEC i8S carapes seion OTU 133
Usages et préconisations techniques

Remblai - PST - couche de forme routiére {recommandations de mse en ceuvre GTR 02)

usagss |Couche de fondation et de base jusqu’a trafic T4 ; possbies rafic T2 aprés étude

Remblaiement de tranchées (object? oe compactage o4 &t g3 | oiculte oe compactage OC3)

mulPeu sensible 3 I'eau - séchage assez rapide - prse/durcissement dans le temps - densas fable

Planéts R,

- Avenue de 1a Repente
21 ge la Pallice - 17000 LA ROCHELLE

nov-14
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Annexe A.13 : Fiche technique du gypse

SIGMA-ALDRICH

B

Product Name:

3050 Spruce Street, Saint Louis, MD 63103, USA
Website: www sigmaaldnch.com

Email USA: techserv@sial.com

Outside USA: eurtechserv@sial.com

Product Specification

Calcium sulfate dibydrate - ACS reagent, 38%

Product Number:
CAS Number:
MDL:

Formula:
Formula Weight:

TEST

255548 .
10101-41-4 O ‘e
MFCDOD149625
Ca04S  2H20
172.17 gimol

Specification

Appearance (Color)
Appearance (Form)
X-Ray Diffraction
Complexometric EDTA
ron (Fe)
Heavy Metal (as Lead)
Potassium (K)
Magnesium (Mg)
Sodwm (Na)
Strontium {Sr)
Insoluble matter
c = 3.2%, Diute HCI
Chiorde
Carbonate
M scellaneous Assay
Nitrate
Meets ACS Requirements
10th Edition

Specification: PRD.0.ZQ5.10000045170

White to Off-White
Pow der

Conforms to Structure
880 - 1020 %

IAIA A A JAIALA

<

0.001 %
0.002 %
0.005 %
0.02 %
0.02 %
0.05 %
0.02 %

0.005 %

Pass
Fass

Current ACS Specffication
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Annexe A.14 : Fiche technique du ciment CEM 1 52.5N CE CP2 NF LAFARGE

Usine de Saint Pierre La Cour

Fiche produit
FARGE CEMI152,5N CE CP2 NF technique
CIMENTS
Usine de SAINT NF EN 197-1 NF P 15.318 €« O
PIERRE LA COUR NF EN 196.10 e
0333-CPD-4602
* Constituants et composition du ciment " = s =
Principaux (%) Secondaires (%) Sulfate de calcium (%) Additifs sur sec (%)
Clinker 98 Gypse ou sulfogypse 4.5 ||Agent de mouture ADM3 0.04
c3s 6349 MCaaF 9.8 ||Filler (F) 2 ||ou anhyarite 41
C3A 809 MC2s 126 jAgent réducteur de Cr V| Sulfate d'Etain 0.016

* Caractéristiques physiques et mécaniques

Limites licables & chacun des s gt et v
Valeur usine || o TRer - NF EN 197-1) ;2;‘:;:,,(&? ;,'%ﬁ;fb’n“ﬁmz,
moyenne minimum maximum minimum maximum
Reésistance a la compression 1 jour {(MPa) 25.1
Résistance a la compression 2 jours (MPa) 35.1 18 18
Résistance a la compression 28 jours (MPa) 59.0 50
Retrait & 28 jours (um/m) 469
Début de prise (min) 129 40
Stabilité (mm) 0.5 10 10
Masse volumigue (g/cm3) 3.15
Surface spécifique Blaine (cm¥g) 3649.9
Q12h (J/g) 2712
Q41h (Jig) 365
o 58.6
* Caractéristiques chimiques (%)
MAX]I : Valeurs limites ach des ré (Réf : NF EN 197-1, NF P 15-318)
Valeur usine i Valeur usine A Valeur usine idia
moyenne moyenne moyenne
Sio2 20.12 S < 0.01 0.20 Rinsolubles 0.16 5.00
Al203 5.03 Cl 0.01 0.10 mCO2 0.41
Fe203 3.12 Perte au feu 083 5.00 RCaO libre 1.46
ca0 64.53 TiO2 0.23 Valeur usine
MgO 0.98 MnO ND s |
K20 0.98 P205 0.31 [
Na20 0.18 Non dosé 0.25 BNa20Eq 08
S0O3 3.34 400
| Total : 100

Ces valeurs, extraites de notre autocontrole, permettent de vérifier la conformité de notre produit aux spécifications normatives et
donnent une indication pour les caractéristigues complémentaires. Elles ne constituent pas un engagement sur les résultats a venir.

