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RESUME

Les matériaux de construction des monuments historiques, tels que les pierres naturelles,
sont soumis a des conditions environnementales agressives, comme la variation de la
température ou de I'’humidité, la pluie, ou encore les polluants atmosphériques. Cela peut
provoquer des modifications au sein de la structure méme des matériaux. Ces variations
peuvent engendrer de fortes contraintes mécaniques aboutissant a des altérations
macroscopiques importantes et diverses comme des fissures, des desquamations ou des
désagrégations granulaires.

La pierre étant un matériau poreux hétérogéne, la connaissance de la microstructure, les
caractérisations minéralogique et physique sont indispensables a la compréhension du
comportement hydromécanique du matériau lors de dégradations. Parmi les différentes
conditions environnementales responsables d’altération au sein de matériaux de
construction, nous nous intéressons au phénomene de gel-dégel de différents types de
pierres calcaires. L'objectif de ces travaux de recherche est de corréler les propriétés
microstructurales et minéralogiques de pierres calcaires saines et leurs évolutions, avec
leurs propriétés mécaniques au cours de la fissuration sous I'effet des cycles de gel-dégel.
Cing calcaires, aux propriétés microstructurales et mécaniques variées, ont été sélectionnés
pour cette étude : les pierres de Massangis, de Lens, de Migné, de Savonniéeres et de Saint-
Maximin.

L'évolution de 'endommagement des pierres calcaires est suivie au cours du vieillissement
accéléré par la mesure des propriétés suivantes : la vitesse des ondes P, les modules
d’Young dynamiques et statiques, la résistance a la compression uniaxiale, la ténacité, la
porosité totale et la distribution de la taille d’accés des pores. Le comportement thermo-
mécanique des pierres est également étudié par des mesures des déformations et de la
température (en surface et au centre des échantillons) pendant les cycles de gel-dégel.

Ces recherches ont montré que I'évolution de la microstructure des pierres altérées et leurs
propriétés mécaniques intrinseques comme la ténacité, parametre déterminant dans
'amorcage et la propagation de fissures, sont liés. En effet, la résistance des pierres aux
contraintes provoquées par les cycles de gel-dégel dépend autant de leurs performances
mécaniques initiales que de leurs porosités, notamment la part de leurs porosités
naturellement accessible a 'eau par immersion et de leurs degrés de saturation naturelle.
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ABSTRACT

Building materials of historical monuments, such as natural stone, are subject to aggressive
environmental conditions, such as changes in temperature or humidity, rain, or air pollutants.
This can cause changes in the structure of materials. These variations can lead to high
mechanical stress resulting in significant and diverse macroscopic alterations as cracks,
flaking or granular disintegration.

The stone is a heterogeneous porous material, the knowledge of the microstructure, the
mineralogical and physical characterizations are essential to understanding the hydro-
mechanical behavior of the material during degradation. Among the different environmental
weathering of building materials, we are interested in freeze-thaw cycle of different types of
limestone. The objective of this research is to correlate the microstructural, physical and
mechanical properties of limestone before weathering with their evolution under freeze-thaw
cycles. Five limestones of varying microstructure and mechanical properties were selected
for this study: Massangis, Lens, Migné, Savonnieres and Saint-Maximin stones.

The evolution of limestone degradation is followed during accelerated aging by measuring
several properties: P-wave velocity, dynamic and static Young's modulus, uniaxial
compressive strength, toughness, total porosity and pore size distribution. The thermo-
mechanical behavior of rocks is also studied with the aid of strain and temperature (at
surface and at center of the sample) during the freeze-thaw cycles.

This research has shown that the evolution of the microstructure of weathered stones and
their intrinsic mechanical properties such as toughness, determining parameter in the
initiation and propagation of cracks are related. Indeed, stones resistance to stresses caused
by freeze-thaw cycles depends as much on their initial mechanical performance as their
porosity, especially from their pores naturally accessible to water immersion and their
degrees of natural saturation.
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INTRODUCTION GENERALE






A la fois esthétique et résistante dans le temps, la pierre était le matériau de construction le
plus fréquemment utilisé jusqu’a une époque récente. La pierre représente un patrimoine
tres présent, visible tant dans le bati traditionnel des villes, des villages et des campagnes
gue dans les monuments, les musées et sur les grands sites archéologiques (Pierre et
Patrimoine, 2009).

La pierre, utilisée comme matériau de construction est issue de la roche et est fagconnée par
'Homme. L’'extraction de la roche et le fagonnage soumettent la pierre a de nouvelles
conditions environnementales et a de nouvelles contraintes mécaniques. La mise en ceuvre
de la pierre dans un édifice crée de nouvelles contraintes mécaniques. De plus, en fonction
de son emplacement sur une facade, la pierre est plus ou moins exposée aux intempéries,
aux changements de température, d’humidité, ... La pierre est donc sensible a son
environnement et le vieilissement de celle-ci est un phénomene naturel inévitable. Les
stigmates du temps peuvent prendre différentes formes. Les dégradations subies par la
pierre peuvent se diviser en trois catégories principales: les altérations physiques
(dissociation des éléments constitutifs de la pierre sans modification de la composition
chimique) ; les altérations chimiques (les minéraux sont modifiés par réactions chimiques) et
les altérations d’origine biologique. Ces altérations macroscopiques peuvent mener a la
destruction d’'une partie des édifices ou encore poser des problémes d’instabilité de la
construction. Les mécanismes d’altération sont complexes et sont souvent dus a la
combinaison de différents facteurs environnementaux et dépendants de certains paramétres
intrinseques de la pierre elle-méme.

La préservation du patrimoine bati est un défi a la fois culturel et scientifique. Afin de
préserver et conserver ce patrimoine durablement, il convient donc de connaitre et
comprendre les mécanismes de dégradation des pierres de construction.

Dans le cadre de ces travaux de recherche, nous nous intéressons a un type d’altération
physique : la fissure. La fissuration dans le patrimoine béti est toujours liée a un effort
mécanique. L’origine des contraintes peut étre diverse : des défauts dans la pierre, des
problémes de mise en ceuvre, la corrosion d’éléments métalliques, une incompatibilité de
matériaux (par exemple, un mortier de rejointoiement a la fois adhérent et beaucoup plus dur
que la pierre). Les vibrations liées aux tremblements de terre, les incendies, la cristallisation

de sel, le gel font aussi partie des causes de fissuration.

Dans le but de durabilité du patrimoine bati et de compréhension de mécanisme d’altération,
I'objectif du travail de recherche présenté dans ce manuscrit est d’étudier la formation des
fissures sur cing pierres calcaires, sous des conditions environnementales précises, la
combinaison de 'action de I'eau et de la température : les cycles de gel-dégel.

En effet, lorsque I'eau géle dans un matériau poreux, celui-ci peut étre endommagé. Les
dommages les plus fréquents sont des écaillages de surface, des desquamations et des
fissurations plus ou moins profondes pouvant mener a la rupture. De nombreuses études ont
été réalisées sur le gel dans différents matériaux poreux : le béton, la brique ou encore les
pierres de construction. Si certains paramétres des matériaux poreux, comme ['état de
saturation, ont été démontrés comme influengant le gel, les mécanismes menant a la rupture
des pierres sous l'effet de cycles de gel-dégel ne sont pas établis et les paramétres
influencant la durabilité des pierres sont toujours en discussion.

Les pierres calcaires ont été choisies pour cette étude car ce sont des matériaux poreux
hétérogénes, qui présentent une grande variabilité de microstructure. De plus, ces pierres
ont été les plus exploitées pour la construction de monuments et de bétis ruraux et urbains



en France. C’est un matériau amplement disponible en France avec de nombreuse carriére
en activité, servant pour la construction et le remplacement de pierre pour les Monuments
Historiques. Les pierres calcaires sélectionnées pour ces recherches sont les pierres de
Massangis, de Lens, de Migné, de Savonniéres et de Saint-Maximin.

L’objectif de ces travaux de recherche est d’évaluer la durabilité de ces pierres face a I'action
des cycles de gel-dégel et d’améliorer les connaissances des mécanismes de dégradation.
Pour cela, les propriétés microstructurales et mécaniques de ces pierres calcaires avant
altération et leurs évolutions au cours de la fissuration sous l'effet des cycles de gel-dégel
seront étudiées afin de mettre en évidence des comportements hydromécaniques lors de
I'altération par les cycles de gel-dégel.

Ce manuscrit est composé de quatre chapitres. Le premier chapitre est une étude
bibliographique faisant I'état de I'art et une analyse des travaux antérieurs. Le chapitre est
divisé en trois parties. La premiere partie porte sur une présentation et une description multi-
échelle de la pierre calcaire en général. Dans un second temps, les mécanismes d’altération
induits par les cycles de gel-dégel menant a la fissuration sont présentés ainsi que l'influence
de différentes propriétés de la pierre sur le gel. Puis, les travaux antérieurs réalisés sur le
gel-dégel sont présentés et analysés, permettant de définir I'approche expérimentale choisie.
Le deuxieme chapitre porte sur les méthodes expérimentales utilisées au cours de ces
travaux. Les différentes techniques de caractérisation micro et macroscopique y sont
présentées avec un rappel théorique et le protocole expérimental appliqué au sein du
laboratoire. La derniére partie de ce chapitre est consacrée a la description du protocole de
vieillissement artificiel par des cycles de gel-dégel mis en place.

Le troisiéme chapitre expose les résultats de la caractérisation des pierres dites « saines »,
c’est-a-dire avant le vieillissement artificiel. Les propriétés physiques et mécaniques de
chaque pierre y sont présentées et discutées. Une corrélation entre certaines propriétés
microstructurales et les propriétés mécaniques est proposée pour rendre compte de
I'influence de la microstructure sur le comportement mécanique des pierres.

Le quatrieme chapitre est consacré aux propriétés des pierres altérées par le vieillissement
artificiel. Le comportement thermique des pierres calcaires pendant les cycles de gel-dégel,
ainsi que I'évolution de leurs différentes propriétés mécaniques et physiques au cours de
'endommagement par les cycles de gel-dégel, y sont présentés et analysés. A la derniére
partie de ce chapitre, une discussion sur la relation entre les propriétés physiques et
mécaniques des pierres a I'état initial et leurs taux et vitesse d’endommagement est
présentée, afin de proposer différents comportements d’endommagement.

Enfin, une synthése des résultats de cette étude ainsi que des perspectives de recherche
envisagées sont présentées en conclusion.



CHAPITRE 1. ETATDE L’ART






|. INTRODUCTION

L’altération du patrimoine bati peut prendre différentes formes. Dans le cas d’'une altération
par des cycles de gel-dégel, les pierres de construction subissent principalement des
fissurations, générées par des contraintes mécaniques. L’amorcage et la propagation de
fissure au sein des édifices peuvent engendrer d’autres types d’altération comme des
éclatements, des desquamations ou écaillages, qui sont dus a une fissuration paralléle a la
surface de la pierre (Figure 1-1).

Eclatement Fissuration

Figure 1-1 : Exemple d’altération : facade et détails de I’abbaye de Notre-Dame de Lure (source LRMH)

Dans un but de durabilité du patrimoine bati et de compréhension de mécanisme d’altération,
la formation des fissures est étudiée sur cing pierres calcaires aux propriétés intrinseques
variés, sous des conditions environnementales précises, la combinaison de I'action de I'eau
et de la température : les cycles de gel-dégel.

Ce chapitre consiste en une présentation générale des pierres calcaires, des mécanismes

d’altération induit par les cycles de gel-dégel menant a la fissuration ainsi que I'approche
expérimentale choisie pour ces travaux de recherche.

Il. LES PIERRES NATURELLES : LES CALCAIRES

Les pierres naturelles utilisées pour la construction proviennent quasi exclusivement de
roches de formation géologique. Quatre grandes familles de roches existent :



- les roches magmatiques volcaniques, comme le basalte

- les roches magmatiques plutoniques, comme le granite

- les roches métamorphiques, comme le marbre

- les roches sédimentaires, comme les calcaires.

Les roches calcaires sont les matériaux naturels, composés d’au moins 50% de calcite
(CaCO,3) (Martinet, 2008), qui ont été le plus exploités pour la construction de monuments et
de batis ruraux et urbains en France.

[I.1. Description de la microstructure des calcaires

Les calcaires sont constitués de deux fractions différentes : les éléments et la phase qui lie
ces éléments entre eux.

Les éléments constitutifs du calcaire sont de natures diverses selon la classification modifiée
de Folk (1959) chez Fligel (1982) (Figure 1-2) mais quatre familles d’éléments se
distinguent :

- les biophysico-chimiques : ils sont issus de la précipitation directe de la calcite, avec
I'intervention de micro-organismes comme des bactéries et ils forment soit des corps de
fines couches concentriques : oolithes, oncolithes, soit des masses ovoides de calcite
microcristalline : pelletoides ;

- les biologiques : la roche est complétement construite par des organismes comme des
coraux et peut contenir des fractions de squelettes ;

- les détritiques : ils viennent de la sédimentation d’élément d’'une roche préexistante qui a
subi une érosion et un transport comme le quartz ;

- les biodétritiques : ce sont des débris d’'organismes, par exemple des bioclastes, dont
'accumulation constitue la totalité des éléments figurants dans un calcaire : entroques,
lamellibranches, etc.

Phase de liaison (orthochimique)
Ciments sparitiques Matrice micritique
(calcite macrocristalline) (calcite microcristalline)
Intraclastes
g Intrasparite Micrite
=  Oolithes h’ e
- Dismicrite
= ..
& Bioclast Roches orthochimiques
z roclastes (matrice majoritaire)
g
5
= %
& Pelletoides _/?,f i
Pelsparite Pelmicrite Biolithite
Roches allochimiques Roches bioconstruites
(éléments majoritaires)

Figure 1-2 : Classification modifiée de Folk (1959) dans Fliigel (1982)



La phase de liaisons se présente sous deux formes (Figure 1-3) :

- une matrice micritiqgue, ancienne boue recristallisée en petits grains inférieure a 4 um, qui
supporte les éléments ; elle peut étre d’origine chimique ou biologique (action des bactéries)
(Fronteau, 2000).

- un ciment sparitique en cristaux d’une taille de 10 um jusqu’a 4 mm, qui lie les grains ; les
ciments sparitiques cristallisent dans les espaces entres les éléments et assurent la
cohésion du calcaire ; il existe trois grands types de ciment spatritique :

- le ciment palissadique, qui se forme précocement et assure une induration du
sédiment et limite sa compaction, il peut se développer autour de tous types d’éléments, et
de facon générale, il obture partiellement la macroporosité intergranulaire ;

- la calcite de blocage se forme plus tardivement et elle obture la totalité de la
macroporosité entre les grains et rend ainsi le calcaire trés compact ;

- le ciment syntaxique se forme a partir des fragments d’échinodermes, il peut obturer
toute la macroporosité intra et intergranulaire. (Fronteau, 2000).

Phases de liaison classiques
1 environ 500um
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Calcite sparitique de blocage Ciment sparitique syntaxique

Figure 1-3 : Phases de liaison classiques (Fronteau, 2000)

Outre leurs compositions minéralogiques, les calcaires sont caractérisés par leurs porosités,
il s’agit de la premiére forme de discontinuité de la pierre. La porosité correspond au volume
total occupé par les vides divisé par le volume total de la pierre. Elle confére a la pierre une
rugosité de surface, une dureté superficielle, une résistance mécanique et une vulnérabilité
chimique en raison de la capacité des fluides a pénétrer la pierre. La taille des grains et leurs
arrangements spatiaux générent soit des vides de différentes tailles des plus fins aux plus
grossiers, soit des vides de taille réguliere. Cette structure porale conditionne les transferts
de fluide, soit les pores sont isolés et non communicants soit au contraire les pores sont
directement connectés les uns aux autres favorisant le transfert de fluide. La valeur de la
porosité peut étre extrémement variable d’'un calcaire a l'autre : de quelques pourcents a
plus de 50%.

Il existe différents classifications de la porosité en fonction de la taille moyenne des pores, de
la dimension et de la forme des pores ; de la dépendance ou non avec la sédimentation
initiale (Choquette et Pray, 1970) ou encore de la connectivité des pores entre eux
(Fronteau, 2000).



Trois classes de pores, qui sont basées sur la taille moyenne des pores, ont été définies
(Casteleyn, 2010) : la microporosité (diametre des pores < 1 um) ; la mésoporosité (diametre
des pores de 1 a 10 um) ; la macroporosité (diameétre des pores > 10 um).

Selon le classement de Choquette et Pray (1970) (Figure 1-4), il existe deux catégories de
porosité : la porosité liée a la sédimentation initiale et la porosité indépendante a cette
sédimentation initiale.

La porosité liée a la sédimentation initiale correspond a une porosité de pore, c’est-a-dire
que les pores sont des vides en trois dimensions de quelques nanométres jusqu’a une
dizaine de centimétres. Dans cette catégorie, il existe différents types de porosité: la
porosité intergranulaire représente les vides présents entre les différents constituants de la
pierre, ce sont le plus souvent des macropores non occlus ; la porosité intragranulaire est
contenue dans les particules constitutives du calcaire, en général, il s’agit de microporosité ;
la porosité intercristalline est surtout présente dans les calcaires dolomitiques, c’est une
microporosité entre les cristaux de la matrice micritique ; la porosité moldique est une
macroporosité obtenue aprés dissolution d’aragonite (coquilles de gastéropode), de calcite
ou de dolomite.

La porosité indépendante de la sédimentation initiale est une porosité secondaire ou acquise
au cours du temps par dissolution ou fracturation. Il existe aussi pour cette catégorie,
différents types de porosité : la porosité de fracture (ou de fissure) est une porosité en deux
dimensions, car deux de ces dimensions sont trés largement supérieures a la troisieme ; la
porosité stylolithique résulte de figure de compaction formée par pression de dissolution ; les
canaux de dissolution sont cylindriques et résultent de la dissolution de la roche par des
eaux sous saturées en calcite ; la porosité karstique représente des pores de type caverneux
de plusieurs métres, ce genre de porosité existe seulement dans les carriéres.

Porosité controlée Porosité non controlée
par le sédiment initial par le sédiment initial
Intergranulaire 4 Y/ / Fracture

Stylolithique

Canaux de dissolution

’.
» o

Figure 1-4 : Les différents types de porosités d’aprés Choquette et Pray (1970)

La porosité peut aussi étre définie en fonction de la connectivité entre les pores : la porosité
occlue est completement déconnectée du réseau poreux et non accessible aux fluides, dans
les calcaires, ce type de porosité est négligeable (Rémy, 1993) ; la porosité libre peut se
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saturer en fluide mouillant et celui-ci est complétement restitué lors du séchage ; la porosité
piégée, quant a elle, a le comportement inverse car soit elle ne se sature pas en fluide lors
de I'imbibition, de I'air est piégée dans le pore, soit elle ne restitue pas les fluides lors du
séchage ; les pores de la porosité piégée sont des pores a trois dimensions dont les tailles
d'accés peuvent étre réduites par rapport a la dimension totale du pore (Figure 1-5); la
porosité interconnectée ou non connectée : les pores peuvent étre connectés entre eux par
des pores capillaires de forme globalement cylindrique, cela donne un mauvais degré de
connexion ou alors ils se connectent directement les uns avec les autres avec un fort degré
de connexion.

air air

(@) (b)

Figure 1-5 : Piégeage de I'air d’aprés Bousquié (1979) (a) par dérivation (b) par la rugosité

II.2. Les défauts dans les pierres calcaires

L’existence d’hétérogénéités ou de discontinuités dans la pierre lui donne un comportement
non uniforme face aux sollicitations extérieures.

Nicholson et Nicholson (2000) ont proposé un dossier graphique détaillant les défauts
préexistants dans dix types de pierres sédimentaires. Ils ont classé ces défauts sous deux
catégories, les défauts primaires et les défauts secondaires.

Les défauts primaires regroupent les défauts dans la structure de dépét, les variations
lithologiques et les inclusions. La forme de discontinuité la plus importante dans la pierre est
représentée par les défauts de structure de dépdt, c’est-a-dire les vides intérieurs qui
existent entre les minéraux constitutifs et qui constituent la porosité. Les litages sont un autre
type de défaut de structure et ils sont présents chez beaucoup de pierres calcaires. Les
litages correspondent a un lit perpendiculaire au sens du dépot plus ou moins marqué dans
la roche. Les particules se sont déposées a plat de facon plus ou moins dense puis
transformées pour former la roche. Les éléments sont orientés quasiment tous dans la
méme direction et ils déterminent une succession de plans de feuilletage, alternativement
poreux et compacts en fonction des conditions de sédimentation. Ce type de discontinuité
dans la structure de la roche lui confére des plans de faiblesse susceptibles de se fissurer.
La présence d’inclusion comme des macrofossiles ou des fragments de coquilles fragilise
aussi la pierre en diminuant la cohésion du matériau.

Les défauts secondaires regroupent les effets diagénétiques et métamorphiques, les effets
des intempéries et les fractures. Les défauts dus aux effets diagénétiques et
métamorphiques sont apparus au cours du temps. Ce sont des veines minérales
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cristallisées, des fissures cicatrisées, des clivages, des stylolites, des feuillets. Les défauts
dus aux effets des intempéries sont des décolorations, des taches ou des dissolutions de
matiére. Les fractures, discontinuités dans le matériau peuvent étre a faible ou forte amorce
de rupture.

Nicholson et Nicholson (2000) ont proposé quatre modes d’endommagement des roches
soumises a des cycles de gel-dégel en fonction de leurs propriétés et de la présence de
défauts (le quatrieme mode concernant les grés ne sera pas présente ici).

Le premier mode d’endommagement s’applique aux pierres avec une résistance mécanique
élevée et donc une porosité faible (Winkler, 1994), la présence de défauts préexistants crée
localement des zones de faible résistance. Les défauts fournissent des itinéraires
préférentiels de pénétration de fluides, qui dans le cas de gel-dégel, sont essentiels a la
détérioration. Les défauts sont donc exploités, mais la dégradation qu’ils peuvent engendrer
reste minime.

Le deuxieme mode d’endommagement s’applique aux pierres dites tendres, c’est-a-dire
avec une faible résistance mécanique et une forte porosité. La structure de la pierre est telle
que les défauts n’interviennent pas de facon significative dans I'altération par le gel.

Le troisieme mode concerne les pierres modérément faibles et moyennement fortes. Il s’agit
d’'un régime transitoire entre les modes 1 et 2 ; certains dommages sont attribués aux
défauts et d’autres a la résistance mécanique de la pierre.

Les défauts préexistants sont donc importants pour les pierres dures et leurs influences
diminuent pour les roches tendres ou d’autres propriétés de la pierre interviennent.

[1.3. Comportement mécanique des calcaires sous sollicitation uniaxiale

Les propriétés mécaniques des pierres dépendent de leurs microstructures ainsi que de
leurs minéralogies. Ces propriétés se divisent en deux catégories (Homand, 2000) : les
déformabilités sous I'effet de sollicitations mécaniques et les résistances a des sollicitations
mécaniques en compression ou en traction, définissant des critéres de rupture.

Le comportement mécanique des pierres calcaires en compression uniaxiale est décrit par
une courbe de contrainte-déformation (Figure 1-6). Il existe différentes étapes sur cette
courbe. La premiére correspond a un comportement non linéaire causé par une diminution
du volume due a la fermeture de microfissures préexistantes et de vides. Cette étape est
suivie d’'une phase linéaire qui correspond a une déformation linéaire jusqu’a un niveau de
contrainte correspondant a I'appariation de microfissures. Cette phase linéaire permet de
calculer le module d’Young et le coefficient de Poisson. Les microfissures apparues sont
paralléles a la contrainte de compression et ne modifient pas la rigidité axiale, les dommages
sont donc peu visibles sur la courbe contrainte-déformation. Pour un niveau de contrainte
plus élevée, la microfissuration devient instable, c’est-a-dire la formation de fissure n’est plus
indépendante, les champs de contraintes locales interagissent entrainant la coalescence des
microfissures. Lorsque la charge maximale est atteinte, il y a croissance de fissures,
résultant de la coalescence des microfissures, jusqu’a atteindre la rupture fragile de la pierre
(Eberhardt, 1999 ; Ludovico-Marques, 2012). Les valeurs des propriétés de rupture et
élastigue peuvent étre variables d'un calcaire a l'autre. La résistance a la rupture en
compression uniaxiale varie de 5 a 220 MPa. Le module d’Young varie de 5 a 60 GPa et le
coefficient de Poisson de 0,25 a 0,30.

12



Contrainte axiale

RUPtUre e == e o e e e e e e e e e e

Propagation stable de fissureN—----—-----+--—-—————---————

Comportement élastique linéaire

Fermeture desfissures \ -
€

Déformation latérale Déformation axiale

Figure 1-6 : Evolution de la contrainte en fonction des déformations axiale et latérale sous chargement
uniaxial de compression

Le comportement mécanique des pierres calcaires en traction, en méthode indirect par
fendage, montre une pente linéaire jusqu’a la rupture. La plage de variation de résistance a
la traction est de 1 a 20 MPa. La résistance en traction est plus faible que la résistance en
compression, il y a un rapport de 10% entre les valeurs de résistance en compression et en
traction (Homand, 2000).

lll. L’ALTERATION DE PIERRES CALCAIRES PAR LE GEL

Les pierres calcaires, étant des matériaux poreux, sont susceptibles d’étre traversées ou
contenir des fluides. Lorsque ce fluide est de I'eau et que les conditions environnementales
sont adéquates, il y a gel de cette eau, générant des contraintes au sein de la pierre. Le gel
s’effectue selon plusieurs mécanismes complexes qui peuvent interagir entre eux. Les
contraintes générées sont liées a I'action conjointe de 'augmentation volumique pendant la
formation de la glace et des migrations d’eau non gelée.

lll.1. Formation de la glace dans les milieux poreux

La cristallisation de la glace est une réaction exothermique, qui se fait en deux étapes, la
nucléation et la croissance des cristaux. La formation de glace a partir d’'un volume d’eau
libre & pression atmosphérique démarre a partir de 0°C (Figure 1-7). Cependant, I'eau
contenue dans les pores de la pierre commence a geler a des températures inférieures a
0°C, c’est le phénoméne de surfusion. La principale cause de réduction de la température de
congélation est la dimension des pores au sein de la pierre qui modifient les conditions de
pression.
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Figure 1-7 : Diagramme de phase de I'’eau (Petrenko, 1999)

Lorsque les conditions de température et de pression sont adéquates, un processus de
nucléation est amorcé (Lliboutry, 1964). Si le changement de phase se fait dans de I'eau
pure en milieu infini, il s’agit d’'une nucléation homogéne, créée par un agrégat de molécule
d’eau de configuration similaire a la glace. Par contre, si des impuretés sont présentes ou s'il
y a un effet de paroi, il se produira une nucléation hétérogéne, qui est un phénoméne
difficilement prévisible, a une température comprise entre la température d’équilibre liquide-
solide et la température de nucléation homogéne. Une fois la nucléation amorcée, les
molécules d’eau libre se regroupent autour des « nucléi » isolés et croissent sur la surface
puis en profondeur, on obtient ainsi de la glace dite de type I,.

La glace I, est composée de molécules d’eau reliées par des liaisons hydrogéne et
disposées dans un réseau hexagonal (Figure 1-8), dont les parametres de maille a 0°C sont
a=4,519 Aetc=7,357 A. Il y a quatre molécules d’eau par cellule unitaire, soit une densité
de 3,074.10%® molécules par m®, ce qui est équivalent & une densité de 0,9197 (Petrenko,
1999). Cette densité de la glace a 0°C revient & une augmentation volumique de 9,1% par
rapport a I'eau liquide.

Figure 1-8 : Structure cristalline de la glace I, (atomes d’hydrogéne en noir ; atomes d’oxygéne en blanc ;
atomes grisés pour les quatre atomes contenues dans une cellule unitaire de structure moyenne
ABCDEFGH)
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Les conditions de température et de pression adéquates a la formation de la glace sont
dépendantes de la taille des pores du matériau (Prick, 1996). Quand la cristallisation de la
glace commence dans les macropores, I'eau dans les pores plus petits est toujours a I'état
liquide. Il existe différentes explications a la présence de cette eau non gelée.

- La force d’attraction entre I'eau et la paroi du pore de petite taille est supérieure a celle
existant dans les macropores. Cela est dU a la quantité plus importante de molécules d’eau
en contact avec la paroi. Cette force attractive maintient les molécules d’eau et empéche le
réarrangement des molécules pour former la structure cristalline de la glace, qui est pourtant
la forme la plus stable a basse température (Hobbs, 1974).

- La pression dans les pores plus petits abaisse la température de congélation (Fagerlund,
1971).

- Pour démarrer la cristallisation de la glace dans un volume d’eau défini, il faut un nombre
suffisant de nucléus (Chahal, 1965). Cependant plus le volume d’eau est faible, plus le
nombre de nucléus est faible et donc la probabilité de cristallisation de la glace est faible.

Une relation théorique entre le rayon du pore et la température de congélation est établie
selon une équation modifiée de Kelvin (Defay, 1966 ; Fagerlund, 1993) :

(o = —-2.0.Mw Tt (1_1)

TO - AT
pw.AH.In To

avec ro rayon du pore cylindrique (m), o tension superficielle eau-air (N.m™), M, poids
moléculaire de I'eau (kg.mol™), p,, densité de I'eau libre (kg.m™), T, point de congélation de
'eau libre (K), AT point congélation abaissé (K), AH chaleur molaire de fusion de I'eau
(J.mol™) (AH est une fonction de la température), t épaisseur de la couche d’eau non gelée
adsorbé (m).

La relation entre la taille des pores et la température de congélation a été étudiée par d’autre
auteur et est illustrée par la Figure 1-9. Blacheére (1972) a trouvé que pour des pores dont le
diamétre est compris entre 0,005 et 0,01 um, le gel démarre entre -8 et -7°C ; et pour les
pores dont le diameétre est compris entre 0,02 et 0,2 um, la température de congélation est
comprise entre -3 et 0°C. Tourenq (1970) a trouvé que pour les pores de diamétre inférieur a
0,007 um, le gel démarre entre -20 et -10°C et pour les pores de diamétre supérieur a 0,03
um, la température de congélation est comprise entre -4 et -2°C.

-3/0

-20/-10 -8/-7 -4/-2 Température
degel (°C)
Diametre des
0,005 0,01 0,2 pores (um)
0,007 0,02
0,03

Figure 1-9 : Température de gel en fonction du diamétre du pore
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[11.2. Les mécanismes de dégradation liés au cycle de gel-dégel

La dégradation des pierres par le gel est la conséquence de plusieurs phénomeénes
physiques : les contraintes thermiques, I'expansion volumique liée a la transformation de
'eau en glace et la migration de I'eau non gelée.

- Les variations de température cycliques provoquent des dilatations et des contractions
micrométriqgues de la pierre. Le coefficient de dilatation thermique d’un calcaire est de
quelques pm.m™.°C™. Les sollicitations thermiques peuvent créer un effet de fatigue menant
a la formation de microfissure dans le matériau. Cependant, ces sollicitations thermiques
peuvent étre considérés comme négligeables en présence d’eau dans le milieu poreux de la
pierre (Toureng, 1970).

- Lors du passage de I'état liquide a I'état solide de I'eau, une augmentation volumique de
9,1 % est observée. Cette augmentation volumique génére des contraintes au sein du
matériau. Mais celles-ci ne sont pas uniquement responsables du processus d’altération par
le gel. Beaudoin (1974) a montré que si I'eau est remplacée par du benzéne pour la
saturation d’'un matériau, le matériau présente autant de dommage aprés des cycles de gel-
dégel alors que le benzéne se contracte lors de sa solidification. Cela signifie que les
contraintes menant a la dégradation du matériau, ont une autre origine.

- Pendant la transformation d’eau en glace, toute 'eau ne géle pas au méme instant en
raison des conditions de pression dans les pores. Dans les macropores ou la croissance de
la glace a démarré, deux étapes sont identifiables. La premiére correspond a la croissance
du cristal de glace dans le pore. Cette formation de glace génére une pression de
cristallisation. L’eau encore liquide et présente dans le pore s’écoule dans le réseau poreux
pour soulager partiellement cette pression (Figure 1-10 (a)). Lorsque le cristal de glace a
atteint une taille critique dans le pore, il reste un film d’eau non gelée entre la glace et les
parois du pore (Figure 1-10 (b)). Ce film d’eau non gelée réagit comme un ménisque et crée
un phénomeéne de succion. L’eau encore liquide dans le réseau poreux migre donc vers la
glace générant des pressions importantes (Vlahou, 2010). Il s’agit du phénoméne de
cryosuccion.

@ Pierre (b Pierre

Eau non gelée

Figure 1-10 : (a) Croissance de la glace a I'intérieur du pore et expulsion de I’eau dans le réseau poreux
(b) Un film d’eau non gelée entre la pierre et la glace crée un phénomeéne de succion et le sens de
migration de I’eau non gelée est inversé (d’aprés Vliahou, 2010)
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Le mouvement de I'eau non gelée dans le matériau pendant les phases de gel génére des
contraintes par des pressions capillaires et des pressions hydrauliques.

Les pressions capillaires sont initiées par I'expansion de la glace des macropores dans les
pores capillaires et par la migration de I'eau non gelée vers le front de gel pour atténuer le
déséquilibre thermodynamique entre I'eau non gelée et la glace (Everett, 1961).

Les pressions hydrauliques sont provoquées par la résistance au déplacement de I'eau en
surfusion au sein du matériau. Il existe différentes théories sur le sens de migration de I'eau
en surfusion et les raisons de cette migration. Soit la migration de I'eau se fait de la surface
vers le coeur de la pierre, 'eau non gelée est poussée par I'expansion volumique de la glace
(Powers, 1956). Soit la migration de I'eau en surfusion se fait du centre vers la surface et les
macropores par succion a cause de la différence de pression de vapeur entre I'eau non
gelée et la glace (Litvan, 1978) ou a cause de la différence de pression osmotique, due a la
différence de concentration des ions en solution, entre les capillaires non gelés et les
macropores en train de geler (Powers, 1953).

Lorsque ces contraintes sont supérieures a la résistance de la pierre, il y a fissuration dans
la microstructure et a I'’échelle macroscopique, il y a gélifraction.

Le mécanisme de dégradation engendré par la formation de la glace dans un milieu poreux
n'est cependant pas certifié. Les modeles s’appuient sur des résultats expérimentaux qui
sont en accord avec les hypothéses mais aucun n’a été démontré a cause de la complexité
des régimes thermiques et hydriques. L’action des pressions hydrauliques est difficile a
estimer a cause du conflit des cinétigues de migration de I'eau et du front de gel et les
pressions capillaires s’appuient sur I'hétérogénéité du réseau poreux ce qui n'est pas le cas
de toutes les pierres. |l faut aussi prendre en compte la durée et la vitesse du gel qui peuvent
influencer le mécanisme de dégradation. Un gel rapide limite le temps de migration de I'eau
non gelée dans le réseau poreux, dans ce cas 'augmentation volumique due au changement
de phase est favorisée (Matsuoka, 2001). Dans le cas d’'un gel lent, 'eau non gelée a le
temps de se déplacer au sein de la pierre, les théories des pressions hydrauliques et
capillaires peuvent s’appliquer (Chen, 2004).

[11.3. Parametres influencant la résistance au gel des pierres

Le réseau poreux conditionne la saturation en eau du matériau et les conditions de gel. Le
type de réseau poreux peut avoir de l'influence sur le gel. Un réseau poreux hétérogene,
avec donc une distribution de taille de pore variée, est plus sensible a la microfissuration due
aux pressions capillaires lors de I'avancée du front de glace (Rémy, 1993). Un réseau
poreux bimodal induit une porosité piégée élevée qui peut protéger la pierre des dommages
du gel, grace a la dissipation des contraintes dues au gel (Bellanger, 1993). Cependant, un
réseau bimodal favorise la migration d’eau non gelée au sein du matériau (Prick, 1997).

L’influence du degré de saturation a été proposée par Hirschwald (1908). Il a constaté que
les matériaux saturés par simple immersion dans I'eau ne sont quasiment pas affectés par le
gel alors que les matériaux aprés saturation sous vide sont rapidement endommageés.
Fagerlund (1972), en accord avec les résultats de Hirschwald, a trouvé qu’il existait des
coefficients de saturation critiques pour les matériaux poreux. En effet, les échantillons avec
un degré de saturation en eau supérieur a une certaine valeur critique, ont tous été fortement
endommageés par des cycles de gel-dégel, tandis que les échantillons avec une saturation
inférieure a la valeur critique, restaient intacts. Si seule 'augmentation volumique de la glace
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est prise en compte, théoriguement, la valeur critique du coefficient de saturation serait de
91%. Cependant, cette valeur a été remise en cause par des observations sur un grand
nombre de pierres différentes, Hirschwald a donc abaissé la valeur du coefficient de
saturation critique a 80%. Mais il existe toutefois des exceptions. Certaines pierres peuvent
étre endommageées pour une saturation a 70% alors que d’autres ne sont pas touchées pour
une saturation supérieure a 80%. Hirschwald a exposé que lors de la congélation de I'eau
dans des vases, la glace pouvait étre extrudée a partir de I'ouverture (Figure 1-11). Il a
également montré que la glace peut de la méme maniére étre extrudée par les pores, pour
certains types de pierre.

Figure 1-11 : Expériences de Hirschwald sur les dégats du gel (extrait Hirschwald, 1908) ; Dessin de
gauche décrit I'influence de pores reliés a des capillaires ; Dessin de droite montre la glace extrudée a
travers l'ouverture et formée a la surface

Plus récemment, I'étude sur les effets du degré de saturation initial en eau de tuffeau soumis
a des cycles de gel-dégel a été reprise par Chen (2004). Il a trouvé une valeur du taux de
saturation critique a 70%. Pour les pierres saturées en dessous de 70% les effets du gel sont
minimes alors que pour les pierres saturées a plus de 70%, les propriétés de la pierre sont
modifiées. Toutefois, la valeur limite du coefficient de saturation proposé par les normes pour
la résistance des pierres naturelles au gel est toujours comprise entre 75% et 80%.

Les propriétés de transfert ont une influence sur l'altération par le gel. Elles sont définies par
la microstructure de la pierre et représentent sa capacité a se saturer et a se laisser
traverser par un fluide. La capillarité est liée a la circulation d’eau libre dans le réseau poreux
et la perméabilité, quant a elle, est liée a la migration forcée de I'eau au sein du matériau
(Saad, 2010). La migration de I'eau non gelée dans la pierre pendant la phase de gel est un
phénoméne important et du quel dépend la puissance des dommages. En effet, la migration
de l'eau plus ou moins rapide au sein de la pierre vers le front de glace va permettre la
formation de plus ou moins de glace et le développement plus ou moins important de
contrainte. Ainsi, une capillarité importante peut permettre d’avoir un apport d’eau de fagon
réguliére pendant les cycles de gel-dégel (Thomachot, 2002) et augmenter la dégradation.
Et, une perméabilité faible peut étre défavorable dans le cas d’un gel rapide car elle va
limiter les déplacements de l'eau pendant le gel et donc augmenter les pressions
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hydrauliques au sein du pore; par contre, dans le cas dun gel plus long, la faible
perméabilité devient favorable en permettant de limiter le phénomene de cryosuccion.

Les défauts présents dans la microstructure des pierres peuvent aussi influencer le gel au
niveau de la formation de nucléi, nécessaire a la formation de la glace (Figure 1-12). La
nucléation homogéne nécessite la formation du cristal & partir du liquide pur. La nucléation
hétérogéne se fait lorsque I'angle de contact, 6 entre le cristal et le substrat (paroi des pores
ou impuretés), c’est le type de nucléation que I'on retrouve lors de gel de matériaux poreux.
Les défauts dans la microstructure tels que les fissures, les cavités, sont, quant a eux, des
sites privilégiés pour la nucléation hétérogéne, car ils maximisent le contact entre le substrat
et le cristal (Scherer, 1999).

a)

Yer Liquid
Ysi
Substrate

b)

Liquid
'Substrate
c)

Figure 1-12 : Nucléation de cristaux (a) nucléation homogéne (b) nucléation hétérogene (c) nucléation
hétérogéne en présence de défaut (extrait de Scherer (1999))

Enfin la résistance mécanique de la pierre n’influence pas le gel mais conditionne la capacité
de la pierre a résister aux pressions générées par le gel. Il faut donc que sa résistance
mécanique et en particulier, sa résistance a la traction soit supérieure aux pressions
développées par la cristallisation de la glace et son augmentation volumique et par les
pressions hydrauliques et capillaires, liées au déplacement de I'eau.

En plus des propriétés intrinséques de la pierre, les conditions environnementales du gel ont
une influence sur I'action du gel ; par exemple si le gel est rapide, il N’y a pas de migration au
sein de la pierre par une mise en pression rapide de I'eau non gelée a cause de I'avancée du
front de glace.
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L’altération par des cycles de gel-dégel est donc complexe et dépend des propriétés
structurales et mécaniques des pierres, ainsi que des conditions climatiques (Figure 1-13).
La nature du réseau poreux (type de porosité), les propriétés de transfert et mécaniques,
I'état de saturation (totale ou partielle) et les conditions de gel (température minimale, vitesse
de refroidissement ...) contrélent le gel et donc le développement des contraintes au sein du
matériau.

ENVIRONNEMENT PIERRE

Réseau poreux

/\

Propriétés de transfert | | Résistance mécanique

|
\i

Conditionsde gel Quantité et répartition
de l'eau dansla pierre

/

Contraintes(o)
développéeslorsde la

Résistancea la rupture (og)

transformation de
I'eauen glace
0> og 0< 0
Fissuration Résistantau gel

Figure 1-13 : Interaction de différents facteurs lors du gel d’une pierre (d’aprés Thomachot, 2002).