B Caractéristique modifiée / fiche précédente

ND : non dosé

Révision du

28/03/2012
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Annexe B. Résultats complémentaires d’essais expérimentaux

Annexe B.1: Fonctionnement du logiciel René-LCPC

Dans le cadre de mélange binaire ou ternaire, la compacité a été calculée a 1'aide du logiciel
RENE LCPC [78]. L’utilisation de ce logiciel demande auparavant d’introduire plusieurs
paramétres d’entrée, ayant fait 1’objet de plusieurs articles [226] [183], I’ensemble étant

présenté dans la Figure B.1.1 :

Constituants

|
|
|
|
| v '
Masses volumiques Granularité Compacité
: absolues des matériaux des matériaux propre
|
|
|
|

ABeN0)s AP MpO]

non confing

confing
Adurpw ap AMpop|

Figure B.1.1 : Parameétres et fonctionnement du logiciel René-LCPC [183]

La premiére étape consiste a définir précisément les propriétés et compositions des

constituants [183], a savoir :

1. Les masses volumiques absolues des matériaux d’études (ciment, fines RB-NT

et BA-NT),

2. La granularité des matériaux complétée par les résultats de surface spécifique

Blaine,
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3. La compacité propre a été¢ définie en calculant la compacité de 100 % de fines
RB-NT, BA-NT et 100 % de ciment CEM I 52,5N (Equation 2.1). Ces

compacités seront présentées dans le chapitre 3 (§ 4.3.1).

4. Un indice de compaction modele (K) correspond a chaque protocole de
mesures de compacité. Les travaux de Sedran [183], et Larrard [77] ont permis
de fixer un indice de compaction modele a K = 6,7 pour un mélange de ciment
et d’additions minérales comme le filler calcaire ou encore la fumée de silice.
Apres avoir comparé les résultats des essais de compacité du mélange binaire
et ceux obtenus par le modele du logiciel, I’erreur absolue moyenne était de
0,0066. Nous avons décidé de suivre le méme protocole puisque notre étude
substitue également une partie du ciment par des fines qui se comportent

comme le filler calcaire (§ chapitre 3).

Ces propriétés définies sont sauvegardées dans une base de données appelée module de
stockage. La deuxieme étape consiste a obtenir la compacité propre virtuelle (Bm;). Il s’agit
de la compacit¢ maximale obtenue par un empilement optimal des grains alors que la
compacité propre est toujours inférieure puisque I’empilement des grains est désordonné. A
I’instar de Sedran [183], I’hypothése retenue est que les compacités virtuelles sont toujours les
mémes dans le constituant, quelle que soit la proportion massique du mélange, soit im = Pm.

Le logiciel déduit By, pour obtenir les compacités propres virtuelles.

La deuxi¢me partie du logiciel est appelée module de mélange. Elle permet de choisir les
proportions massiques du mélange entre les constituants déja enregistrés dans le module de
stockage. Celles-ci sont traduites en volumes partiels a 1’aide de la masse volumique. En
fonction de I’interaction entre les constituants, on associe ensuite un degré de confinement
(confiné ou non confiné). Dans le cas d’un mélange binaire associant du ciment (d;) et des
fines (d,), on considere que d; > d,, mais que d; n’est pas trés petit par rapport a d;. Deux cas

sont possibles comme le montre la Figure B.1.2 :
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(a) Effet de desserrement (b) Effet de paroi
Figure B.1.2 : Effet d’interaction entre deux classes granulaires [183]

Dans le premier cas (Figure B.1.2.a), un grain plus petit d, (ici, les fines) est inséré dans un
empilement de grains plus gros, d; (donc dominants) et correspondant ici au ciment. Cette
action provoque un effet de desserrement. Dans le second cas (Figure B.1.2.b), un grain plus
gros d; est inséré dans un empilement de grains plus petits, d, (donc dominants) pour
provoquer cette fois un effet de paroi, c’est-a-dire une augmentation de la porosité a sa
surface. Dans notre étude de mélange binaire, on émet 1’hypothése que I’incorporation de

fines dans le ciment entraine un effet de desserrement (non confing).