IV. LES DIFFERENTES APPROCHES EXPERIMENTALES

IV.1. Suivi expérimental de la dégradation des pierres liée au gel

De nombreuses études ont été menées sur 'endommagement de pierre de construction ou
de roche par les cycles de gel-dégel (Tableau 1-1, liste non exhaustive des travaux de
recherche les plus récents). Les objectifs de ces différentes études sont variés : comprendre
les mécanismes de dégradation liés au gel, suivre 'endommagement d’'une pierre précise
dans un contexte climatique particulier, vérifier I'importance d’une propriété de la pierre dans
I'altération par le gel, établir un modéle mathématique de dégradation des pierres, comparer
les mécanismes de dégradation par le gel avec d’autres mécanismes similaires comme la
cristallisation des sels, ou encore vérifier la validité d’'une norme. Ces différents objectifs
peuvent étre regroupés en deux problématiques : évaluer et prévoir la durabilité des pierres
au gel et identifier les mécanismes de dégradation liés au gel.
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Tableau 1-1 : Expériences de gel dans la littérature

Techniques de mesure

Référence Objectif Gel Dégel .
ject g de l'altération
Evaluer la résistance au
el de roche sédimentaire . . .
. g . . ! I Air Eau Physique : poids
Nicholson | Identifier les défauts . o o . .
2000 réexistants et déterminer T min=-18°C | T max = 18°C | Dossier graphique du
P . d=18h d=6h mode de dégradation
leurs influences sur la
gravité des dommages
Modele mathématique . N
f g Physique : densité, poids
décrivant le processus de . "
v oeg e sec / saturé, porosité
perte d’intégrité d’'une
Mutluturk roche soumise a des cycles totale,
2004 X y Mécanique : vitesse des
de gel-dégel .
s . ondes P, dureté de shore
Validité du modele par une Description minéralogique
étude en laboratoire P 94
Veérifier le modéle Air Eau
mathématique de fonction | T min =-20°C | T max = 20°C | Mécanique : vitesse des
proposé par Mutluturk 2003 | d = 2h d=2h ondes P, compression
Alting 2004 sur la perte d’intégrité de la | (Norme (Norme uniaxiale, traction
9 pierre Turque TS Turque TS brésilienne, indice de
Déterminer les effets de 699) 699) force du point de charge
cycles récurrents de gel- et de perforation d’'un bloc
dégel
Physique : porosité,
Bavram Prédire la perte de absorption d’eau
22)/12 résistance mécanique dans Mécanique : compression,
les régions froides traction, flexion, module
d’Young
Etude des effets du degré
initial de saturation en . .
, . . Observations visuelles
eau d’'une roche soumise a | Air Eau Phvsique - Porosité
Chen 2004 | des cycles de gel-dégel T min=-18°C | T max = 14°C Mé}c/:agi uéP compression
Etude de la migration de d=2h d=1,5h , que - P '
, . . vitesse des ondes P
I'eau interstitielle pendant
le gel
Prévoir la fracturation Observations visuelles,
naturelle,des roches en cas Tmin=-5C | T max = 20°C Profil des contraintes le
Bost 2007 | de gel-dégel long des tubes par
; . d =4-5h d = 4-5h .
Estimer les contraintes analyse inverse avec un
provoquées par le gel logiciel (CESAR-LCPC)
Influence des paramétres Air Eau Physique perméabilité &
'é f . ’
Saad 2010 | détatetdetransfertsur oy pon | ax=20c | M8
I'altération des roches par d=6h d=6h Mécanique : module

le gel

d’élasticité dynamique
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Etude de l'effet des cycles
de gel-dégel sur la

Physique : porosité,
absorption a 'eau

s : Air Eau . i
Yavuz deterllo'ra}tlon deg T min = -20°C | T max = 20°C Mécanique : wt}esse des
2010 propriétés physique et ondes P, dureté de
L . d=6h d=18h . .
mécanique de pierre Schimdt, compression,
d’andésite abrasion de surface
Etude de la résistance au
Marco .
gel de dix pierres
Castano b <rif
2010 carbonates pour veriiier . Observations visuelles,
I'efficacité des normes Alr Eau évolution de la
T min =-12°C | T max = 20°C i fruct tdel
d = 6h d = 6h :2;3); ructure et de la
(Norme (Norme . . L
i 3 Physique : poids, porosité
Européenne Européenne
. ouverte
Etude de la résistance NF EN NF EN . .
. L . . Mécanique : vitesse des
Martinez- | mécanique et évolution de | 12371) 12371) .
. . ondes P, compression
Martinez leurs propriétés
2013 pétrophysique
Décroissance linéaire ?
Observations visuelles
Physique : porosité,
Vérifier les normes pour Air Eau distribution des rayons de
Ruedrich | les cycles de gel—degel. (le T min = -20°C | T max = 20°C pores, caplllarlte, degré
2011 nombre de cycles serait d = 16h d=2 de saturation
trop faible) B o Mécanique : traction,
vitesse des ondes P,
dilatation thermique
Influence du nombre de Physique : poids sec /
cycles de gel-dégel surles | T min =-40°C | T max = 40°C | saturé, porosité
Tan 2011 . ) . . . .
propriétés mécaniques du | d = 4h d=4h Mécanique : compression
granite uni- et tri-axiale
Prédire | ilité a lon . . .
.. redire ad_l_Jrab| e along Air Eau Mecanique : traction,
Jamshidi | terme en utilisant un . o o . R
2013 modéle de fonction T min =-20°C | T max =20°C | résistance a la charge
d=12h d=12h ponctuelle

décroissante
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Pour chaque étude, les cycles de gel-dégel utilisés sont différents. Ils correspondent soit aux
normes en vigueur dans le pays de I'étude (norme européenne NF EN 12371, norme turque
TS 699) soit au climat de la région de la pierre étudiée. Le gel peut s’effectuer entre — 40 et —
5°C; les vitesses de refroidissement varient de 1°C/h a un gel instantané ; la durée des
cycles varie de 4 heures a une journée. D’autres paramétres sont aussi dépendants de
chaque étude comme la taille et la forme des échantillons, le degré de saturation, I'apport
d’eau pendant les cycles.

Evaluer la durabilité des pierres au gel est importante pour pouvoir estimer la durée de vie
des pierres d'un édifice ou des opérations de restauration. Avant les dégradations
macroscopiques menant a la rupture, les pierres subissent un endommagement mécanique,
qui peut compromettre la stabilité de la structure, et une modification de la microstructure,
qui peut aussi limiter la durée de vie de I'ouvrage, par exemple, si la porosité augmente, la
pierre peut étre plus sensible a I'action des sels.

L’action du gel entraine un processus de dégradation de la pierre. Les méthodes pour
évaluer 'endommagement et donc la durabilité, dépendent des différentes études.
L’évolution de la microstructure est mise en évidence par les mesures de la porosité totale
ou de la distribution de la taille d’accés des pores. L'étude de I'évolution des propriétés de
transfert est effectuée au travers de mesure de la capillarité ou de la perméabilité. Selon
Ruedrich (2011), la porosité, la distribution des rayons des pores, le transport de l'eau,
I'absorption d'eau capillaire et le degré de saturation sont modifiés par la répétition des
cycles de gel-dégel. La porosité totale augmente avec le nombre de cycles de gel-dégel, ce
qui signifie qu’il y a des modifications au niveau de la microstructure avec I'ouverture de
fissures déja existantes, la formation de microfissures ou I'effondrement de pores (Chen,
2004). Alors que, pour Marco Castano (2010), la porosité ouverte et la perte de poids restent
insensible a l'action des cycles de gel-dégel. Les valeurs obtenues pour les échantillons
altérés sont semblables a celles mesurées a I'état non altérée. L’endommagement
mécanique est en général estimé par la mesure de la vitesse des ondes ultrasonores et du
module d’élasticité dynamique, ou par la mesure du module d’Young statique et de la
résistance en compression ou en traction. Selon différents auteurs, la résistance a la
compression et le module d’élasticité diminuent avec un nombre croissant de cycles de gel-
dégel (Mutluturk 2003 ; Chen, 2004 ; Yavuz 2010 ; Tan, 2011 ; Ruedrich, 2011). Alors que,
pour Martinez-Martinez (2013), la résistance a la compression des échantillons semble peu
sensible a I'action du gel car les valeurs obtenues pour les échantillons aprés les cycles de
gel-dégel sont similaires a celles mesurées a I'état non altérée.

Les résultats de différentes études permettent de mettre en évidence un certain nombre de
paramétres influencant la durabilité des pierres face a I'action du gel (cf. 111.3). Différentes
classifications (Mamillan, 1975 ; Letavernier, 1984 ; Remy 1993) ont été établies afin de
déterminer la sensibilité des pierres au gel et de prévoir leurs comportements. Ces
classifications ne tiennent cependant pas compte de tous les paramétres influengant le gel
en méme temps. Par exemple, la classification de Mamillan (1975) s’appuie sur la porosité
totale et le coefficient d’Hirschwald et ne prend pas du tout en compte les performances
mécaniques des pierres, ni les conditions de gel. La classification de Rémy (1993), quant a
elle, concerne le type de réseau poreux, les conditions de transfert d’eau dans le réseau
poreux et le mécanisme d’action du gel ; de nouveau la résistance mécanique n’est pas prise
en compte pour prédire la résistance au gel de pierre.
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De facon générale, les conditions environnementales et les propriétés mécaniques des
pierres sont peu exploitées pour estimer la sensibilité des pierres face au gel. A titre
d’exemple, dans le cas de la pierre de Lens, selon les classifications, il s’agit d’'une pierre
gélive mais selon la norme européenne sur les pierres naturelles, elle est non gélive. Cette
pierre présente une porosité moyenne et un rayon d’accés au pore moyen et malgré cette
structure, elle possede une bonne résistance mécanique (Bost, 2008). La prise en compte
de ses performances mécaniques permettrait de pouvoir trancher sur la gélivité de cette
pierre. Cet exemple montre bien la nécessité de prendre en compte les propriétés
mécaniques lors de I'étude de I'action du gel sur des pierres.

Ces nombreuses études mettent en évidence la complexité de linteraction des propriétés
microstructurales et mécaniques lors de I'étude de la durabilité des pierres et en particulier
dans le cas de cycles de gel-dégel. Cependant, certains parametres, comme la présence de
défauts préexistants et la pression appliquée a ces défauts par cristallisation par exemple, ne
sont pas toujours analysés. lls peuvent pourtant apporter des informations complémentaires
sur la durabilité des pierres. Dans cette optique, une étude de certaines propriétés de la
mécanique de la rupture a le plus grand intérét.

IV.2. Apport de la mécanique de la rupture

Les propriétés issues de la mécanique de la rupture sont rarement exploitées lors des
différentes études menées sur 'endommagement des pierres de construction, et son
application aux roches est assez récente (Homand, 2000 d’aprés Bost, 2008). Cependant
celles-ci peuvent aider sur les problemes de conservation des pierres (Bourgeés, 2012), en
fournissant de nouveaux indicateurs d’endommagement mécanique afin de fiabiliser les
prévisions de la durabilit¢ et en aidant a comprendre l'origine des mécanismes de
dégradation liés au gel. La mécanique de la rupture et des mesures de la propagation de
fissure en particulier permettent d’identifier les défauts préexistants dans la microstructure,
ces défauts pouvant étre des amorceurs de fissure. La présence de défaut dans la structure
de pierre peut aggraver les dégats di au gel, quels que soit la résistance et les propriétés
pétrophysiques de celle-ci (Nicholson et Nicholson, 2000).

Griffith (1920) a montré qu’il existe une relation entre la résistance a la rupture et la taille
d'un défaut préexistant dans un solide :

2.E’.
o= / i (1-2)
Ta

avec E’ = E pour une contrainte plane ou E' = E / (1 - v3) pour une déformation plane et avec
o0 la contrainte axiale, E le module d’Young, v le coefficient de Poisson, ys I'énergie
spécifique de surface, 2a la longueur du défaut.

Irwin (1948) ajoute une notion de taux de restitution d’énergie G, qui correspond a I'énergie
totale libérée par unité de prolongement de fissure :

G= (1-3)
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et un critére de propagation d’'une fissure : G 2 Gc= 2.ys.

Il existe deux types de propagation d’'une fissure :

- une propagation stable : si G = Gg, il n’'y a pas d’augmentation d’énergie, la fissure
s’arréte ;

- une propagation instable : si G > Gc, une partie de I'énergie sert a rompre les liaisons, c’est
I'énergie de séparation ; le reste de I'énergie G-Gc se dissipe dans la création de nouvelles
surfaces. La fissure peut se propager en 'absence de modification externe.

Irwin (1957) propose trois modes de fissuration (Figure 1-14) :
- Mode | : une contrainte de traction normale au plan de fissure ;

- Mode Il : une contrainte de cisaillement agissant parallélement au plan de la fissure et
perpendiculaire au front de fissure ;
- Mode 1l : une contrainte de cisaillement agissant parallelement au plan de la fissure et

parallélement au front de fissure.

- O

Mode I Mode II Mode III

Figure 1-14 : Modes de fissuration

Il introduit le concept de facteur d’intensité des contraintes, K, en fonction des modes de
propagation des fissures, qui décrit la singularité spatiale du champ de contrainte au niveau
de la fissure, ainsi que la ténacité a la rupture Kc qui est le seuil critique du facteur d’intensité
des contraintes. La ténacité a la rupture en mode | est trouvée grace a la relation suivante :

Kic = Y.ov/ra (1-4)
avec Kic la ténacité (MPa.m?), Y le facteur de correction prenant en compte la géométrie de
la fissure, o la contrainte de chargement normal au plan de fissure (MPa), a la taille du
défaut initial (m).

La ténacité représente la résistance a 'amorgage et la propagation de fissure du matériau, a
partir de cette valeur, les fissures se propagent de fagon instable jusqu’a la rupture du
matériau lors d’'un chargement en compression (Figure 1-15):

- K| < K¢ : fissuration stable

- K, = K¢ : fissuration instable

- K, > K¢ : rupture
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Figure 1-15 : Propagation des fissures dans un milieu poreux & partir de la formation de microfissures
jusqu’a leur coalescence dans une fissure et sa propagation jusqu’ a la rupture (extrait de Bourges, 2012)

Les méthodes d’essai pour déterminer la ténacité sont basées sur le suivi de la fissuration a
partir d’'un défaut initial artificiel : une entaille. Ces essais sont dépendants de la géométrie
des échantillons a tester (Tableau 1-2). L’essai Cracked Strain Through Brazilian Disk
(CSTBD) est fondé sur I'essai de compression Brésilien. Wang (2010) a redéfini les critéres
de formulations pour cet essai. Les essais Straight Notched Disc Bending (SNDB) et Semi
Circular Bending (SCB) sont basés sur la flexion trois points. Tutluoglu (2011) a déterminé le
facteur de forme Y, dépendant de la géométrie de I'échantillon et étudié linfluence de
différents paramétres comme la longueur initiale de l'entaille ou encore I'épaisseur de
I'échantillon. L'essai SCB présente un avantage par rapport aux autres essais. Un capteur
LVDT peut étre fixé sur I'échantillon pendant I'essai et ainsi suivre I'ouverture de I'entaille.

Tableau 1-2 : Méthodes de mesure de la propagation de fissures et de calcul du facteur d’intensité des
contraintes avec P la contrainte appliquée, R le rayon, B ou t I’épaisseur, Y le facteur de forme et a la
longueur de la fissure (d’aprés * Wang, 2010 ; ** Tutluoglu, 2011)

CSTBD * SNDB ** SCB **

Loading
roller

Loading
roller

P Support Support

rollers rollers
o (MPa) o=P/(nR.B) =P/ (4R o=P/(2.R1)
(MP§Im1/2) K,=P.Y/BV2r Ki=Y.ovra Ki=Y.ovra
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La dégradation des pierres est souvent le résultat de sollicitation cyclique a I'échelle
microscopique. Cette fatigue cyclique peut provoquer la coalescence et la propagation de
fissures. Une étude de la mécanique de la rupture et en particulier de la ténacité, permet de
mettre en évidence la présence de défauts, initiateurs de fissure et d’évaluer la cinétique de
propagation des fissures. Cette propriété fait le lien entre la microstructure et la fissuration ;
les mécanismes microstructuraux qui contrélent la fissuration peuvent étre identifiés, et ainsi,
I'origine des mécanismes de dégradation liés au gel peut étre déterminée. La ténacité peut
aussi étre utilisée comme nouvel indicateur d'endommagement mécanique et fiabiliser la
prévision de la durabilité.

V. CONCLUSION

Les pierres de construction, et particulierement les pierres calcaires, présentent des
propriétés microstructurales hétérogénes Le comportement mécanique des pierres est
fortement lié a leur microstructure polyphasique. La porosité, I'arrangement granulaire
(compacité des éléments), la présence de microfissures influencent la réponse de la pierre
lors d’'un chargement et la porosité semble avoir un réle important dans la résistance des
pierres. Ces propriétés microstructurale et mécanique conditionnent la durabilité des pierres.
Les variations au sein des pierres, causées par des conditions environnementales
agressives, engendrent des contraintes mécaniques provoquant des altérations
macroscopiques telles que des fissures. Les cycles de gel-dégel sont connus pour
endommager les pierres mais les mécanismes de dégradation ne sont pas admis de fagon
irréfutable. Les cycles de gel-dégel générent une fatigue au sein du matériau avec la
formation de contraintes dues a l'expansion volumique de la glace et les pressions
hydrauliques et/ou les pressions capillaires. Les propriétés intrinséques de la pierre ont une
influence sur le taux de dommage généré par les cycles de gel-dégel et la formation de
fissure. Le plus souvent, ce sont des propriétés microstructurales, comme la porosité totale
ou la taille des pores qui sont mis en avant pour expliquer la sensibilité au gel d’une pierre.
Cependant, elles ne peuvent pas a elles seules rendre compte de la complexité de ces
phénomeénes. |l est nécessaire d’augmenter le nombre de paramétre d’étude pour améliorer
la compréhension des mécanismes d’altération. De plus, une étude a différentes échelles
peut mettre en évidence limportance de certains parameétres. La taille des grains, la
morphologie des pores, la présence de défaut dans la structure d'un point de vue
microscopique et les performances mécaniques et la ténacité dun point de vue
macroscopigue peuvent étre autant de facteurs a prendre en compte.

27



28



CHAPITRE 2. METHODES EXPERIMENTALES POUR L’ETUDE DES
PROPRIETES PHYSIQUES ET MECANIQUES DES PIERRES CALCAIRES
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Ce chapitre a pour but de présenter les pierres calcaires choisies ainsi que les techniques
expérimentales utilisées pour ces travaux. Les méthodes et les parametres adoptés pour
déterminer les caractéristiques physiques et mécaniques de ces pierres y sont exposeés,
ainsi que le protocole de vieillissement artificiel par des cycles de gel-dégel mis en place
pour cette étude.

I. LES MATERIAUX DE L’ETUDE

Les pierres choisies dans le cadre de ces travaux de thése sont cing calcaires : la pierre de
Massangis, la pierre de Lens, la pierre de Migné, la pierre de Savonnieres et la pierre de
Saint-Maximin (Tableau 2-1). Ces pierres calcaires sont sélectionnées car elles ont
largement été utilisées pour la construction de monuments anciens et comme elles
proviennent de carriéres frangaises encore en exploitation, celles-ci sont toujours utilisées
pour la construction et servent aussi de pierre de remplacement pour les Monuments
Historiques. Les Fiches Techniques Produit des carrieres montrent des propriétés physiques
et mécaniques variées (ces propriétés seront présentées et détaillées dans le chapitre 3),
ainsi que des sensibilités au gel différentes. Selon les différentes études, la gélivité des
pierres est différente. Cependant, de fagon générale, les pierres de Massangis, de Lens, de
Migné et de Savonniéres sont des pierres non gélives, alors que la pierre de Saint-Maximin
est gélive (Dessandier, 2000 ; Thibaut, 1996 ; Mamillan, 1994).

Tableau 2-1 : Quelques caractéristiques des pierres calcaires sélectionnées
(* : données relevées sur http://monumat.brgm.fr)

Pierre Age Aspect Origine Exemples d’emploi *

Cloitre de I'abbaye de
Fontenay

Massangis Jurassique Ton jaune bisque | Massangis (Yonne)

(roche moyen, étage avec peu de 22 km au nord

jaune) Bathonien coquilles d’Avallon
_Cr,et_ace Fond blanc creme Moulezon (Gard)
inférieur, g

Lens stage a fines lamelles 18 km au nord-
Barrégﬂen cristallines ouest de Nimes
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Migné-Auxances

Eglise Notre-Dame-la-
Grande de Poitiers

Miané Mléciger;e, Fond blanc, a (Vienne)
9 Burdi galien grain moyen 5 km au nord-ouest
9 de Poitiers
Cathédrale de Saint-
Dizier
Jurassique . . Savonniéres-en-
- supérieur Gris beige avec Perthois (Meuse)
Savonnieres . ' de nombreuses s
étage vacuoles 16 km a I'est de
Portlandien Saint-Dizier
Saint- Eocéne Fond beige uni Saint-Maximin
Maximin tage ' avec quelques (Oise)
(roche fine) Lutégien trous de coquilles 4 km au nord de
moyen et gros Chantilly

[I. CARACTERISATIONS PHYSIQUES

[I.1. Examen pétrographique

[1.1.1. Rappel théorique

L’analyse pétrographique peut étre réalisée de différentes fagons, soit par 'observation de
lames minces colorées au microscope optiqgue ou au microscope €lectronique a balayage ;
soit par 'observation de fragment de pierre au microscope électronique a balayage.

Microscope Optique

Le microscope optique est un instrument d'optique qui utilise la lumiéere. Il est muni de deux
lentilles : I'objectif pour agrandir les objets que I'on souhaite observer et I'oculaire pour
orienter les rayons réfléchis vers les yeux. Il est nécessaire que I'échantillon soit plat, de
faible épaisseur et réfléchissant.
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La résolution des microscopes optiques est de 0,2 um a cause de la diffraction de la lumiere.
Pour améliorer I'étude pétrographique, il est donc nécessaire de changer d’instrument pour
avoir une résolution de I'ordre du nanometre.

Microscope Electronigue a Balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage est basée sur linteraction électron-matiére. La
surface d’'un échantillon est balayée par un faisceau d’électrons accélérés a une tension de
10 a 30 keV. Ces électrons interagissent avec la matiére soit par rétrodiffusion des électrons
incidents, sans perte d’énergie ; soit avec une émission d’électrons secondaires (ils ont
perdu une partie de leur énergie par une succession de chocs) ; ou encore avec I'émission
de photons X et d’électrons Auger.

Grace aux électrons secondaires, une image en contraste topographique est obtenue,
résultant du taux d’électrons secondaires et de leur accés au détecteur. Grace aux électrons
rétrodiffusés, une image en contraste chimique est obtenue, résultant du facteur de diffusion
de chaque atome constitutif. Plus un atome est lourd, plus son huméro atomique est grand,
plus le nombre d’électrons rétrodiffusés augmente, plus la zone correspondante est brillante.
Suite a I'excitation des atomes présents dans I'’échantillon par interaction avec les électrons
incidents, des photons X sont émis. Il s’agit d’'un processus de désexcitation. Si le MEB est
couplé a un détecteur EDS, une analyse chimique peut étre réalisée. Cela consiste alors a
détecter ces photons X car ils sont caractéristiques de I'atome dont ils sont issus. Une
analyse élémentaire, sous la forme d’'un spectre ou chaque pic correspond a I'énergie d’'un
photon X donné donc d'un atome donné, est obtenue. Cette analyse peut étre aussi
quantitative, car l'aire sous chaque pic d'un atome donné est proportionnelle au nombre
d’atomes présents dans I'échantillon.

Les échantillons étudiés doivent étre métallisés afin qu’ils soient conducteurs et qu'il y ait
une bonne circulation des électrons dans I'échantillon. Sur un échantillon isolant, les
électrons envoyés par le canon a électron du MEB s’accumulent a la surface de I'échantillon
rendant I'image toute blanche et I'analyse chimique impossible.

[1.1.2. Protocole expérimental

Les lames minces colorées pour chaque type de pierre sont réalisées par un laboratoire
extérieur (Université de Lille 1) selon la norme NF EN 12407. Cela consiste a imprégner
sous vide des sucres de chaque pierre avec une résine colorée pour visualiser le milieu
poreux. Le sucre est ensuite collé a une lame de verre et poncé jusqu’a avoir une épaisseur
d’environ 30 um, permettant ainsi a la lumiére de traverser I'échantillon.

Les lames minces colorées sont dans un premier temps observées au microscope optique
Jenapol. L'observation se fait soit en lumiere dit naturelle, soit en lumiére dit polarisée et a
différents grossissements.

Les lames minces, des fragments de pierre dans de la résine et des fragments de pierre nue
(Figure 2-1) sont observés au MEB Leica 430Sl couplé & un détecteur EDS Brucker
Quantax. Pour les fragments de pierre nue, la métallisation se fait a I'or et I'observation se
fait en électrons secondaires pour avoir une image topographique. Pour les lames minces et
les fragments de pierre dans de la résine, la métallisation se fait au nickel et comme ces
échantillons sont plats, 'observation en électrons rétrodiffusés est possible et une analyse
chimique peut aussi étre réalisée.
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(c)

Figure 2-1 : (a) Exemple de lame mince colorée (b) Exemple d’échantillon dans de la résine (c) Exemple
de fragment de pierre (ici métallisé a I'or)

[I.2. Diffraction des Rayons X
[1.2.1. Rappel théorique

La diffraction des rayons X est une technique non-destructive pour lidentification et
I'évaluation qualitative des phases cristallines présentes dans les échantillons solides et les
poudres. La diffraction des rayons X est un phénomene de diffusion cohérente et élastique
qui se produit lorsque les rayons X interagissent avec la matiére organisée. L’onde diffractée
résulte de l'interférence des ondes diffusées par chaque atome. Elle dépend donc de la
structure cristallographique (Figure 2-2). La direction du faisceau diffracté est donnée par la
loi de Bragg :

nA= 2-dh,k,l sin © (2-1)
avec A, la longueur d’'onde du rayonnement diffracté, n l'ordre de diffraction, 8 l'angle

d’'incidence et d la distance inter-réticulaire séparant deux plans cristallographiques de
méme famille (h,k,I).

dsindl

Figure 2-2 : Démonstration de la loi de Bragg

[1.2.2. Protocole expérimental

Les analyses par diffraction des rayons X sont réalisées sur des poudres. Des fragments de
pierre sont préalablement séchés et puis réduits en poudre grace a un vibro-broyeur.

Le dispositif expérimental fonctionne avec une anticathode de cuivre de longueur d’'onde
A=1,54056 A. En changeant l'angle d’incidence du faisceau de rayon X autour de
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I'échantillon, la loi de Bragg donne les diagrammes pour les différentes distances inter-
réticulaires d. Le diffractogramme de la poudre est composé des différents diagrammes
obtenus pour chaque angle d’incidence. A l'aide des diffractogrammes de référence du
logiciel EVA, les phases cristallines présentes dans la poudre sont identifiées.

[1.3. Porosité totale (Ny)
11.3.1. Rappel théorique

Dans la pierre, les minéraux forment un squelette solide qui ne remplit pas tout I'espace et le
complément est appelé vide. Cette quantité de vide est la porosité (Homand, 2000).
Autrement dit, la porosité représente le rapport entre le volume de vide contenu dans un
échantillon de pierre et le volume total de cet échantillon.

La porosité totale est définie comme la porosité accessible a I'eau sous vide.

[1.3.2. Protocole expérimental

Le protocole expérimental pour la mesure de la porosité totale est celui indiqué par la norme
NF EN 1936.

Les échantillons analysés sont des cylindres de 4 cm de diamétre et 8 cm de hauteur,
carottés de fagon perpendiculaire aux litages. Les échantillons sont préalablement séchés a
I'étuve a 60°C jusqu'a masse constante. lls sont ensuite placés dans un dessiccateur mis
sous un vide primaire de 15 £+ 5 mm Hg. Ce vide est maintenu pendant environ 16h (une
nuit) afin d’éliminer l'air contenu dans les pores. En paralléle, de I'eau équilibrée est
introduite dans une fiole reliée au dessiccateur ; 'eau équilibrée étant I'eau récupérée lors du
carottage des échantillons. Elle contient des particules des pierres et permet d’éviter des
phénoménes de dissolution. L’eau est dégazée grace a une pompe a membrane pendant
2h. Puis, l'interconnexion entre le dessiccateur et I'erlenmeyer est ouverte (Figure 2-3), et
l'eau est introduite dans le dessiccateur. L’'imbibition se fait depuis la base jusqu’a
immersion totale des échantillons, toujours a une pression de 15 = 5 mm Hg. La durée de
cette étape ne doit pas dépasser 15 minutes. Une fois I'imbibition terminée, le vide est cassé
et les échantillons sont laissés immergés a pression atmosphérique pendant 24h.

Figure 2-3 : Dispositif expérimental de la saturation a I’eau sous vide
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La masse a l'état sec, mg. déterminée avant I'essai et la masse de I'échantillon saturé
surface séche, mg, permettent de retrouver le volume de vide contenu dans I'échantillon :
Vyide = (msat_ msec) / o8
La masse de l'échantillon saturé surface seche, mgy et la masse hydrostatique, Mpyydro
permettent de trouver le volume total de I'échantillon : Vi = (Msa — Mpyaro) / p.
Pour déterminer la porosité totale a I'eau sous vide, la méthode des triples pesées est
utilisée :

_ Vvide msat - msec

N¢= Ve X 100 = msat-mhydro x 100 (2-2)

[1.4. Porosité a 48h (Nug)
[1.4.1. Rappel théorique

La porosité a 48h représente la porosité librement accessible a I'eau dans les conditions
naturelles d’imbibition. Cette imbibition correspond a un régime diphasique eau/air qui
dépend de la structure du réseau poreux.

11.4.2. Protocole expérimental

Cet essai est réalisé selon la norme NF B 10-504 sur les mémes échantillons analysés pour
déterminer leurs porosités totales. Les échantillons sont de nouveau séchés a I'étuve a 60°C
jusqu’a masse constante. lls sont ensuite placés dans un récipient fermé, afin de maintenir
une forte humidité pendant toute la durée de I'essai, a pression atmosphérique avec un
niveau d’eau équilibrée de H/4, H étant la hauteur de I'échantillon, pendant 1h. Puis, de I'eau
équilibrée est ajoutée jusqu’a un niveau de H/2 pendant 23h. Et, enfin les échantillons sont
totalement immergés pendant 24h (Figure 2-4).

(a) (b) (c)

1.
H/4<I> "2 \AL

Figure 2-4 : Mode opératoire pour la mesure de la porosité a 48h (a) niveau d’eau H/4 pendant 1h (b)
niveau d’eau H/2 pendant 23h (c) niveau d’eau > H pendant 24h ; avec H la hauteur de I’échantillon
(d’aprés Rousset Tournier, 2001)

La masse de l'échantillon a I'état sec, mg.. est déterminée avant I'essai. La masse de
I'’échantillon saturé surface séche, mg, et la masse hydrostatique, mpyqr, SONt celles obtenues
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lors de la mesure de la porosité totale. La masse de I'échantillon saturé naturellement, myg
est déterminée aprés les 48h d’essai. La porosité a 48h Nyg est trouvée grace a la relation :

Nyg =—mrB - SEC_ o 100 (2-3)

“msat - mhydro

[I.5. Propriétés déduites
[1.5.1. Porosité piégée (Np)

La porosité piégée, N, représente le volume de pore qui n’est pas accessible a I'eau dans les
conditions naturelles de pression et de température (Fronteau, 2000). La porosité piégée est
donnée par la relation suivante :

Np = Nt - N48 (2'4)
[1.5.2. Coefficient de saturation (Sss)

Le coefficient de saturation ou coefficient de Hirschwald, S,s correspond a I'état de saturation
naturelle des pierres (Hirschwald 1908). Cet état de saturation est défini comme le rapport
de la porosité a 48h sur la porosité totale :

848 =W (2_5)

[1.6. Porosimétrie au mercure
I1.6.1. Rappel théorique

La porosimétrie au mercure est une technique utilisée pour déterminer de maniére
quantitative la structure poreuse d’'un solide. Cette technique délivre des informations sur la
porosité totale, sur la distribution en taille d’accés des pores ainsi que sur la morphologie du
réseau poreux.

Le principe de cette technique s’appuie sur le comportement non-mouillant du mercure par
rapport au solide. Pour que le mercure liquide pénétre dans le réseau poreux, il faut
appliquer une pression. La pression appliquée sur le mercure peut étre assimilée a la
pression capillaire qui est la différence de pression entre celle du fluide non-mouillant et celle
du fluide mouillant. Pour un pore cylindrique de rayon, la pression capillaire est donnée par
I'équation de Laplace :

20.cosO
P=——— (2-6)
R

avec P la pression capillaire (MPa), o la tension de surface du mercure (o = 0,480 N.m™), 6
'angle de contact mercure-solide (6 = 140°) et R le rayon d’accés au pore (m).
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La mesure de porosité au mercure est réalisée en deux étapes : l'intrusion de mercure et
I'extrusion de mercure. Une seconde intrusion de mercure est possible mais facultative.

- Intrusion de mercure: il y a une montée en pression progressive provoquant le
remplacement du fluide mouillant, la vapeur de mercure, par le fluide non-mouillant, le
mercure liquide, en remplissant en premier les pores de rayons d’acces les plus larges, puis
ceux de rayons d’accés de plus en plus petits. A chaque augmentation de pression, il est
possible de déterminer le volume de mercure injecté et ainsi de trouver la distribution de ce
volume en fonction de la pression et donc du rayon d’accés des pores.

- Extrusion du mercure : il y a un relachement de la pression, le mercure liquide libére le
réseau poreux et le milieu est imbibé par la vapeur de mercure en commencant par les
capillaires les plus fins. Cet espace poreux représente la porosité dite libre. A la fin de cette
étape, il reste une partie du mercure qui n’a pas pu étre évacuée. Cela représente la porosité
piégée.

Une limite de la porosimétrie au mercure est la pression maximale appliquée au mercure, ce
qui définit une taille d’accés de pore minimale pouvant étre déterminée. Cela conduit a une
sous-estimation de la porosité totale et la distribution en taille est faussée.

Une autre limite de cette technique d’analyse est l'effet « bouteille d’encre » (Figure 2-5).
Pour arriver dans un pore de rayon R2, le mercure doit passer dans un capillaire de rayon r
avec r <R2. La pression appliquée au mercure pour le remplissage du pore de rayon R2
sera celle nécessaire pour remplir le capillaire de rayon r et cette pression, P, est plus élevée
gue celle pour remplir le pore de rayon R2, Pr, (P, > Pg,). Le volume de pore de rayon R2
est donc attribué au pore de rayon r. A une pression donnée, le volume de pore déterminé
est donc composé de pore de taille variable mais dont 'accés correspond au rayon donné
par la loi de Laplace.

2ocosh MERCURE

-
2ocosh
——— - p <

Rl r |:| VIDE = r

Figure 2-5 : Schéma explicatif de I’effet « bouteille d’encre » (Homand, 2000)

[1.6.2. Protocole expérimental

Les essais de porosimétrie au mercure sont réalisés avec un porosimetre Micrometrics
Autopore IV série 9500, sur des fragments de pierre d’environ 1 cm®. L’essai se déroule en
deux étapes, la premiére est dite basse pression et la seconde, haute pression. L'échantillon
est au préalable séché dans une étuve a 60°C jusqu’a masse constante. Il est ensuite placé
dans le pénétrometre. Le choix du pénétrométre dépend de I'importance de la porosité totale
de la pierre étudiée. L’ensemble échantillon et pénétrométre est placé dans le systéme
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basse pression. Un volume de mercure est introduit dans le pénétrométre. Pendant cette
étape, la pression appliguée au mercure varie de 0,003 a 0,202 MPa. Puis I'ensemble
échantillon, pénétrométre et mercure est placé dans le systéme haute pression. La pression
appliquée au mercure est ensuite augmentée jusqu’a 206 MPa.

Le volume de mercure injecté permet d’obtenir la porosité totale. Pour retrouver la
distribution des tailles d’acces de pores, un graphigue du volume cumulé de mercure injecté
en fonction de la distribution en échelle logarithmique des rayons d’accés de pores calculés
a partir des valeurs de pressions appliquées est tracé.

I1.7. Capillarité
I1.7.1. Rappel théorique

La capillarité d’'une pierre est une propriété intrinséque de la pierre qui représente sa
capacité a absorber I'eau sous l'effet de forces capillaires. Ce phénoméne d’imbibition
capillaire dépend de la tension interfaciale qui existe entre le solide et 'eau a I'échelle
microscopique. Cette tension dépend elle-méme de la viscosité du fluide, de son affinité
avec le solide, de la taille et de la connectivité des pores dans la pierre. L'imbibition peut étre
divisée en deux phases. Durant la premiére phase, I'eau envahit progressivement la porosité
librement accessible, la montée de I'eau est gouvernée par les forces capillaires. La
deuxiéme phase commence a la rupture de la pente. L’eau commence a remplir la porosité
piégée grace a des mécanismes de diffusion et de dissolution de lair dans l'eau. Le
coefficient de capillarité correspond a la masse d’eau absorbée par unité de surface et de
temps. Le coefficient de capillarité est défini par la pente de la section droite sur la courbe
(Roels, 2000).

L’allure des courbes d’imbibition capillaire permet aussi d’approcher la géométrie du réseau
poreux (Mertz, 1991) : un milieu poreux unimodal aura une courbe linéaire présentant une
seule rupture de pente ; un milieu poreux bimodal présentera deux ruptures de pente ; un
milieu poreux hétérogéne aura une courbe de capillarité écrasée.

[1.7.2. Protocole expérimental

L’imbibition capillaire est réalisée selon la norme NF EN 1925 sur des échantillons
cylindriques de 4 cm de diametre et 8 cm de hauteur, carottés de fagcon perpendiculaire aux
litages. Les échantillons sont préalablement séchés a I'étuve a 60°C jusqu'a masse
constante. lls sont ensuite placés dans un récipient étanche a pression atmosphérique et a
environ 100% d’humidité relative et immergée dans 3 mm d’eau. Lorsque les échantillons
sont positionnés dans le récipient, le chronométrage est lancé. Les échantillons sont alors
pesés a 1 min, 3 min, 5 min, 10 min, 15 min, 30 min, 60 min, puis a 3h, 8h, 24h et 48h.
Pendant toute la durée de I'essai, le niveau d’eau est maintenu constant dans le récipient.

Le coefficient de capillarité est déterminé graphiquement, c’est le coefficient directeur de la
pente du graphique de la masse d’eau absorbée par unité de surface en fonction de la racine
carré du temps (Figure 2-6). La masse de I'échantillon a I'état sec, mg et la masse de
I'échantillon imbibé m; permettent de trouver la quantité d’eau absorbée : M = m; - M. La
surface en contact avec 'eau est déterminée avant I'essai.
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Figure 2-6 : Courbe d’imbibition capillaire : prise de masse sur une surface en fonction du temps (d’aprés
Casteleyn, 2011)

[1.8. Perméabilité a I’'eau
11.8.1. Rappel théorique

La perméabilité d’'un matériau représente son aptitude a se laisser traverser par un fluide. |l
est dépendant des propriétés intrinséques du milieu poreux et des conditions extérieures
comme la nature du fluide circulant dans le réseau (Mertz, 1991).

A I'échelle macroscopique, la loi qui décrit I'écoulement d’un fluide en milieu poreux est la loi
de Darcy :

Q—77 7 (2-7)

avec Q le débit volumique du fluide (m3.s™), k la perméabilité spécifique du réseau poreux
(m?), n la viscosité dynamique du fluide (kg.m™.s™), S la section traversée par le fluide (m?),
AP le gradient de pression : AP = Pamont— Paval (kg.s'z.m'l) et L la longueur de I'échantillon

(m).
[1.8.2. Protocole expérimental

Pour cet essai, les échantillons sont des disques de 5 cm de diamétre et de 10 cm de
hauteur. Dans un premier temps, I'échantillon est saturé a I'eau sous vide (cf. I1.1.2.). Dans
une cellule triaxiale, '’échantillon est placé entre deux disques poreux, et recouverte d’'une
membrane imperméable (Figure 2-7). Une pression de confinement de 1 MPa est appliquée
a I'échantillon. La circulation de l'eau dans I'éprouvette est établie en appliquant une
différence de pression constante entre les deux faces de I'échantillon avec Pgmone = 0,5 MPa
et Paa = 0,3 MPa.
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Légende

1 Eprouvette 9  Paroi latérale de I'enceinte

2  Membrane souple 10 Conduit hydraulique

3 Disque drainant 11 Orifice de purge

4 Bracelet élastique 12  Capteur de pression différentielle

5 Embase de la cellule 13 Capteur et générateur de pression de confinement
6  Chapeau 14 Réservoir amont (Pression Pypont)

7  Couvercle de lacellule 15 Réservoir aval (Pression Pyyg)

8  Tirant de la cellule

Figure 2-7 : Schéma du dispositif expérimental (NF X30-443)

Une fois le régime permanent atteint, le volume d’eau écoulé en fonction du temps est
évalué. Le débit Q est ainsi déterminé : Q=V/t, en fonction de V le volume d'eau et t le
temps. Le coefficient de perméabilité, k est retrouvé en utilisant la loi de Darcy.

11.9. Vitesse des ondes ultrasonores
[1.9.1. Rappel théorique

L’étude de la propagation des ondes ultrasonores est une méthode non destructive. Cette
mesure de la vitesse des ondes de compression (ou primaire) Vp et de cisaillement (ou
secondaire) Vs dans un matériau a I'état sec et saturé permet de rendre compte de la
porosité, de l'état de fissuration et des propriétés élastiques (le module d’élasticité
dynamique et le coefficient de Poisson). Pour 'onde primaire P, le mouvement vibratoire suit
la direction de propagation de I'onde. Pour 'onde secondaire S, le mouvement vibratoire est
perpendiculaire a la direction de propagation de I'onde. Les ondes S sont plus lentes que les
ondes P et ne se propagent pas dans I'eau (Homand, 2000).

[1.9.2. Protocole expérimental

Pour déterminer la vitesse des ondes, la méthode de transmission de pulse est utilisée selon
la norme NF EN 14579. Le dispositif est composé de deux transducteurs piézoélectriques P
de fréquence 54 kHz et d’'un générateur d'impulsion, le Pundit 7 (Figure 2-8). L’'un des
transducteurs joue le rbéle de I'émetteur et le second, le réle de récepteur. Les deux
transducteurs sont placés en vis-a-vis a la surface de I'échantillon et un produit couplant, la
vaseline, est placée entre les transducteurs et I'échantillon. Le couplant assure une bonne
transmission des ondes. Le transducteur récepteur convertit 'émission acoustique en signal
électrique qui peut étre lu grace a un oscilloscope.

Figure 2-8 : Générateur d’impulsion Pundit 7 et deux transducteurs piézoélectriques
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Le temps de parcours entre I'émission et I'arrivée de I'onde P peut étre déterminé soit sur
I'oscilloscope soit en lecture directe sur le Pundit. La vitesse des ondes P est retrouvée
grace a la relation suivante :

V=d/t (2-8)

avec V la vitesse des ondes P, d la distance entre les deux transducteurs et t le temps de
parcours de I'onde P.

La mesure de la vitesse des ondes P est réalisée sur les blocs de pierre avant le carottage
afin de déterminer s’il y a des litages et leurs sens et sur des échantillons cylindriques de 4
cm de diamétre et 8 cm de hauteur. Ces échantillons sont carottés de facon perpendiculaire
aux litages.

[1.9.3. Indice de continuité

La vitesse des ondes P peut varier en fonction de la microstructure. Le type de porosité peut
aussi jouer un réle important. La vitesse des ondes P varie avec la porosité de pore et
diminue avec la porosité de fissure. Pour estimer la quantité de porosité de pore et de
porosité de fissure, I'indice de continuité I¢ est utilisé (Tourenq, 1971). L’indice de continuité
est défini comme le rapport entre la vitesse des ondes P mesurée sur I'’échantillon et la
vitesse des ondes P théorigue calculée a partir de la composition minéralogique :

Vexp
IC =
Vth

x100 (2-9)

avec Ve, la vitesse réelle des ondes P (m.s™) et Vy, la vitesse théorique (m.s™) : Vi = Z.C.V;,
avec c; le pourcentage du minéral i et V; la vitesse des ondes P du minéral i.

L’indice de continuité permet de calculer le pourcentage de porosité de pore et le
pourcentage de porosité de fissure grace a la relation suivante :

IC =1- A.np - B.n,: (2'10)

avec np, la porosité de pore, ng, la porosité de fissure (Nt = np + ng), A= 16 et B = 22
(Toureng, 1971).

[Il. CARACTERISATIONS MECANIQUES

[1l.1. Détermination du module d’Young dynamique

Le module d’Young dynamique E est déterminé & partir de la vitesse des ondes P,
exprimées en fonction des coefficients de Lamé, grace a la relation suivante :

_ Vp® (1+v) (1-2v)
E=p——; (2-11)
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avec Vp la vitesse des ondes P (m.s™), v le coefficient de Poisson (sans unité) et p la masse
volumique (kg.m°).