Le logiciel nous donne enfin le résultat final de la compacité des différents mélanges (Figure
4-9), a I’aide de I’indice de compaction modele et de la compacité virtuelle du mélange (y;) et

dont les formules de calcul sont expliquées dans le travail de Sedran [183].
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Annexe B.2 : Résultats d’ATG carbonatation naturelle

-4~ REF -mBA-NT25 ——BA-NT50 —e-BA-NT75

35

30 f

>0

25
20 e e e e e - == -

15 F

10 +

CaCO3 [mg/mg powder specimens %]

0 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Profondeur de carbonatation (mm)

Figure B.2.1 : Profil de teneur en calcite (CaCO); obtenu par ATG en condition naturelle au
laboratoire

-4~ REF -m BA-NT 25 ——BA-NT 50 —o—BA-NT 75

Ca(OH)2 avant
carbonatation

Ca(OH)2 [mg/mg échantillion %]
o+

Profondeur de carbonatation (mm)

Figure B.2.2 : Profil de teneur en Portlandite (CaOH), obtenu par ATG en condition naturelle au
laboratoire
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Annexe B.3 : Calcul de la masse volumique du sol témoin

« Sol témoin (ps) »

80% sable + 20% argile
ps
Vi=1cm’ (sable)
Giovesve 1 |
pa
(argile)

Figure B.3 : Schéma illustrant les compositions du sol témoin

Calcul de la masse volumique d'un mélange d'un sol témoin

lem’ =V, +V,

Tom® = ey 2
Pa Py

m, = ! - ! =2,102 g
0,21 1 0,2 1 1
0,80, p, 0,82,54 2,65

L= ! = ! =0,525¢

1 081 1 08 1
0. 0,2 p, 2,54 0,22,65

m Tot my +ma = 2,627 g

IOSol témoin ( - 3”) == 73g = 2, 627 g/Cm3
I cm 1cm

ou :

V, = volume argile ; V; = volume sable ; m, = masse argile ; m; = masse sable ;
Pa - 2,54 g/em’ ; ps - 2,65 g/em’
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Annexe B.4 : Calcul de la masse volumique d’un mélange Sol témoin — LHR

« Sol témoin (ps) »

80% sable + 20% argile
ps
(sable)
Vi=1 cm?®
(Ve =Vs +Va)
pa
(argile)

«LHR - BA-NT (pLHR) »
78% CEMI + 22% fines BA-NT

+
Vit=1cm3-
(Ve =Ve + VD

pf

Fines BA-NT

« Sol traité (ps globale)»
97so0l + 3% LHR

Vt=1cm?

L (Vt=Vsol + VLHR-BANT)

Figure B.4 : Schéma illustrant les compositions du sol témoin, du LHR BA-NT et du sol traité

1. Caleul du p sol témoin ( ,05)

2. Calcul du o,

lem” =V, +V,
m.,
lem® = —<4+—L
P Py
+ - ! =
0221 1
0,78 p, p,
. = 1
"1 0781
-4 2
oy 022 p,
me=mc+m_/'
(m,+m,)
pLHR 3
1cm

3. Calcul du psol traité ( p, global )

lem' =V, +V,,,

sol
m m
1 Cm3 - sol + LHR
10 sol p LHR

_ 1

Mgy, =
(0,3 11
+

09 97 pLHR Ioso/

m = 1
LHR_(1+O’971
pLHR 0’3 IO sol
M =My + My
(mxol M )
Pyl waite =7 3

lem’

ou:

V. = volume ciment ; V= volume fines ; m. = masse ciment ; m,= masse fines ;
Vsor = volume sol témoin ; V;zr = volume LHR ; my,; = masse sol témoin ; m;yr = masse LHR
mry, = masse totale de chaque mélange
pf manT) = 2,45 g/em’; pf rp-t) = 2,33 glem’; P industicl 1 = 2,89 g/em’ 5 P industriel 2 = 2,91

g/cm

pf Bat) = 2,67 glem’ ; pf gat) = 2,77 g/em’
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Annexe B.5 : Résultats des essais Zetametre pour les échantillons étudiés

Temps (min)

0 15 mV 5
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 B =daamy
2
{p échantillion étudiés 5/10 mm
4 -
E 6 Pression (mBar)
= ‘
5 g T 300 -200  -100 100 200 300 400
N -
E 5
£ -10 _
2 &
° -10
& 2 E
8
-14 g -15
[
-16 B R?=0.9867
-18 - -25

Figure B.5 : Potentiel zéta des échantillons étudiés 5/10 mm en fonction du temps (a gauche)
Evolution du potentiel d’écoulement en fonction de la pression (a droite)
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Incorporation de fines issues de granulats recyclés dans la fabrication de
nouveaux liants hydrauliques

Ce travail de thése porte sur la valorisation de granulats recyclés dans la fabrication de nouveaux liants hydrauliques. I1
s’inscrit dans une problématique actuelle de gestion des déchets du BTP, de sauvegarde des ressources naturelles et de
réduction des gaz a effets de serre liés a la production de matériaux cimentaires. En quelques chiffres, sur les 260 millions
de tonnes de déchets inertes produits annuellement par le secteur du BTP en France, 90 millions sont encore déposés en
installations de stockage. C’est ce gisement qu’il convient de réduire pour accentuer la fabrication de granulats recyclés
estimée aujourd’hui a 15 millions de tonne/an.