[1l.2. Essai de compression uniaxiale cyclique
[11.2.1. Rappel théorique

L’essai de compression uniaxiale cyclique met en évidence le comportement élastique du
matériau, ainsi que sa résistance a la rupture. Chacun des cycles de chargement-
déchargement permet d'isoler et de montrer la partie réversible du comportement si elle
existe. La courbe contrainte-déformation de décharge est alors confondue avec celle de la
recharge. Ainsi l'identification est opérée au travers de la décomposition de la déformation en
une partie élastique et une partie plastique. La déformation élastique étant nulle pour une
contrainte nulle, la déformation résiduelle pour cet état de contraintes est donc plastique.

La résistance a la rupture des pierres est déterminée par la relation suivante :

Oc= (2-12)

s

avec o¢ la résistance a la compression (MPa), F la force axiale maximale (N), S la surface de
la section de I'éprouvette (m?).

Selon la loi de Hooke, le module d’Young statique est la constante qui relie la résistance a la
compression et la déformation du matériau :

o=E.¢ (2-13)

avec o la résistance (Pa), E le module d’Young (Pa), € la déformation uniaxiale (sans
dimension).

Le coefficient de Poisson qui caractérise la contraction de la matiére de facon
perpendiculaire a la direction de la sollicitation appliquée est déterminé par la relation
suivante :

elat
v="" (2-14)

€ax
avec v, le coefficient de Poisson, ¢, la déformation latérale et €, la déformation axiale.
[11.2.2. Protocole expérimental
L’essai de compression uniaxiale cyclique est réalisé en adaptant la norme NF EN 1926. Les
échantillons analysés sont des échantillons cylindriques d’élancement 2 carottés dans la

direction perpendiculaire au litage. Les déformations sont mesurées par quatre jauges de
déformation Kyowa, d’un facteur de jauge de 2,09 + 1,0 %, d’'une longueur de 10 mm et
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d’'une résistance de 120,2 + 0,2 Q. Une résine époxy mélangée a un durcisseur est
appliquée sur la partie centrale de I'échantillon ou les jauges seront collées afin de
s’affranchir des aspérités existant a la surface des échantillons. Aprés un séchage de la
résine pendant 24 heures, celle-ci est poncée et les jauges collées. Deux jauges sont collées
en vis-a-vis en position axiale et deux autres jauges sont collées en vis-a-vis en position
latérale (Figure 2-9). Chaque jauge est ensuite cablée et reliée au scanner d’acquisition des
déformations Vishay System 7000.

Point de connexion
entre les jauge et les
cables

Jauge de déformation

— Résine époxy

Figure 2-9 : Exemple d’échantillon instrumenté avant un essai de compression uniaxiale cyclique

L’essai est réalisé & une vitesse constante de déplacement : 100 pm.min™ sur une presse
Instron. Le chargement correspond a une compression uniaxiale avec 'augmentation de la
force appliquée pour chaque cycle de déchargement-rechargement. A chaque cycle, le
déchargement correspond a la moiti€ du chargement. La contrainte maximale des trois
cycles de chargement-déchargement varie selon le type de pierre analysé : 5, 7,5 et 10 MPa
pour les pierres de Migné, Savonniéres et Saint-Maximin, et 5, 10 et 15 MPa pour les pierres
de Massangis et Lens. Le choix de ces différentes contraintes maximales pour les cycles est
lié a la résistance de chaque pierre en compression simple. Une phase de relaxation de 5
minutes est appliquée avant chaque phase de déchargement pour dissiper les effets
visqueux. Une fois ces cycles de déchargement-rechargement effectués, la contrainte est
augmentée jusqu’a la rupture de I'échantillon.

Le module d’élasticité apparent, le module d’élasticité statique et le coefficient de Poisson
sont déterminés a partir des courbes de contrainte-déformation pour chaque essai (Figure 2-
10). Le module d’élasticité apparent correspond a la pente du premier chargement a de
faible niveau de contrainte. Le module d’Young statique et le coefficient de Poisson sont
retrouvés sur les parties linéaires au niveau du déchargement de chaque cycle de
déchargement-rechargement. Le module d’Young statique correspond a la moyenne des
trois pentes de déchargement des déformations axiales (g33). Le coefficient de poisson
correspond a la moyenne des trois rapports entre les pentes de déchargement des
déformations latérales (g1, et €5, avec €;; = €5,) et les pentes de déchargement des
déformations axiales (£33).
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Figure 2-10 : Exemple de courbe contrainte-déformation avec les pentes correspondantes a chaque
déchargement (o011 et 02, : contrainte latérale, o33 contrainte axiale ; €11 et €2, : déformation latérale, €33
déformation axiale et €y : déformation volumique)

I11.3. Essai de flexion semi-circulaire
[11.3.1. Rappel théorique

Pour déterminer la ténacité, un essai de flexion trois points, dit essai de flexion semi-
circulaire est sélectionné car il présente le plus d’avantages (Tiennot, 2012). Le défaut dans
la structure est simulé avec une entaille, dont la longueur est dépendante de la géométrie de
I'échantillon et la ténacité est déterminée par la relation suivante :

Kc = Yovma (2'15)
avec K la ténacité (MPa.m*?), Y le facteur de correction prenant en compte la géométrie de
la fissure (pour a/t = 0,2, Y = 3,2610; pour a/t = 0,4, Y = 3,8340), o la contrainte de
chargement normal au plan de fissure (MPa) (o = P/ 2.R.t), a la taille du défaut initial (m) et t
I'épaisseur de I'échantillon (m) (Tutluoglu, 2011).

[11.3.2. Protocole expérimental

Les essais de flexion semi-circulaire (Figure 2-11) sont menés sur des demi-disques dont
I'épaisseur est égale au rayon, soit 2 cm. Une pré-entaille de dimension a/t = 0,2 ou a/t = 0,4
(avec a la longueur de I'entaille et t I'épaisseur de I'échantillon) est réalisée sur I'échantillon a
l'aide d’'une scie. Avantage de cet essai, un capteur LVDT, Solartron, de type palpeur
numérique et d’'une course totale de 2 mm, peut étre fixé sur I'éprouvette afin de suivre
suivre I'ouverture de I'entaille. Les appuis de la presse Instron sont disposés de fagon a avoir
S/R = 0,6, avec S la distance entre les appuis et R le rayon du demi-disque. Le chargement
des éprouvettes est fait & une vitesse constante de 0,2 mm.min™ jusqu’a la rupture. Pour
'acquisition des données, un systéme électronique est adapté pour relever toutes les
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500 ms la valeur de la force appliquée grace au capteur de force de la presse Instron et la
valeur de la déformation grace au capteur LVDT.

Loading|
roller

Support
rollers

Figure 2-11 : Essai de flexion semi-circulaire

IV. VIEILLISSEMENT ARTIFICIEL PAR DES CYCLES DE GEL-DEGEL

IV.1. Les cycles de gel-dégel
IV.1.1. Protocole expérimental pour les cycles de gel-dégel

Les pierres sélectionnées sont de diverses origines géographiques en France. Il est difficile
de représenter le climat subi par chacune des pierres dans sa région d’origine et de
comparer les climats entre eux. L’essai de gel-dégel a donc été réalisé en adaptant la norme
NF EN 12371. Les phases de gel et de dégel s’effectuent a I'air dans une chambre froide
munie d’'une unité de régulation de température pilotée par un appareil Eurotherm 2500.
Chaque étape de gel ou de dégel dure six heures. La température varie de 10°C a —10°C et
vice-versa a une vitesse de 4°C/h, suivie d'une étape ou la température est maintenue
constante pendant une heure a —10°C ou +10°C (Figure 2-12 (a)). Deux types de saturation
sont choisis pour les échantillons, la saturation dans les conditions naturelles (cf. 1.2.2.) et
une saturation longue durée (toujours a pression atmosphérique, les échantillons sont
laissés en immersion plus de 48h). Les échantillons sont saturés avec une eau dite
« équilibrée ». Cette eau, récupérée lors de la préparation des échantillons cylindriques
(carottage), est saturée en carbonate, cela permet donc de limiter les phénoménes de
dissolution. Lorsque les échantillons sont saturés, ils sont placés dans des sacs en plastique
étanches pour éviter toute variation du coefficient de saturation, a cause de I'évaporation, au
cours de l'essai de gel-dégel (Figure 2-12 (b)).
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Figure 2-12 : (a) Cycle théorique de gel-dégel (b) Conditionnement pendant les cycles de gel-dégel

IV.1.2. Validation du protocole expérimental pour les cycles de gel-dégel

Un échantillon de chaque type de pierre est spécialement préparé pour la mesure de la
température. Deux thermocouples sont installés afin de mesurer la température a la surface
et au centre de I'échantillon. Pour le thermocouple du centre, un trou de 1 mm de diamétre a
été foré depuis la surface jusqu’au centre de I'échantillon au niveau médian. La sonde de
température est installée a travers ce trou au centre de I'échantillon. Le trou est ensuite
rempli avec un matériau d'isolation thermique ayant un coefficient de conductivité thermique
nettement inférieur a celle des échantillons. L’échantillon avec les thermocouples installés
est placé a proximité des autres échantillons dans la chambre froide. Les températures a la
surface et au centre de I'échantillon sont enregistrées en continu pendant toute la durée de
'essai. La figure 2-13 montre la température a la surface et au centre de I'échantillon au
cours de deux cycles de gel-dégel. Dans ces conditions, il n'y a pas de gradient thermique
entre le centre et la surface de I'échantillon. La vitesse de refroidissement et de
réchauffement choisie est donc acceptable.
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Figure 2-13 : Exemple de courbe de température en fonction du temps (courbe rouge : température en
surface ; courbe bleue : température au centre de I’échantillon)
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Selon la norme, la phase de dégel doit s’effectuer dans I'eau pour assurer le maintien de la
saturation des échantillons pendant la durée de I'expérience. Des mesures de teneur en eau
sont réalisées afin de vérifier si le dégel a I'air dans des sacs étanches modifie la saturation
de I'échantillon. Les teneurs en eau moyennes de dix échantillons par type de pierre ayant
subi 10 cycles de gel-dégel sont présentées dans le tableau 2-2. Les teneurs en eau
montrent peu ou pas de variation apres 10 cycles de gel-dégel. Le dégel peut donc étre
effectué a l'air.

Tableau 2-2 : Teneur en eau avant et apres dix cycles de gel-dégel

Pierre Teneur en eau (%)
Nom usuel Code 0 cycle 10 cycles
Massangis MA 19 1,9
Lens LS 6,0 6,0
Migné Ml 14,5 14,5
Savonniéres SA 13,6 13,5
Saint-Maximin MX 18,9 18,8

IV.2. Méthodes utilisées pour le suivi du vieillissement artificiel

Les essais de gel-dégel sont réalisés sur des échantillons cylindriques de 4 cm de diamétre
et de 8 cm de longueur, carottés perpendiculairement aux litages. Pour chaque type de
pierre, un échantillon instrumenté avec des thermocouples et un échantillon instrumenté
avec quatre jauges de déformation (cf.ll.2.2.) sont placés dans la chambre froide pour suivre
la température a la surface et au centre de I'échantillon et leurs déformations au cours des
cycles de gel-dégel.

Pour chaque type de pierre, un lot de vingt-cing carottes intactes pour chaque saturation est
préparé. Sept paliers de mesure des propriétés physico-mécaniques sont réalisés jusqu’a la
rupture des échantillons (Figure 2-14) ; chaque palier correspond a un nombre de cycles de
gel-dégel différent selon les pierres.

Des essais préliminaires de cycles de gel-dégel sur les pierres ont permis de déterminer le
nombre de cycle de gel-dégel avant endommagement ou rupture des échantillons ainsi que
les paliers de mesure les plus adéquats pour chacune des pierres (Tableau 2-3). Les pierres
de Massangis et de Lens sont soumises a 320 cycles de gel-dégel avec des paliers tous les
50 cycles sauf pour le dernier palier qui est de 20 cycles. Pour la pierre Savonnieres, le
nombre de cycle de gel-dégel est différent selon la saturation naturelle (SA-) ou la saturation
de longue durée (SA+), les échantillons de la saturation naturelle sont soumis a 60 cycles et
les échantillons de la saturation longue durée sont soumis a 150 cycles de gel-dégel, avec
des paliers tous les 10 cycles pour les deux saturations. Les pierres de Migné et de Saint-
Maximin sont soumises a 30 cycles de gel-dégel avec des paliers tous les 5 cycles.
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Tableau 2-3 : Nombre de cycle de gel-dégel avant endommagement ou rupture et palier de mesure pour
chaque pierre

Massangis Lens Savonnieres Migné Saint-Maximin
Pierre
MA LS SA- SA+ M MX
Nombre de
cycle de gel- 320 320 60 150 30 30
dégel
Paliers 50 50 10 5 5

A la fin de chaque palier, des mesures de vitesse des ondes P sont effectuées sur tous les
échantillons saturés. Trois ou quatre échantillons de chaque pierre sont placés a I'étuve a
60°C pour une analyse ultérieure et les échantillons restants continuent & subir les cycles de
gel-dégel. Les mesures de la vitesse des ondes P sur les échantillons a I'état sec sont
réalisées sur les échantillons placés a I'étuve, puis les mesures de la porosité totale sont
effectuées. Enfin, trois échantillons équipés de jauges subissent I'essai de compression
uniaxiale cyclique. Lorsqu’il y a un dernier échantillon dans I'étuve, celui-ci est préparé et
utilisé pour l'essai de flexion semi-circulaire. L'échantillon utilisé pour I'essai de flexion semi-
circulaire n’est mis a I'étuve qu’un palier sur deux (Figure 2-14). Sur les fragments de pierre
obtenus aprés I'essai de compression uniaxiale cyclique, des analyses de porosimétrie au
mercure et des observations de la microstructure par microscopie optiqgue et microscopie
électronique a balayage, sont réalisées.

Début cycle
de gel-dégel  Palier 1 Palier 2 Palier 3 // Palier 7 . Fincycle de
(25X i i i ' ~ gel-dégel
Vpsat 1 Edyn.sat 25X 21X 18X
VPsec ’ Edyn sec
3X8 3X8 3X8 3X8
stat:
Kic 1X8 1X8
Cv
6 XD 6XCD 6XCD

Figure 2-14 : Suivi des propriétés physico-mécaniques au cours des cycles de gel-dégel

V. CONCLUSION

Les méthodes expérimentales décrites dans ce chapitre permettent & la fois de caractériser
les pierres d’'un point de vue physique et mécanique et de suivre I'évolution des
modifications structurales et du comportement mécanique pendant l'altération par des cycles
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de gel-dégel. Le tableau 2-4 regroupe I'ensemble de ces caractérisations et précise a quel
stade de I'étude de I'altération, elles sont réalisées.

Tableau 2-4 : Caractérisations utilisées avant, pendant et aprées altération par des cycles de gel-dégel

Caractérisations Avant altération ,Su,'v' qle Aprés l'altération
I'altération
Microscopie
Optique sur X - X
Examen lames minces
pétrographique
MEB-EDS X - X
Composition Diffraction des X i i
minéralogique rayons X
Porosité totale X X X
Porosité a 48h X - -
Propriétés
orales -
P Coefficient de
. X - -
saturation
Porosité au X X X
mercure
Capillarité X - -
Propriétés de
transfert
Perméabilité X - -
Vitesse des X X X
ondes P
Propriétés Essai de
ropri compression X X X
Mecaniques o .
uniaxiale cyclique
Essai de flexion X X X

semi-circulaire
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CHAPITRE 3.

CARACTERISATIONS DES PIERRES SAINES
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Ce chapitre a pour but de présenter les caractérisations physique et mécanique a I'état sain,
c’est-a-dire avant le vieillissement artificiel par les cycles de gel-dégel pour les cing pierres
calcaires de I'étude : la pierre de Massangis (MA), la pierre de Lens (LS), la pierre de Migné
(MI), la pierre de Savonniéeres (SA) et la pierre de Saint-Maximin (MX).

|. RESULTATS DES CARACTERISATIONS PHYSIQUES SUR LES PIERRES SAINES
I.1. Propriétés pétrographiques
[.1.1. Description macroscopique

Les pierres calcaires étudiées sont des matériaux naturels. La pierre de Lens (LS) est un
calcaire de couleur blanc créme sans litage apparent. La pierre de Saint-Maximin (MX) est
un calcaire de couleur beige avec des litages trés marqués visibles a I'ceil nu. La pierre de
Savonniére (SA) est un calcaire de couleur gris beige avec des litages visibles a I'ceil nu. La
pierre de Migné (MI) est un calcaire de couleur blanc creme avec des litages visibles a I'ceil
nu. La pierre de Massangis (MA) est un calcaire de couleur jaune bisque sans litage
apparent mais des inclusions millimétriques sont visibles (Figure 3-1).

Figure 3-1: Echantillons de pierres calcaires

[.1.2. Description minéralogique

La caractérisation minéralogique des cing pierres est réalisée a la fois avec la diffraction des
rayons X sur poudre pour connaitre la composition minéralogique (Figure 3-2) et avec une
étude pétrographique par observation de lames minces colorées au microscope optique
(Figure 3-3 a 3-7).

Les diffractogrammes (Figure 3-2) permettent de déterminer que la pierre de Massangis est

composée de calcite principalement, de quartz et de quelques impuretés. La quantité de
guartz est supérieure a 3% dans la composition minéralogie car il est détecté en diffraction
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des rayons X sur poudre mais cela doit étre des grains dispersés dans la structure. La pierre
de Lens est essentiellement composée de calcite pure avec peu d’impuretés. Les pierres de
Migné et de Savonniéres sont composées aussi essentiellement de calcite mais avec une
quantité d’impureté plus élevée que la pierre de Lens. La pierre de Saint-Maximin est
composée d’environ 90% de calcite et d’environ 10% de quartz et de quelques impuretés.
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Figure 3-2 : Diffractogrammes des pierres

La pierre de Massangis (Figure 3-3) est un calcaire oolithique contenant quelques fragments
de coquilles et de nodules occasionnels de matériaux siliceux. Selon la classification de Folk,
cette pierre correspond a une oomicrite. Elle est composée d’oolithes (environ 50%) ainsi
qgue de fragments bioclastiques, algues et lamellibranches. La répartition des grains est
hétérogéne et dense. La variation de la taille des grains est assez large avec pour les grains
les plus importants un diamétre d’environ 700 pm et pour les plus petits grains un diameétre
d’environ 200 pym. Les grains sont liés par une matrice micritique, il s’agit de petits grains de
calcite d’'une taille inférieure a 4 um. La matrice présente des lacunes, qui sont créatrice de
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porosité. Ces lacunes représentent une porosité hétérogene allant du micropore jusqu’au
macropore.

Figure 3-3 : Pierre de Massangis (a) grossissement X32 en lumiére polarisée (b) grossissement X100 en
lumiére polarisée

La pierre de Lens (Figure 3-4) est un calcaire oolithique miliaire. Selon la classification de
Folk, il s’agit d’'une oobiomicrite. Elle est composée d’oolithes, de foraminiferes (ou milioles)
et de quelques algues. Les différents éléments sont supportés par une matrice micritique de
taille inférieure & 4 um. Les grains sont de taille homogéne avec un diamétre moyen de 250
Mm environ. La répartition des grains est homogéne et plus ou moins compact en fonction
des zones, ce qui peut avoir une incidence sur la résistance de la pierre. La principale
source de lacunes, créatrice de porosité, se situe entre les grains et la matrice (en bleu sur la
Figure 3-4(b)), ces lacunes créent de la microporosité.

Figure 3-4 : Pierre de Lens (a) grossissement X32 en lumiére polarisée (b) grossissement X100 en lumiére
polarisée

La pierre de Migné (Figure 3-5) est un calcaire oolithique. Selon la classification de Folk,
cette pierre est un oomicrite. Elle est composée essentiellement d’oolithes. Les grains sont
essentiellement supportés par une matrice micritique de taille inférieure a 4 um, malgré la
présence de quelques cristaux de calcite sparitique d’une taille d’environ 10 um. Les grains
sont de taille homogéne avec un diamétre moyen de 130 um environ. La répartition des
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grains est homogéne et peu dense, il existe de large zone de matrice. Les lacunes présentes
dans la matrice de facon réguliere, améne a de la microporosité.

1000 ym

Figure 3-5 : Pierre de Migné (a) grossissement X32 en lumiere polarisée (b) grossissement X100 en
lumiére polarisée

La pierre de Savonniére (Figure 3-6) est un calcaire oolithique et coquillier. Selon la
classification de Folk, la pierre de Savonniéres est une oomicrosparite. Elle présente
essentiellement des oolithes qui peuvent étre pleine ou creuse, et quelques lamellibranches
sont observées. |l existe deux tailles de grains, les plus importants ont un diamétre d’environ
600 um et les plus petits d’environ 300 um. Le ciment qui lie ces grains entre eux est dit
microsparitique, ce sont des grains de calcite d’'une taille comprise entre 4 et 10 ym. La
répartition des grains est homogene et peu dense. La porosité de ce matériau peut avoir
deux origines les lacunes dans le ciment et les oolithes creuses, créant ainsi deux tailles de
pore.

Figure 3-6 : Pierre de Savonniéres (a) grossissement X32 en lumiére polarisée (b) grossissement X100 en
lumieére polarisée

La pierre de Saint-Maximin (Figure 3-7) est un calcaire & milioles et a nummulites avec
quelques trous de coquilles de taille diverse. Selon la classification de Folk, il s’agit d’une
biomicrite a quartz. Ce calcaire est composé de foraminiferes, de lamellibranches, de quartz
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(environ 10%) et éventuellement des particules d’argile. Ces éléments sont liés par une
matrice micritique d’une taille de 4 um. La taille des grains de calcaire est en moyenne de
150 pm, celle des grains de quartz est d’environ 100 ym. La répartition des grains est
hétérogéne, la porosité est diffuse entre les grains, formant une porosité hétérogene.

Figure 3-7 : Pierre de Saint-Maximin (a) grossissement X32 en lumiére polarisée (b) grossissement X100
en lumiére polarisée

L’étude minéralogique montre une grande pureté pour quatre des cinq pierres : la pierre de
Massangis, la pierre de Lens, la pierre de Migné et la pierre de Savonniéres, avec une
composition de prés de 98% de calcite. La derniére pierre, la pierre de Saint-Maximin, quant
elle est composée de 90% de calcite et 10% de quartz.

Les observations de lames minces par microscopie optique montrent des différences de la
microstructure et du réseau poreux entre les pierres. Ces différences sont dues a la taille des
grains constitutifs, au réarrangement de ces grains et a leurs formes.

[.2. Propriétés du réseau poreux
I.2.1. Propriétés physiques

Parmi les propriétés physiques, la masse volumique, p et différentes types de porosités sont
analysées. La porosité totale, N, représente la quantité de vide totale pour une pierre lors
d’'une saturation a I'eau sous vide. La porosité a 48 heures, Nyg représente la quantité de
vide accessible par I'eau a pression atmosphérique. La porosité piégée, Np est la quantité de
pore non accessible dans les conditions naturelles de saturation (Fronteau, 2000). Elle
provient des bulles d’air piégées dans le milieu poreux lors de l'immersion a pression
atmosphérique (Prick, 1997). Le tableau 3-1 regroupe les résultats obtenus pour ces
différentes propriétés pour les cing pierres (moyenne sur quarante échantillons par pierre),
en suivant les protocoles expérimentaux présentés dans le chapitre 2.
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Tableau 3-1 : Porosités et masse volumique des pierres saines

Pierre Porosité R - Masse Nombre
totale N; 42?:0'\]3“%2 ) piézg;oalte(% ) volumiquse p | d’échantillons

Nom usuel | Code (%) @ P (kg.m”) testés
Massangis MA 10,7+£1,2 4,4+0,8 6,3%+0,6 2369,0+ 31,5 40
Lens LS 14,3+£0,9 12,7+0,9 1,5+0,6 2307,5 % 38,2 40
Migné Mi 28,8+0,8 275+0,7 1,4+0,4 1909,0 £ 22,5 40
Savonniéres SA 315+1,7 18,6 £ 0,8 13,0+1,9 1856,6 + 22,1 40
Saint-Maximin MX 354+1,8 282+1,6 89+1,3 1751,4 £ 50,7 40

Le coefficient de saturation a 48 heures ou coefficient de Hirschwald des pierres expose son
état de saturation lors d’'une saturation dans les conditions naturelles (Hirschwald, 1908).
Dans le cadre de I'étude de la résistance des pierres calcaire aux cycles de gel-dégel, deux
saturations sont étudiées. La premiére saturation, S,g correspond a la saturation obtenue en
48 heures dans les conditions naturelles. La seconde saturation testée correspond a une
saturation longue durée, S. en laissant les échantillons des différents calcaires pendant vingt
et un jours en immersion et toujours a pression atmosphérique. Les résultats obtenus sont
regroupé dans le tableau 3-2 (moyenne sur 20 échantillons par pierre et par saturation).

Tableau 3-2 : Coefficients de saturation a 48 heures et longue durée des pierres saines

Pierre Nombre
Coefficient de saturation Coefficient de saturation d’échantillons
Sus (%) longue durée S, (%) testés par
Massangis MA 40,8 + 3,4 41,1+ 3,6 20
Lens LS 89,4+ 3,9 90,1 +4,2 20
Migné Ml 95,3+1,3 95,6 +1,3 20
Savonnieres SA 59,1+4,1 73,2+5,2 20
Saint-Maximin MX 80,8 + 3,2 81,2+0,5 20

Les pierres sélectionnées pour cette étude montrent une large gamme de porosité totale
variant de 10,7 % pour la pierre de Massangis jusqu’a 35,5 % pour la pierre de Saint-
Maximin et une diversité des réseaux poreux des cing calcaires visible avec la porosité
piégée et les coefficients de saturation.

La pierre de Massangis a la porosité totale la plus faible des cing calcaires, avec plus de
porosité piégée que de porosité accessible naturellement par 'eau. Son réseau poreux doit
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donc limiter I'absorption en eau de la pierre, d’'ou des coefficients de saturation trés faibles
guelque soit la durée de la saturation.

La pierre de Lens a une porosité totale assez faible, avec une porosité naturelle proche de la
porosité totale. Son réseau poreux permet le remplissage de quasiment I'ensemble des
pores, c’est pour cette raison que les coefficients de saturation sont trés élevés et qu’il n’y a
pas de différence notable entre le coefficient de saturation a 48 heures et le coefficient de
saturation longue durée.

La pierre de Migné a une porosité relativement élevée et une porosité a 48h trés proche de
la porosité totale, comme pour la pierre de Lens. Le réseau poreux permet donc un
remplissage de quasiment la totalité des pores, c’est pour cette raison que les coefficients de
saturation sont trés élevés et de nouveau comme pour la pierre de Lens, il n’existe pas de
différences importantes entre ces coefficients de saturation.

La pierre de Savonniéres a une porosité totale élevée, avec un peu moins de la moitié de
porosité piégée. Cette quantité de pore non accessible a I'eau dans les conditions naturelles
expligue que le coefficient de saturation dans les conditions naturelles soit relativement
faible. Cependant lorsque la durée de la saturation est augmentée, une forte augmentation
du coefficient de saturation est observée (+14,1%) ; soit la saturation du matériau ne se fait
plus seulement par capillarité mais par dissolution et diffusion de l'air dans I'eau (Bousquié,
1979) ; soit le remplissage des oolithes creuses est plus long que la porosité située dans le
ciment a cause de la perméabilité de la pierre, une fois ces oolithes creuses remplies d’eau
la porosité piégée est comblée et la quantité d’eau et donc le coefficient de saturation sont
plus importants. Pour la pierre de Savonniéres, I'étude des deux cas de saturation lors du
vieillissement artificiel par les cycles de gel-dégel montre donc un intérét particulier.

La pierre de Saint-Maximin a la porosité totale la plus élevée de toutes les pierres étudiées,
et aussi une porosité naturellement accessible a I'eau importante. Cette porosité
naturellement accessible a I'eau confére a la pierre des coefficients de saturation
relativement élevés qui ne varient pas selon la durée de la saturation.

[.2.2. Distribution de la taille d’entrée des pores — Morphologie du réseau
poreux

La porosimétrie au mercure permet d’obtenir des informations sur la distribution de la taille
d’accés des pores, la porosité totale, N,y et la morphologie des réseaux poreux. Les essais
sont réalisés selon la méthode décrite dans le chapitre 2. La figure 3-8 présente la
distribution des tailles d’acceés des pores en fonction de la quantité de mercure injecté et le
tableau 3-3 regroupent les données obtenues sur trois échantillons par pierre avec la
porosité totale Nyg, le type de réseau poreux, le diametre médian dsy et le pourcentage de
pore selon trois classes de taille (Nieminen 1988 ; Bourgés, 2008) :

- inférieure a 0,1 um, ce sont les pores ou la condensation capillaire a lieu ;

- comprise entre 0,1 et 5 um, ce sont les pores capillaires ;

- supérieure a 5 ym, ce sont les pores ou le transport de I'eau suit la loi de Darcy.
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Figure 3-8 : Distribution du diamétre d’accés des pores pour les pierres saines

Les valeurs de porosité totale par porosimétrie de mercure sont inférieures de facon
systématique aux porosités totales obtenues a I'eau sous vide, mais les porosités totales
restent dans le méme ordre de grandeur pour toutes les pierres.

La pierre Massangis présente un réseau poreux hétérogéne avec des tailles d’entrée de
pore variées allant de 0,02 pm jusqu'a 360 pm, avec 50% des pores dont la taille est
inférieure a 1,5 ym. L’observation d’un réseau hétérogéne faites sur la courbe de distribution
en taille d’accés des pores est confirmée par le classement en pourcentage de pore selon
taille de ceux-ci. Une famille de pores capillaires centrée sur 0,4 ym semble plus importante.
Son réseau poreux hétérogéne limite donc l'absorption en eau, c’est pour cela que les
coefficients de saturation sont si faibles.

La pierre de Lens a un réseau bimodal, avec deux familles de pores capillaires trés proches
centrée sur 0,5 et 0,9 uym, d’ou le pourcentage de pore le plus élevée pour les tailles
comprises entre 0,1 et 5 um et un diamétre médian de 0,7 um. Comme les deux familles de
pore sont trés proches, l'absorption de l'eau est facilitée et c’est pour cela que les
coefficients de saturation de cette pierre sont aussi élevés. Le comportement de cette pierre
se rapproche plus d’'un réseau poreux unimodal.

La pierre de Migné présente un réseau poreux unimodal avec une famille de pore capillaire
centrée sur 0,9 ym et un diamétre médian de 0,8 ym, c’est aussi pour cette raison que le
pourcentage de pore entre 0,1 et 5 um est le plus élevée. L'unique famille de pore capillaire
permet le remplissage de 'ensemble des pores, obtenant ainsi des coefficients de saturation
les plus élevés des cing pierres.

La pierre de Savonniére posséde un réseau poreux bimodal, les tailles d’entrée des deux
familles de pores sont centrées sur 0,3 et 13,0 ym. La premiére famille de pore représente
les pores capillaires et sont les plus nombreux d’aprés le pourcentage de pore dont la taille
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est comprise entre 0,1 et 5 um et puisque le diamétre médian est de 1,5 pum. Les deux
familles de pores peuvent représenter la porosité existant entre les oolithes et la porosité
présente dans les oolithes creuses. Le réseau poreux bimodal explique la quantité
importante de porosité piégée et du coefficient de saturation relativement faible. La cinétique
d’absorption est dépendante de la dimension et de la distribution des pores, I'ascension
capillaire est la plus forte dans les pores étroits (ici, 0,3 um) et les macropores (ici, 13,0 um)
sont remplis d’air (Prick, 1997).

La pierre de Saint-Maximin présente aussi un réseau bimodal comme pour la pierre de
Savonniéres, les tailles d’acces des familles de pore sont centrées sur 0,3 et 22,5 uym. La
famille de pore a 0,3 um représente des pores capillaires. La famille de macropore a 22,5
pm est la plus importante d’aprés le pourcentage de taille des pores supérieur a8 5 pm et le
diamétre médian de 16,1 um. La cinétique d’absorption d’'un réseau bimodal explique la
présence de porosité piégée pour cette pierre au niveau des macropores, qui induit un
coefficient de saturation faible. Cependant, cette pierre a un coefficient de saturation
relativement élevé par rapport a la pierre de Savonniéres mais moins important que les
pierres avec un réseau poreux unimodal.

Tableau 3-3 : Réseaux poreux et pourcentage de pore par catégorie de taille

Pierre Pourcentage de pore
Porosité Type de Diamétre (%) Nombre
totale réseaux médian >0,1 d’échantillons
Nom usuel | Code | Nhg (%) poreux dso(um) [ <O e | 29 testés
Hm 5 Hm
um
Massangis MA 9,8 Hétérogéne 15 12,5 61,2 26,3 3
Lens LS 13,6 Bimodal 0,7 2,4 96,0 1,6 3
Migné Ml 27,0 Unimodal 0,8 1,6 92,2 6,2 3
Savonnieres SA 29,3 Bimodal 1,5 3,4 70,2 26,4 3
Saint- MX 29,8 Bimodal 16,1 43 | 37,7 | 580 3
Maximin

1.2.3. Hétérogénéité au sein des pierres

Cette étude étant réalisée sur des matériaux naturels, un certains nombre de paramétre ne
sont donc pas contrélables comme I'homogénéité des blocs de pierre issus des carriéres
d’ou sont extraites les carottes pour chaque type de calcaire. Pour visualiser I'hétérogénéité
qui existe au sein de la pierre, la totalité des carottes d’'un bloc (25*25*25cm) de chaque type
de pierre est analysé par porosité totale a 'eau sous vide. Les carottes sont de 4 cm de
diameétre et de 8 cm de hauteur ; sur une face d’un bloc, vingt-cing carottes sont réalisables,
ces vingt-cinq carottes de 25 cm de hauteur sont sciées afin d’obtenir de deux carottes de 8
cm de hauteur. La figure 3-9 représente de facon schématique la variation de la porosité
totale au sein d’'un bloc d’'une méme pierre, la face supérieure du cube représente la porosité
totale des carottes de la partie supérieure et la face inférieure représente la porosité totale
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de la partie basse du bloc. Le tableau 3-4 présente les moyennes et écart-types pour chaque
face pour chaque pierre.

/’ - Ni N
: i 7% 9 %
8 % f 11 %

9% 12 %

30 %
31%
32%

Orientation du litage surles blocs
y

MX

Figure 3-9 : Variation de la porosité totale sur les carottes issues d’un méme bloc
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La pierre Massangis présente une variation de la porosité totale importante pouvant aller du
simple (7%) au double (14%) ; cependant la porosité totale moyenne entre les deux faces
(Tableau 3-4) ne montre pas de variation flagrante. Il existe donc des hétérogénéités au sein
de cette pierre mais elles sont peu importantes.

La pierre de Lens a aussi une variation de la porosité importante avec un écart entre la
valeur la plus basse et la valeur la plus haute de 8%. La porosité totale moyenne en fonction
des faces (Tableau 3-4) montrent quant a elle, un écart d’environ 2%. La pierre de Lens
présente donc des litages au sein de sa structure mais ils ne sont pas visibles a I'ceil nu.

La variation de la porosité totale au sein du bloc pour la pierre de Migné est la plus faible
avec une étendue des valeurs de 3%, et un écart de la porosité totale moyenne entre les
faces inférieures et supérieures de 0,6%. Cette pierre ne semble donc pas présenter
d’hétérogénéité.

La pierre de Savonniere présente une variation de la porosité totale de 5% mais la porosité
totale moyenne des deux faces est quasiment identique. Cette pierre semble donc
homogéne malgré la présence de litage visible a I'ceil nu.

La pierre de Saint-Maximin a une variation de la porosité totale de 6% au sein du bloc et un
écart de porosité totale moyenne entre les deux faces de 3,4%. Ces écarts de porosité sont
probablement dus a la présence de litages visibles a I'ceil nu.

Tableau 3-4 : Porosité totale en fonction de la face

Pierre Porosité totale moyenne N; | Porosité totale moyenne “Nomb_re
0 - d’échantillons
(%) de la face supérieure N¢ (%) de la face .
M testés par

Nom usuel Code du bloc inférieure du bloc face du bloc
Massangis MA 10,2+ 2,0 10,6 £ 2,0 25
Lens LS 142+1,9 128+1,8 25
Migné M 28,4+1,0 29,0+ 0,9 25
Savonniéres SA 30,6+1,1 30,8+1,0 25
Saint-Maximin MX 324+15 358+£0,5 25

Ces variations de la porosité totale au sein d’'un bloc montrent une certaine hétérogénéité
entre les échantillons. Méme si les carottes semblent homogénes, I'hétérogénéité est un
parameétre dont il faut tenir compte lorsque les carottes d’'une méme pierre sont comparées
entre elles.
I.3. Propriétés de transfert de I’eau
1.3.1. Capillarité
La capillarité d’'une pierre représente sa capacité a absorber I'eau sous l'effet de forces

capillaires. Cet essai est réalisé seulement sur des échantillons carotté de facon
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perpendiculaire aux litages seulement a I'état sain selon le protocole présenté dans le
chapitre 2. La figure 3-10 montre les courbes d’imbibition capillaire en fonction du temps,
ainsi que les coefficients de capillarité associés pour les cing pierres (moyenne sur trois
échantillons par pierre).
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Figure 3-10 : Courbes d’imbibition capillaire des pierres saines

Les courbes d’imbibition capillaire se présentent sous la méme forme, il y a dans un premier
temps une partie linéaire avec une ou deux pentes, la premiére pente correspond au
coefficient de capillarité, suivi d’'un palier.

La pierre de Massangis a un coefficient de capillarité trés faible de 3,32 g.m?%s°°. La pierre
de Lens a pour coefficient 53,05 g.m?2.s°° et la pierre de Savonniéres a un coefficient de
capillarité de 79,92 g.m?.s%°; ce sont des coefficients de capillarité relativement moyens.
Les pierres de Migné et de Saint-Maximin ont des forts coefficients de capillarité,
respectivement 360,82 g.m?2.s%® et 307,75 g.m?2.s%° Les coefficients de capillarité sont
dépendants de la morphologie du réseau poreux et donc de la porosité. Ici, les coefficients
de capillarité semblent plus liés a la porosité a 48h qu’a la porosité totale, car ils suivent la
méme tendance que la porosité a 48h.

L’allure des courbes d’imbibition capillaire permet de retrouver le type de réseau poreux
(Mertz, 1991) en fonction du nombre de pente présent sur la courbe, puisque I'absorption
d’eau est gouvernée par la morphologie du réseau poreux. La courbe de capillarité de la
pierre de Massangis est bien représentative d’'un réseau poreux hétérogene. La pierre de
Lens qui a un réseau bimodal mais avec deux tailles de famille de pore trés proches et la
pierre de Migné qui a un réseau unimodal, possédent bien qu’une seule pente sur leurs
courbes d’imbibition. Pour la pierre de Savonniéres, deux pentes peuvent étre distinguées
mais celles-ci sont relativement proches, la bimodalité du réseau poreux est cependant
retrouvée. Par contre, la pierre de Saint-Maximin, qui a un réseau poreux bimodal bien
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marqué, ne posséde qu’'une seule pente sur sa courbe d’imbibition. Pour cette pierre,
I'imbibition capillaire est tres rapide et la famille de pores fins se sature rapidement et la
macroporosité, trés importante dans cette pierre, reste remplie d’air au cours du temps.

[.3.2. Perméabilité a 'eau

La perméabilité définit la capacité de la pierre a se laisser traverser par un fluide, cette
propriété dépend du réseau poreux et de conditions extérieures comme la nature du fluide
(Homand, 2000). La perméabilité a 'eau est mesurée pour la pierre de Massangis et la
pierre Lens selon la méthode exposée dans le chapitre 2. Le tableau 3-5 regroupe les
données obtenues.

La pierre de Massangis, la pierre la moins poreuse, est la pierre la moins perméable. Et, la
pierre de Saint-Maximin qui est la pierre la plus poreuse est la plus perméable. De plus, la
perméabilité est d’autant plus grande que le diamétre de pore moyen est important (Rousset,
2001). Il est donc logique que la pierre de Saint-Maximin soit la pierre avec la perméabilité la
plus élevée, puisqu’elle a le diamétre médian le plus grand (ds, = 16,1 um). Toujours en
considérant le diamétre dso, I'ordre des pierres de la plus perméable a la moins perméable
est la pierre de Savonniéres (dso = 1,5 um), puis de la pierre de Migné (dso = 0,8 um), suivie
de la pierre de Lens (dsp = 0,7 um). Seule la pierre de Massangis ne suit pas cette tendance,
car malgré un diaméetre médian relativement grand (ds, = 1,5 ym), c’est la pierre la moins
perméable, dans ce cas I3, le réseau poreux hétérogénes et la faible porosité totale méne a
cette perméabilité trés faible.

Tableau 3-5 : Perméabilité des pierres saines (*: valeur relevée dans la littérature (De Witte, 2001))

Pierre o
i s Nombre
2
Perméabilité (m?) d’échantillons testés
Nom usuel Code

Massangis MA 2,43.10"® 3
Lens LS 4,34.10"° 3
Migné Ml 1,36.10™* -
Savonniéres SA 6,37.10™%* )
Saint-Maximin MX 6,44.101%* .

I.4. Vitesse des ondes ultrasonores
[.4.1. Vitesse des ondes P
La vitesse des ondes ultrasonores est déterminée selon la méthode exposée dans le

chapitre 2 (moyenne sur quarante échantillons par pierre). La mesure de la vitesse des
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ondes de compression Vp dans un matériau a I'état sec et saturé permet de mettre en
évidence la porosité, I'état de fissuration (Tableau 3-6). La mesure de la vitesse des ondes
de fagon perpendiculaire ou paralléle aux litages permet de rendre compte de 'anisotropie
de la pierre (Tableau 3-7).

Tableau 3-6 : Vitesses des ondes P des pierres saines

Pierre Vitesse des ondes P (m.s™)
(axe longitudinal) ‘Nombre
d’échantillons

Nom usuel Code Etat sec Etat saturé & 48h testés
Massangis MA 5112,4 + 119,9 5342,0 £ 169,6 40
Lens LS 4206,2 + 187,8 4236,2 + 99,6 40
Migné Ml 2744,2 £ 955 2560,9 + 129,7 40
Savonniéeres SA 2978,6 + 98,6 3141,0 + 88,7 40
Saint-Maximin MX 2776,7 £ 149,6 2672,0 £ 183,3 40

La vitesse des ondes P est influencée par la porosité, les inclusions, les défauts... et par
I'état de saturation du matériau. Pour les calcaires, la vitesse des ondes P peut varier de
2000 & 7000 m.s™. A I'état sec, la propagation des ondes est perturbée par la présence de
vides et donc d’air dans les pierres ; la vitesse est donc proportionnelle a la porosité totale. A
I'état sec, les pierres de Migné, de Savonniéres et de Saint-Maximin présente des vitesses
des ondes P de l'ordre de 2000 m.s™, ce qui est caractéristique des roches poreuses
(Bourbie, 1985). Pour les pierres de Massangis et de Lens, pierres moins poreuses, la
vitesse des ondes P est nettement supérieure a I'état sec.