Dans cette perspective, ce travail de recherche a pour double objectif de valoriser des granulats recyclés sous forme de
fines (Dmax < 80 um) comme addition minérale en substitution du ciment pour les mortiers et bétons ou bien comme
constituant principal de Liants Hydrauliques Routiers (LHR) pour le traitement des sols en place. Deux matériaux source
sont utilisés, a savoir : un béton aux propriétés connues et maitrisées et un granulat issu d’une plateforme de recyclage
représentatif d’une filiere de production. De ces deux matériaux, des fines sont fabriquées par un protocole couplé de
concassage et criblage avec ou sans traitement thermique a haute température puis caractérisées (caractérisation physico-
chimique, minéralogique et réactivité hydraulique résiduelle) en vue d’établir une cartographie compléte de leur potentiel
de valorisation en fonction de leur origine. Le premier objectif intitulé « fabrication d’une addition minérale & base de
fines » traite de 1’effet de cette addition sur le comportement rhéologique, mécanique et sur les propriétés de durabilité de
mortiers. Malgré un verrou normatif 1ié a l’utilisation de matiéres non référencées dans les normes des matériaux
cimentaires, les résultats de ce travail démontrent la faisabilité d’introduire des fines en substitut d’additions classiques tel
que le filler calcaire dans des proportions largement supérieures a celles imposées. Le second objectif intitulé
« fabrication de liants hydrauliques routiers a base de fines » traite de la conception de LHR a base de fines pour le
traitement des sols en place. C’est a partir d’un sol témoin reconstitué en laboratoire que deux familles de LHR a base de
fines traitées et non traitées sont congues, testées et comparées a des liants hydrauliques routiers commercialisés et enfin
optimisées.

Mots-clés : fines de granulats recyclés ; caractérisation physico-chimique ; caractérisation minéralogique ; réactivité
hydraulique ; traitement thermique ; addition minérale ; Liant Hydraulique Routier (LHR)

The Incorporation of powders made from recycled aggregates in the
manufacture of new hydraulic binders

This thesis work focuses on the valorization of recycled aggregates as main component for hydraulic binders. This is
included in a current issue of waste management, protection of natural resources and environment, reduction of
greenhouse gases emissions in cement production. In France, on 260 millions tons of inert wastes produced per year, 90
millions tons are still stored in non-hazardous landfill. This waste deposit has to be reduced to increase the production of
recycled aggregates currently estimated at 15 million tons per year. In view of this, this research is aimed to enhance the
valorization of recycled aggregates into powder form (Dmax < 80 microns) as a mineral addition in substitution of cement
for mortar and concrete or as main constituent of Hydraulic Road Binders (HRB). Two sources of materials are used : a
five years old concrete and a recycled aggregates come from a recycling plant. Powders are prepared by crushing and
sieving with or without high-temperature heat treatment and characterized (physical, chemical and mineralogical
characterizations : residual hydraulic reactivity) to evaluate their potential valorization based on their origin.

The first objective, entitled “Conception of mineral addition using powder of recycled aggregates”, deals with the
influence of this new materials on rheological, mechanical and durability properties of mortars. The results of this study
allow us to evaluate the benefits of incorporating powder obtained by crushing/sieving of recycled aggregates as cement
or limestone substitute used in the composition of a mortar. The second objective, entitled "Conception of the Hydraulic
Road Binders using powders of recycled aggregates", deals with the design of HRB by a comparative approach with HRB
manufactured. The characteristics of binders are tested on mortars and on samples of treated soil and the results show that
it's possible to produce an HRB rich in powders of recycled aggregates with or without cement which can efficiently
stabilize clayey soils.

Key words : powder of recycled aggregates; physical, chemical and mineralogical characterizations ; hydraulic
reactivity ; thermal treatment ; mineral addition ; Hydraulic road binder (HRB).