Lorsque les pierres sont saturées totalement a I'eau sous vide, leurs vitesses des ondes P
doit augmenter, car la vitesse des ondes P est plus grande dans I'eau que dans l'air et le
module d’incompressibilité est plus important en milieu saturé. Dans le cadre de cette étude,
seules les vitesses des ondes P a I'état saturé a 48 heures, c’est-a-dire partiellement saturé,
sont étudiées. Pour les pierres de Massangis, de Lens et de Savonniéeres, la saturation
méme partielle provoque une augmentation de la vitesse des ondes P. Par contre, pour les
pierres de Migné et de Saint-Maximin, la vitesse des ondes P a I'état saturé diminue. La
vitesse des ondes dans la pierre est dépendante des propriétés élastiques et de I'espace
poreux (Yasar, 2004) qui peut étre plus ou moins saturé en fluide. Un état partiellement
saturé est un état complexe avec un régime triphasique avec la phase solide et deux phases
de fluides : I'eau et l'air qui possédent des densités et des propriétés élastiques différentes.
Plus le nombre d’interface eau/air, qui s’ajoute aux interfaces eau/solide, est important plus
la propagation des ondes P est perturbé et plus la vitesse des ondes P diminue. La
morphologie des réseaux poreux est donc importante et influence la vitesse des ondes. En
fonction de I'état de saturation et de la fagon dont I'eau est présente au niveau de la phase
solide de la pierre, le nombre d’interface eau/air peut varier et donc influencer la vitesse des
ondes P. Les pierres de Migné et de Saint-Maximin présentent des vitesses des ondes P a
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I'état saturé plus faible qu’a I'état sec, cela signifierait que le nombre d’interface eau/air est
beaucoup plus important pour ces pierres que pour les pierres de Massangis, de Lens et de
Savonnieres. Cependant, les pierres de Migné et de Saint-Maximin ont des coefficients de
saturation a 48 heures relativement élevés, respectivement 95,3 + 1,3 % et 80,8+ 1,3 % ; le
nombre d’interface eau/air doit donc étre faible. La morphologie de leurs réseaux poreux doit
donc étre I'origine de cette différence de vitesse des ondes P entre I'état sec et saturé.

Les mesures de la vitesse des ondes P selon deux directions : paralléle et perpendiculaire
aux litages, montre l'anisotropie de I'échantillon. Pour quantifier cette anisotropie, l'indice
d’anisotropie, IA est calculé a partir des deux vitesses selon la relation suivante (Homand,
2000) :

_ Vmax-Vmin

IA = LRV 100 (3-1)

Vmax

Tableau 3-7 : Vitesses des ondes P selon I’axe de mesure par rapport au litage et Indice d’anisotropie

Pierre Vitesse des ondes P (m.s™) a I'état
saturé a 48h Indice d’anisotropie | . _Nombre
(%) echantlllons

Nom usuel Code 1 Il testes
Massangis MA 5342,0 + 169,6 5286,6 + 144,5 1,0 40
Lens LS 4236,2 + 99,6 4282, 7+172,4 1,1 40
Migné Ml 2560,9 £ 129,7 2405,8 £ 157,3 6,1 40
Savonniéres SA 3141,0 + 88,7 3272,2+187,0 4,0 40
Saint-Maximin MX 2672,0 £ 183,3 2405,8 £ 129,4 49 40

Les pierres de Massangis et de Lens peuvent étre considérées comme des pierres
isotropes. Par contre, les pierres de Migné, de Savonniéres et de Saint-Maximin présentent
un indice d’anisotropie élevé. De plus pour ces pierres, des litages sont visibles a I'ceil nu sur
les blocs, I'anisotropie de ces pierres est donc due a la présence de litages.

1.4.2. Indice de continuité — Morphologie des pores

Lorsque les valeurs de vitesse des ondes P sont associées aux valeurs de porosité totale,
N, la part de porosité de pore, np et la part de porosité de fissure, ng peuvent étre estimées
en utilisant le calcul de I'indice de continuité Ic (Tourenq, 1971).

L’indice de continuité est défini comme le rapport entre la vitesse des ondes P mesurée sur
'échantillon et la vitesse des ondes P théorique calculée a partir de la composition
minéralogique.

Pour les pierres de Massangis, Lens, Migné et Savonnieres, la vitesse théorique est égale a
la vitesse des ondes P dans la calcite : 6320 m.s™ (Homand, 2000). Pour la pierre de Saint-

67



Maximin, la vitesse théorique est égale a 90% de la vitesse des ondes P dans la calcite :
6320 m.s™ et 10% de la vitesse des ondes P dans le quartz : 6050 m.s™ (Homand, 2000).
L’indice de continuité permet de calculer le pourcentage de porosité de pore, np, et le
pourcentage de porosité de fissure, ng, grace aux relations suivantes :

lc=1-Anp—-B.ng et Ni=np + ng (3-2)

avec np, la porosité de pore, ng, la porosité de fissure, N, la porosité totale, les constantes A
et B ont été déterminées par Tourenq et al. (1971) telles que A= 1,6 et B = 22.

Le tableau 3-8 présente les valeurs obtenues pour les pierres saines.

Tableau 3-8 : Indice de continuité et pourcentage de chaque type de porosité pour les pierres saines

Pierre Indice de Porosité Porosité | Porosité de Nombre
continuité totale N; de porenp fissure ng d’échantillons

Nom usuel Code (%) (%) (%) (%) testés
Massangis MA 80,2+1,6 10,7+1,2 | 10,6 +0,9 | 0,07 £0,05 40
Lens LS 69,0+1,6 143+0,9 | 139+1,0| 0,41+0,02 40
Migné Mi 43,4+15 28,8+0,8 | 28,3+0,8 | 0,51+0,07 40
Savonniéres SA 478+1,1 315+1,7 | 31,4+0,8 | 0,06+0,03 40
Saint-Maximin MX 43,3+2,3 355+1,8 |355+£05 | 0,02+0,04 40

Les pierres de Massangis, de Savonniéres et de Saint-Maximin présentent uniguement une
porosité de pore. Les pierres de Lens et de Migné présentent une part de porosité de fissure
plus importante, qui n’a cependant pas été détecté par I'analyse pétrographique.

Une représentation graphique de la porosité totale en fonction de lindice de continuité
permet de mettre en évidence la morphologie des pores. La figure 3-11 représente cette
représentation graphique pour chaque lot de pierres saines. Sur ce graphique sont aussi
présentées deux droites qui permettent de visualiser ou se situe la porosité de pore et de
fissure.

Les pierres de Lens et de Migné sont les pierres qui présentent le plus de porosité de fissure
par rapport aux autres pierres, qui ont une porosité de pore prédominante. Cela est cohérent
avec leurs pourcentages de porosité a 48 heures et leurs degrés de saturation. Les pierres
de Lens et de Migné ont peu de porosité piégée, qui doit étre de la porosité de fissure.
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Figure 3-11: Indice de continuité en fonction de la porosité totale des échantillons sains

Il. RESULTATS DES CARACTERISATIONS MECANIQUES SUR LES PIERRES SAINES
II.1. Résultat de I’essai de compression uniaxial cyclique

L’essai de compression uniaxiale cyclique avec la mesure des déformations permet de
déterminer le module d’Young statique, le coefficient de Poisson et la résistance a la
compression selon le protocole établie dans le chapitre 2 (moyenne de trois échantillons,
instrumentés avec quatre jauges de déformation). Les figures 3-12 et 3-13 présentent un
exemple de courbe de contraintes-déformation normalisée des pierres saines a partir
desquelles le module d’Young statique, le coefficient de Poisson et la résistance a la
compression sont calculés. Le module d’Young et le coefficient de Poisson sont déterminés
par analyse graphique des courbes de contrainte-déformation. L’ensemble des données
obtenues sur trois échantillons par cet essai est regroupé dans le tableau 3-9.

Les courbes de contrainte-déformation de chaque de pierre sont les courbes typiques des
pierres quasi-fragiles. Plusieurs étapes sont visibles sur ces courbes de contrainte-
déformation et correspondent a la fermeture de fissures préexistantes (faible augmentation
de la contrainte pour une déformation pouvant aller jusqu'a 0,2%) ; puis au comportement
elastique linéaire ; suivi d’'une allure élasto-plastique correspondant a I'amorgage et la
croissance stable de fissure ; puis les dommages s’intensifient avec la croissance instable de
fissures jusqu’a la rupture. (Eberhardt, 1999 ; Ludovico-Marques, 2012)

Pour les pierres de Massangis et de Lens, la courbe de contrainte-déformation des essais
cycliques (Figure 3-12) montrent seulement une pente linéaire mais la courbe jusqu’a la

69



rupture (Figure 3-13) de ces pierres donnent plus d’information. Pour la pierre de Massangis,
la perte de linéarité pour les déformations axiale et latérale correspond a 85% de la
contrainte de chargement ultime. Cette perte de linéarité correspond au comportement
élasto-plastique avec l'ouverture des fissures. Pour la pierre de Lens, la perte de linéarité
pour les déformations axiale et latérale correspond a plus de 95% de la contrainte. Pour la
pierre de Migné (Figure 3-12), la perte de linéarité pour les déformations axiale et latérale
correspond a 90% de la contrainte. Pour la pierre de Savonnieres (Figure 3-12), la perte de
linéarité correspond a 72% de la contrainte pour les déformations axiales et de 76% pour les
déformations latérales. Cette différence de pourcentage pour la perte de linéarité entre les
déformations axiale et latérale montre une anisotropie de la pierre. Et, ce pourcentage de
perte de linéarité indique une microfissuration précoce pour la pierre de Savonniéres par
rapport aux autres pierres. Pour la pierre de Saint-Maximin (Figure 3-12), la perte de linéarité
correspond a 90% de la contrainte au niveau des déformations axiales et de 88% de la
contrainte pour les déformations latérales. Cela montre une anisotropie pour cette pierre.

Shelll ~ TN 1 O33 /crupturé\\ _" { €y
€33
— SA
MA
- LS
— MX
— MI
(E-06)
i T T 04 T T T T T T T
-600 -400 -200 0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Figure 3-12 : Evolution de la contrainte relative en fonction des déformations transversale, volumique et
axiale et cycles de chargement-déchargement utilisés pour les calculs du module d’Young statique et le
coefficient de Poisson (avec €11 et &7, les déformations latérales ; €33, la déformation axiale et €y, la
déformation volumique (ey = €33 + 2€11))
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Figure 3-13 : Evolution de la contrainte relative jusqu’a la rupture en fonction des déformations
transversale, volumique et axiale pour les pierres de Massangis et de Lens

Au vue de ces informations, deux groupes de pierre se distinguent, d’'un coté les pierres de
Massangis et de Lens et d’autre part, les pierres de Savonniéres, de Migné et de Saint-

Maximin avec une perte de linéarité plus précoce qui montre des microfissurations et des
détériorations plus importantes.

La pierre de Massangis posséde le module d’Young statique et la résistance en compression
les plus élevés par rapport aux autres pierres avec respectivement 50,8 GPa et 67,5 MPa.
De méme que pour la pierre de Massangis, la pierre de Lens présente une module d’Young
statique et une résistance relativement élevés, avec respectivement 33,4 GPa et 35,5 MPa .
Les pierres de Migné, de Savonniéres et de Saint-Maximin ont des valeurs de modules
d’Young statiques et de résistance a la compression faibles, comprises entre 13,9 et
15,3 GPa et entre 9,7 et 14,5 MPa. Il y a une bonne concordance entre ces résultats et les
modules calculés a partir des vitesses des ondes car ces deux tests sollicitent la structure de
la pierre par une mise en compression. Le coefficient de Poisson est relativement proche
pour toutes les pierres. Il correspond a la valeur usuelle pour les calcaires (v = 0,30).
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Tableau 3-9 : Données obtenues par I’essai de compression cyclique

Pierre " Résist a |
Module d’Young Coefficient de esistance afa ‘ ‘Nombre
statique (GPa) Poisson compression d echan’flllons
Nom usuel Code (MPa) testés
Massangis MA 50,8 +1,2 0,29 £ 0,02 67,5+4,8 3
Lens LS 334+2.2 0,28 £ 0,02 355+2,1 3
Migné Ml 13,7+0,8 0,27 £ 0,02 14,1 +1,0 3
Savonnieres SA 15,3+1,3 0,26 + 0,05 145+ 3,6 3
Saint-Maximin MX 13,9+0,6 0,28 + 0,03 9,7+1,1 3

[I.2. Détermination du module d’Young dynamique et comparaison avec le
module d’Young statique

Les modules d’Young dynamiques sont calculés a partir de la vitesse des ondes P en
utilisant le coefficient de Poisson déterminé lors de I'essai de compression uniaxiale cyclique

(Tableau 3-10).

Tableau 3-10 : Module d’Young dynamique pour les pierres saines

Module d’Young

Pierre dynamique (GPa) Nompre
d’échantillons

Nom usuel Code Etat sec Etat saturé & 48h testés
Massangis MA 53,2+2,6 53814 40
Lens LS 328+14 33,0+0,9 40
Migné Ml 12,0+ 0,8 11,1+1,1 40
Savonniéres SA 157+1,1 16,3+ 0,6 40
Saint-Maximin MX 11,8+1,1 115+1,3 40

Les différentes pierres peuvent se classer en deux groupes selon la valeur de leur module
d’Young : les pierres de Migné, de Savonniéres et de Saint-Maximin déformables et les
pierres de Massangis et de Lens plus rigides.
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La figure 3-14 présente le module d’Young dynamique en fonction du module d’Young
statique a I'état sain pour les cing pierres calcaires. De fagon général, le module d’Young
statique est inférieur au module d’Young dynamique (Guéguen, 1992 ; Christaras, 1994) car
les fissures peuvent étre refermées pendant la compression. Cette tendance n’est observée
que pour les pierres de Massangis et de Savonnieres. Pour les pierres de Lens, de Migné et
de Saint-Maximin, le module statique est supérieur au module d’Young dynamique. Cela
peut étre révélateur d’'un type de porosité particulier : la porosité de fissure.
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Figure 3-14 : Comparaison des modules d’Young dynamique et statique a I’état sain

11.3. Résultat de ’essai de flexion semi-circulaire

Les pierres sont des matériaux fragiles, par conséquent la ténacité a la rupture K,c sous le
mode de chargement | est une propriété importante pour I'étude de la fissuration des pierres.
Les essais de flexion semi-circulaire (Tutluoglu, 2011) sont réalisés selon le protocole
expérimental décrit dans le chapitre 2. Les essais sont réalisés avec deux longueurs
d’entaille, a/t = 0,2 et a/t = 0,4 (a est la longueur de I'entaille et t I'épaisseur de I'échantillon,
ici t = 2 cm) sur quatre échantillons pour chaque longueur d’entaille. La longueur de I'entaille
doit influencer la cinétique de fissuration, la longueur d’entaille la plus petite (a/t = 0,2) doit
provoquer une propagation de la fissure brutale alors que la longueur d’entaille plus grande
(a/t = 0,4) doit provoquer une propagation progressive de la fissure (Tiennot, 2012). Le
chemin de fissuration est vérifié aprés chaque essai (Figure 3-15), les échantillons ne
présentant pas le mode | de fissuration sont écartes.
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(a) (b)

Figure 3-15 : Exemple de chemin de fissuration pour les pierres de (a) de Massangis (b) de Saint-Maximin

Les résultats obtenus pour deux longueurs d’entaille différentes sont regroupés dans le
tableau 3-11.

Tableau 3-11 : Ténacité pour les pierres saines pour deux longueurs d’entaille
(a est la longueur de I’entaille et t I’épaisseur de I’échantillon)

Pierre Kic (en MPa.\m) Nombre
d’échantillons
testés par longueur

Nom usuel Code alt=0,2 at=04 dentaille
Massangis MA 0,59+0,12 0,56 = 0,04 4
Lens LS 0,41+0,18 0,32+0,01 4
Migné MI 0,11 £ 0,02 - 4
Savonnieres SA 0,17 £ 0,03 0,15+ 0,03 4
Saint-Maximin MX 0,17 £ 0,04 0,16 £ 0,04 4

Pour les deux longueurs de pré-entaille, la ténacité n’est pas la méme, elle est toujours sous-
estimée pour la longueur de pré-entaille correspondant a a/t = 0,4 (Tiennot, 2012). Les deux
cinétiques de fissuration attendues pour les deux longueurs d’entaille ne sont pas observées.
Mais quelques soit la longueur de l'entaille, les ténacités des pierres suivent la méme
tendance, malgré des écart-types importants. Les pierres de Massangis et de Lens
présentent les ténacités les plus élevées, elles sont donc plus a méme de résister a
'amorgage et la propagation de fissure que les pierres de Migné, de Savonniéres et de

Saint-Maximin.

La figure 3-16 présente I'évolution du facteur d’intensité des contraintes en fonction de
l'ouverture d’entaille pour un défaut préexistant correspondant a a/t = 0,2. Cette
représentation graphique permet de rendre compte des différences de comportement des
pierres. Les pentes observées sur les courbes donnent un coefficient de « raideur »
dépendant uniquement de la pierre et non des conditions expérimentales de l'essai. La
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pierre de Massangis présente le coefficient le plus important, suivi des pierres de Lens, de
Savonniéres, de Saint-Maximin et de Migné. Il apparait donc la pierre de Massangis est la
plus résistance a la fissuration et la pierre de Migné la pierre la plus fragile méme si ce n’est
pas la pierre la plus poreuse et qu’elle a des valeurs de module d’Young et de résistance a la
compression comparables & la pierre de Savonniére et supérieures a celle de la pierre de
Saint-Maximin.

06
0,5
y=523,4 x
04 1 —
E I —SA
& 1 MA
203 i —Ls
= J/ y=71,7 x
| y=48,7 x —MX
. —Mi
0,2 _
e ///
7
7
s
0,1 =

y=38,4 x

0 { T T T T T T 1
0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 0,006 0,007

ouverture de I'entaille (mm)

Figure 3-16 : Evolution du facteur d’intensité des contraintes en fonction de I'ouverture de I’entaille pour
des échantillons de a/t = 0,2
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[ll. APPROCHE COMPORTEMENTALE : RELATION ENTRE LA MICROSTRUCTURE ET
LES PROPRIETES HYDRAULIQUES ET MECANIQUES DES PIERRES SAINES

La composition minéralogique de ces cing pierres est sensiblement identique mais la taille et
la forme des grains constitutifs ainsi que leurs agencements sont relativement différents
menant & une microstructure unique pour chacune des cinqg pierres étudiées. La
microstructure confere a la pierre ses propriétés de transfert de fluides et ses performances

mécaniques. L’ensemble de ces propriétés est présenté dans le Tableau 3-12.

Tableau 3-12 : Principales propriétés physiques et mécaniques des pierres calcaires a I’état sain

UNS?E Massangis Lens Migné Savonniéres | Saint-Maximin
Pierre
Code MA LS MI SA MX
Porosité totale (%) 10,7+ 1,2 14,3+0,9 28,8+0,8 315+1,7 354+1,8
Porosité a 48h (%) 4,4+0,8 12,7+0,9 275+0,7 18,6 +0,8 28,2+1,6
Coefficient de 59,1 | 73,2
saturation (%) 40834 89439 | 953+13 | T | 5% | 808£32
% de pores
<0.1 um 12,5 2,4 1,6 34 43
% de pores < 0.1 et 61,2 96,0 92,2 70,2 37,7
> 5 um 1 1 1 1 i
0,
% de pores 26,3 1,6 6,2 26,4 58,0
>5um
Perméabilité (m?) 2,43.10"8 4,34.10"° 1,36.10™ 6,37.10™" 6,44.10™"
Vitesse des ondes P 5342,0 4236,2 2560,9 3141,0 2672,0
a I'état saturé (m.s™) +169,6 +99,6 +129,7 + 88,7 +183,3
Vitesse des ondes P 5112,4 4206,2 27442 2978,6 2776,7
a l'état sec (m.s™) +119,9 +187,8 +955 +98,6 +149,6
Module d'Young 532+ 2,6 328+14 | 120408 | 157+11 11,8+1,1
dynamique (GPa)
Module d"Young 50,8+ 1,2 334+22 | 137+08 | 153+13 13,9+ 0,6
statique (GPa)
Resistance a la 67,5+ 4,8 355+21 14,1 +1,0 14,5 + 3,6 9,7 +1,1
compression (MPa)
Tenacite (M_Pa'Vm) 0,59 + 0,12 0,41+0,18 | 0,11+0,02 | 0,17+0,03 | 0,17 0,04
(pour a/t = 0,2)
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[ll.1. Relation entre la microstructure et les propriétés de transport

La figure 3-17 présente l'influence de la porosité totale et a 48 heures sur les propriétés de
transport : la perméabilité et la capillarité. Que soit pour la perméabilité ou la capillarité, plus
la porosité augmente, plus la propriété de transfert augmente. Plus la porosité totale
augmente plus la perméabilité augmente. Par contre, plus la porosité a 48 heures augmente,
plus le coefficient de capillarité augmente.
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Figure 3-17 : Corrélation entre la porosité totale, la porosité a 48 heures et la perméabilité, le coefficient
de capillarité pour les pierres saines

La pierre de Massangis présente un réseau poreux hétérogene, 'arrangement granulaire est
irrégulier mais dense avec des grains bien cimentés rendant la structure rigide. Les lacunes
créatrices de porosité sont peu nombreuses mais de tailles variées. Cette microstructure
confere au matériau une faible porosité totale (10,7 = 1,2 %) et une porosité piégée
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importante, ce qui implique un coefficient de saturation relativement bas (40,8 = 3,4 %). Les
propriétés de transfert de fluide de la pierre de Massangis sont donc médiocres, I'imbibition
capillaire est trés difficile (3,32 g.m™?.s%°) et le matériau est trés peu perméable (2,43.10™®
m3), limitant la circulation des fluides au sein du matériau.

La pierre de Lens présente un réseau poreux bimodal, avec deux familles de pores
capillaires trés proches, 'agencement des grains est régulier et plus ou moins dense en
fonction des zones. La présence de vides entre les grains et la matrice de la pierre crée des
zones de faiblesse lors de sollicitations mécaniques et représente de la porosité de fissure.
La porosité totale de cette pierre est relativement faible (14,3 £ 0,9 %) et il n’'y a quasiment
pas de porosité piégée, les pores sont donc bien connectés entre eux, ce qui amene a un
coefficient de saturation trés élevé (89,4 + 3,9 %). Cependant, I'imbibition capillaire n’est pas
si importante (53,05 g.m?.s%° et la perméabilité est assez faible (4,34.10™° m2), limitant
aussi la circulation des fluides.

La pierre de Migné présente un réseau poreux unimodal avec une famille de pores capillaire.
L’arrangement granulaire est homogéne et peu dense. La porosité se situe dans la matrice
de la pierre. La porosité totale est importante (28,8 + 0,8 %) et sa porosité piégée est trés
faible, le coefficient de saturation de cette pierre est donc trés élevé (95,3 £ 1,3 %). La taille
des pores et leurs morphologies (présence de porosité de fissure) et leurs interconnexions
conférent a la pierre un coefficient de capillarité élevé (307,75 g.m?.s%% et une perméabilité
relativement élevée (1,36.10"* m?), favorisant la circulation des fluides au sein du matériau.

La pierre de Savonnieres présente un réseau bimodal avec deux familles de pores bien
distincts avec des pores capillaires et des macropores. L'agencement des grains est
hétérogéne et peu dense. Les lacunes dans le ciment génerent des zones de faiblesse,
limitant la rigidité de la pierre. Les oolithes creuses présentes dans la microstructure
représentent de la porosité piégées, qui en cas d’eau, peut servir de réservoir. La porosité
totale de cette pierre est importante (31,5 £ 1,7 %) mais la part de porosité piégée est aussi
importante, c’est pour cette raison que le coefficient de saturation est relativement faible
dans le cas de la saturation naturelle en 48 heures (SA-: 59,1 + 4,1 %). Par contre lorsque
la saturation est maintenue plus longtemps, le coefficient de saturation est plus élevée (SA+ :
73,2 + 5,2 %). L'imbibition capillaire n’est pas si importante (79,92 g.m?.s%°), les deux
familles de pore sont mal connectées. Par contre, la perméabilité est relativement élevée
(6,37.10™ m2), favorisant la circulation des fluides, ce qui permet le remplissage des oolithes
creuses.

La pierre de Saint-Maximin présente un réseau bimodal avec deux familles de pores bien
distincts avec des pores capillaires et des macropores. L’arrangement granulaire est
irrégulier et peu dense. Les lacunes, créatrices de porosité, se situent dans le ciment,
limitant la rigidité de la pierre. La porosité totale est importante (35,5 + 1,8 %) et sa porosité
piégée faible, cela confere a la pierre un coefficient de saturation élevée (80,8 + 0,3 %).
L’imbibition capillaire est trés importante (360,82 g.m?.s°°), malgré une proportion de pore
capillaire plus faible que celle des macropores, les deux familles de pores sont donc bien
connectées. La perméabilité de cette pierre est élevée (6,44.10"% m?), ce qui favorise la
circulation des fluides.
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[11.2. Relation entre la microstructure et les performances mécaniques

Les calcaires sont des matériaux granulaires cimentés et peuvent étre assimilés a des
matériaux polyphasiques constitués d’'un assemblage dense de grains (oolithes, milioles,...)
d’'une matrice solide remplissant plus ou moins I'espace poral (ciment) et de pore qui
peuvent étre présents dans le ciment ou les grains. Le comportement mécanique de ces
matériaux est dicté principalement par le comportement volumique des différentes phases et
par la présence de pores. La nature des interfaces, grain/grain ou grain/ciment et leur
nombre influe aussi sur le comportement a la rupture de ces matériaux.

Les conséquences de la microstructure hétérogene mais dense de la pierre de Massangis
sont une trés forte résistance mécanique (67,5 + 4,8 MPa) et une résistance a la fissuration
élevée (0,59 + 0,12 MPa.Vm) car les éléments constitutifs sont « soudés » entre eux.

Pour la pierre de Lens, la résistance mécanique et la ténacité sont moyennes,
respectivement 35,5+ 2,1 MPa et 0,41 £ 0,18 MPa.Vym.

Pour la pierre de Migné, la faible densité de grains constitutifs, méme s’ils sont bien
cimentés, et la présence de litage rendent le matériau déformable et lui confére une
résistance mécanique (14,1 £1,0 MPa) et une résistance a 'amorgage et a la propagation de
fissure (0,11 + 0,02 MPa.\/m) faibles.

Pour la pierre de Savonniéres, sa microstructure, ainsi que la présence de litage lui
conférent une résistance mécanique (14,5 + 3,6 MPa) et une résistance a la fissuration (0,17
+ 0,03 MPa.Vm) relativement faibles.

Pour la pierre de Saint-Maximin, la présence de litage, créant des zones de faiblesse et sa
microstructure donnent a cette pierre, une résistance mécanique (9,7 1,1 MPa) et une
résistance a 'amorgage et la propagation des fissures (0,17 + 0,04 MPa.\m) faibles.

L’influence de la porosité des différents calcaires sur leur propriété élastique (module
d’Young) et leur comportement a la rupture (résistance en compression et ténacité) est
illustrée par la figure 3-18.

L’influence de la taille des pores sur le comportement élastique et le comportement a la
rupture peut étre aussi vérifiée. Mais au vue des données, il semble que la taille des pores
n’a pas d’influence sur les performances mécaniques. Pour les pierres de Migné et de Saint-
Maximin, leurs porosités a 48 heures sont similaires mais la taille des pores est différentes :
dso = 0,8 um pour la pierre de Migné et ds, = 16,1 um pour la pierre de Saint-Maximin.
Cependant ces pierres ont une résistance a la compression et une ténacité comparables.
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Figure 3-18 : Corrélation entre la porosité totale, la porosité a 48 heures et le module d’Young statique, la
résistance mécanique, la ténacité pour les pierres saines
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La comparaison entre les différentes porosités et le module d’Young, la résistance a la
comparaison et la ténacité montre bien une bonne corrélation entre ces propriétés pour les
cing pierres. La porosité a donc une influence directe sur le comportement élastique et les
propriétés mécaniques a la rupture. Plus la porosité augmente, plus le module d’Young, la
résistance a la compression et la ténacité diminuent. La corrélation entre ces propriétés
mécanique et la porosité a 48 heures est meilleure qu'avec la porosité totale ; les coefficients
de détermination R2 des courbes de tendance des graphiques en fonction de la porosité a 48
heures sont toujours supérieurs a ceux des graphiques en fonction de la porosité totale.
Cependant, le module d’Young et la résistance a la compression présentent des coefficients
de détermination R2 proches, ces propriétés semblent donc influencer par le volume de vide
mais pas par le type de porosité. Outre la porosité, la distribution spatiale des pores
influence la résistance a la rupture en modifiant les transferts de charge et les chemins de
fissuration. Ainsi, la porosité interconnectée semble avoir une incidence plus importante que
la porosité totale sur la ténacité. Un réseau poreux plus continu pourrait donc favoriser la
déformabilité et la propagation des fissures.

Pour la pierre de Savonniéres, au vue de sa porosité a 48 heures, les valeurs de résistance
a la compression et de ténacité sont plus faibles que celles attendues. Cet écart avec la
tendance et la microfissuration précoce (Figure 3-12) sont probablement dus la présence de
grains poreux, les oolithes creuses, qui sont moins résistants que les grains des autres
pierres.

Les pierres de Migné et de Saint-Maximin ont un module d’Young proche mais la pierre de
Saint-Maximin présente une résistance mécanique plus faible de 25% par rapport a celle de
la pierre de Migné, par contre pour la ténacité, c’est la pierre de Migné qui a une valeur plus
faible que la pierre de Saint-Maximin. Ces différences de comportement a la rupture entre
deux pierres au module semblables peuvent étre expliquées par la taille des grains de la
pierre de Migné légérement plus faible (130 um) que pour la pierre de Saint-Maximin (150
pum) et une faible densité de grain, donc un volume de ciment entre les grains plus important
pour la pierre de Migné, permettant une concentration de contrainte dans le ciment plus
importante et donc un chemin préférentiel de fissuration.

V. CONCLUSION

Les caractérisations de la microstructure et du comportement mécanique montrent une
grande diversité entre ces cinq pierres. Les observations microscopique permettent de
retrouver la composition minéralogigues des pierres, ce sont des calcaires oolithiques, soit
avec de la micrite soit avec de la microsparite, dans certains cas il y a la présence de
fragments bioclastiques, de pellets, de quartz... Ces cinq pierres calcaires présentent une
large gamme de porosité totale de 10,7% a 35,4%, et de porosité a 48 heures allant de 4,4%
jusqu’a 28,2%. Les coefficients de saturation varient de 40,8% a 95,3%. La porosimétrie au
mercure a permis de déterminer les différents types de réseaux poreux: deux réseaux
bimodaux, deux réseaux unimodaux et un réseau hétérogene, ainsi que la distribution en
taille des pores (0,7 < dso < 16,1 pm). La perméabilité de ces pierres varie de 2,43.10™%
jusqu’a 6,44.10"* m2. La vitesse des ondes P est mesurée a différent état de saturation et
dans différentes directions, cela met en évidence l'anisotropie de trois des cinq pierres
calcaires. Les essais mécaniques donnent les modules d’élasticités statiques compris entre
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13,7 et 50,8 GPa. La résistance a la compression de ces pierres calcaires varie entre 9,7 et
67,5 MPa. Le facteur d'intensité des contraintes ou ténacité K., permet d’évaluer la
résistance de la pierre a 'amorgage et a la propagation des fissures. La ténacité varie entre
0,11 et 0,59 MPa.\m.

Au vue de la caractérisation des différents types de pierres calcaires, il en ressort trois
catégories de pierre :

- pierre de forte résistance : la pierre de Massangis ;

- pierre de résistance intermédiaire : la pierre de Lens ;

- pierre de faible résistance : les pierres de Migné, de Savonnieres et de Saint-Maximin.

Ces cing pierres calcaires doivent présenter des comportements vis-a-vis d’'une altération

par des cycles de gel-dégel différents. En fonction de leurs propriétés physique et
mécanique, les pierres calcaires peuvent étre plus ou moins sensibles aux altérations.
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CHAPITRE 4.

PROPRIETES DES PIERRES ALTEREES PAR LES
CYCLES DE GEL-DEGEL
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Ce chapitre a pour but de présenter le comportement thermique des pierres calcaires
sélectionnées pendant les cycles de gel-dégel, I'évolution relative de leurs différentes
propriétés mécaniques et physiques, ainsi que I'évolution de la microstructure au cours de
'endommagement par les cycles de gel-dégel. L’annexe A compléte ce chapitre avec la
présentation des valeurs des différentes propriétés en fonction du nombre de cycles de gel-
dégel. Enfin, une discussion sur les principaux paramétres influant sur le comportement
hydromécanique et la fissuration au cours des cycles de gel-dégel est proposée a la fin du
chapitre.

L’altération par les cycles de gel-dégel est réalisée en adaptant la norme NF EN 12371. Les
phases de gel et de dégel s’effectuent a I'air dans une chambre froide. Chaque étape dure
six heures. La température varie de 10°C a — 10°C et vice-versa a une vitesse de 4°C/h,
suivie d'un palier ou la température est maintenue constante pendant une heure & — 10°C et
+ 10°C (cf. Chapitre 2 - IV.1.). Les cycles de gel-dégel sont effectués sur des échantillons
saturés dans les conditions naturelles en 48 heures et de longue durée (cf. Chapitre 2 -
IV.1.)). Au vu des différents résultats des coefficients de saturation (cf. Chapitre 3 - 1.2.1.),
I'étude des deux cas de saturation pour la pierre de Savonniéres (SA+ pour la saturation
longue durée et SA- pour la saturation a 48 heures) montre un intérét particulier. Les
coefficients de saturation sont de 40,8 + 3,4 % pour la pierre de Massangis, de 89,4 + 3,9 %
pour la pierre de Lens, de 95,3 + 1,3 % pour la pierre de Migné, de 59,1 + 4,1 % pour la
saturation naturelle de la pierre de Savonnieres (SA-), de 73,2 + 5,2 % pour la saturation
longue durée de la pierre de Savonniéres (SA+) et de 80,8 = 3,2 % pour la pierre de Saint-
Maximin.

Ces échantillons sont divisés en sept groupes. Chaque groupe subit un nombre de cycles de
gel-dégel différent soit jusqu’a la rupture des échantillons soit jusqu’a 320 cycles de gel-
dégel. Les pierres de Migné et de Saint-Maximin supportent 30 cycles de gel-dégel avec des
paliers tous les 5 cycles. Les échantillons de la saturation naturelle de la pierre Savonniéres
(SA-) sont soumis a 150 cycles de gel-dégel et les échantillons de la saturation longue durée
(SA+) supportent 60 cycles, avec pour les deux cas, des paliers tous les 10 cycles. Les
pierres de Massangis et de Lens sont soumises a 320 cycles de gel-dégel avec des paliers
tous les 50 cycles sauf pour le dernier palier qui est de 20 cycles.

|. COMPORTEMENT THERMIQUE DES PIERRES PENDANT LES CYCLES DE GEL-DEGEL

L’évolution du comportement thermique des pierres est menée grace au suivi de la
température au cceur et a la surface des échantillons et au suivi des déformations latérale,
axiale et volumique pendant les cycles de gel-dégel. Pour le suivi de la température, un
échantillon de chaque pierre est instrumenté avec deux thermocouples ; un thermocouple
est fixé a la surface et le second est placé au centre de I'échantillon. Le suivi des
déformations est réalisé grace a quatre jauges de déformations, deux en positions latérales
et deux en positions axiales.

I.1. Suivi de la température pendant les cycles de gel-dégel

Le comportement thermique des pierres est schématisé sur la figure 4-1. Lorsque la
température s’abaisse en dessous de 0°C, I'eau contenue dans la pierre reste liquide, il
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s’agit de la surfusion (phase 1). A la fin de la surfusion, la transformation d’eau en glace
démarre. Comme il s’agit une réaction exothermique, la température remonte et tend vers
0°C (phase 2). A ce stade, la température de la pierre refléte I'équilibre entre I'apport de
chaleur di a la formation de la glace et la perte de chaleur dans I'environnement (phase 3).
Cette température reste stable tant que toute l'eau susceptible de geler n'est pas
transformée en glace. Pendant cette étape, 'eau non gelée peut migrer vers le front de
glace. Une fois l'eau transformée en glace, le dégagement de chaleur s’arréte et la
température au sein de la pierre peut s’abaisser a nouveau (phase 4).

o

=

S 0°C

‘O

Q Temps

5

|_

Température
\ réelle

\

Température imposée

Figure 4-1 : Température de I’eau pendant une phase de gel (d’aprés Thomachot, 2002)
(1) Domaine de surfusion ; (2) Réaction exothermique ; (3) Equilibre thermique ; (4) Abaissement de la
température du systéme

Les cing pierres calcaires présentent ce comportement thermique pendant les phases de gel
(Figure 4-2). Ce comportement est similaire pour les cing pierres, mais il existe des
différences au niveau de la température de fin de surfusion (Figure 4-1, fin de la phase 1), de
la température a la fin de la transformation d’eau en glace (Figure 4-1, début de la phase 4),
et de la durée de la congélation de I'eau (Figure 4-1, phases 2 et 3). Ces différences de
comportement sont dues a la morphologie du réseau poreux et a la teneur en eau des
échantillons. Plus la teneur en eau est élevée, plus la durée du gel s’allonge. Il est important
de noter que le comportement thermique de chaque pierre n’est pas modifié au cours des
cycles de gel-dégel.

Pour les pierres de Massangis et de Lens, la température de fin de la surfusion est
respectivement de — 5°C et de — 8°C et remonte jusqu’a respectivement — 1°C et — 6°C
(Figure 4-1, phase 2). La transformation de I'eau en glace (Figure 4-1, phases 2 et 3) dure
12 minutes pour la pierre de Massangis et 3 minutes pour la pierre de Lens. Pour ces deux
pierres, il n'y a pas de gradient thermique entre la température au centre de I'’échantillon et
sa surface.
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Figure 4-2 : Courbes de température au centre et a la surface des pierres pendant deux cycles de gel-

Pour la pierre de Savonniéres, les échantillons de la saturation naturelle (SA-) et de la

dégel

saturation longue durée (SA+) présentent un comportement thermique semblable. Pour les
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pierres de Migné, de Savonniéres et de Saint-Maximin, la température du début de la
transformation d’eau en glace est de respectivement — 5°C, — 3,3°C et — 4°C et remonte
jusqu’a respectivement — 0,8°C, — 0,7°C et — 0,4°C (Figure 4-1, phase 2). La durée de la
transformation de I'eau en glace (Figure 4-1, phases 2 et 3) est de 1 heure et 24 minutes
pour la pierre de Migné, de 2 heures pour la pierre de Savonnieres et de 1 heures et 12
minutes pour la pierre de Saint-Maximin. Pour ces pierres, un léger gradient thermique est
observé entre la température de surface et la température au coeur de I'échantillon. Ce
gradient thermique est probablement di & la forte teneur en eau de ces pierres. Cela
provogue une enthalpie et une chaleur massique plus importante, qui méne a une diminution
plus lente de la température au centre de I'échantillon. De plus, le gradient thermique méne
a des difféerences de contraintes au sein de [I'échantillon, qui peuvent favoriser
'endommagement.

[.2. Suivi des déformations pendant les cycles de gel-dégel

Les figures 4-3 a 4-7 présentent les déformations axiale, latérale et volumique ainsi que la
température en fonction du temps au cours du premier cycle de gel-dégel, puis au cours de
quelques cycles pendant 'endommagement.

Les pierres de Massangis (Figure 4-3) et de Lens (Figure 4-4) présentent un comportement
similaire au niveau des déformations pendant les cycles de gel-dégel. Les courbes de
déformation révélent deux phases : une phase de contraction pendant le gel (Figures 4-3 (a)
et 4-4 (a), zone A) et une phase de dilatation pendant le dégel (Figures 4-3 (a) et 4-4 (a),
zone B). La contraction semble essentiellement thermique et il y aurait éventuellement une
faible dépression capillaire provoquant la migration de I'eau. Les mémes variations de
déformation pendant les phases de gel et de dégel sont observées au cours de
'endommagement. Pour la pierre de Massangis, les déformations présentent une légére
dilatation au cours des cycles de gel-dégel (Figure 4-3 (b)) ; et, pour la pierre de Lens, les
déformations latérales sont irréversibles au cours du temps (Figure 4-4 (b)).
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Figure 4-3 : Déformation et température d’une éprouvette de la pierre de Massangis en fonction du temps
pour (a) le 1* cycle, zone A : contraction, zone B : dilatation et (b) de 47 & 52 cycles de gel-dégel
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Figure 4-4 : Déformation et température d’une éprouvette de la pierre de Lens en fonction du temps pour
(@) le 1*" cycle, zone A : contraction, zone B : dilatation et (b) de 47 & 52 cycles de gel-dégel

Les déformations de la pierre de Savonniéres dans le cas de la saturation naturelle (SA-)
(Figure 4-5) pendant un cycle de gel-dégel sont relativement similaires aux pierres de
Massangis et de Lens avec une phase de contraction pendant le gel (Figure 4-5 (a), zone A)
et une phase de dilatation pendant le dégel (Figure 4-5 (a), zone C). Cependant, une
dilatation instantanée est observée pendant la phase de congélation (Figure 4-5 (a), zone B)
avec une reprise de la contraction sans qu’il y ait une variation de la température. Cela est
probablement lié a la migration de I'eau non gelée dans le matériau. Le nombre croissant de
cycles de gel-dégel ne modifie pas le comportement de cette pierre et les déformations
restent réversibles au cours du temps (Figure 4-5 (b)).
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Figure 4-5 : Déformation et température d’une éprouvette de la pierre de Savonniéres (SA-) en fonction du
temps pour (a) le 1¥ cycle, zone A : contraction, zone B : dilatation instantanée puis reprise de la
contraction, zone C : dilatation et (b) de 29 a 32 cycles de gel-dégel
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Les pierres de Migné (Figure 4-6) et de Saint-Maximin (Figure 4-7) présentent toutes deux
un comportement similaire mais plus complexe que celui des autres pierres.

Pendant la phase de gel, quatre étapes se distinguent. La premiére étape correspond a la
contraction des pierres pendant que la température varie de 10 a 0°C (Figures 4-6 a) et 4-7
(a), zone A). Il s’agit d’'une contraction purement thermique. Cette premiére phase de
contraction est suivie d’'un palier, qui correspond au domaine de la surfusion (de 0 & — 4 °C)
(Figures 4-6 (a) et 4-7 (a), zone B). La température remonte jusqu’a environ 0°C et reste
constante pendant la transformation d’eau en glace. La contraction de la pierre reprend
pendant cette phase malgré une augmentation de la température (Figures 4-6 (a) et 4-7 (a),
zone C). Les contractions sont dues aux dépressions capillaires qui provoquent la migration
de 'eau non gelée vers le front de glace (Prick, 1995). Puis, d’environ la moitié du palier a
0°C jusqu'a — 10°C, il y a une phase de dilatation (Figures 4-6 (a) et 4-7 (a), zone D). La
dilatation est provoquée par la surpression de l'eau, liée a la migration de l'eau et la
croissance de la glace dans le matériau. Pendant cette étape, il y a toujours migration de
I'eau menant a des contractions mais celles-ci sont beaucoup plus faibles que les dilatations
provoquées par la croissance de la glace. Pendant la phase de dégel, deux étapes se
distinguent. Lorsque la température augmente de -10 °C et tend vers 0°C, une contraction
est observée (Figures 4-6 (a) et 4-7 (a), zone E). Elle est due a la dissipation des
surpressions et a la redistribution de I'eau au sein de la pierre. A partir de 0°C jusqu’a 10°C,
il y a une phase de dilatation suite a 'augmentation de la température (Figures 4-6 (a) et 4-7
(a), zone F).
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Figure 4-6 : Déformation et température d’une éprouvette de la pierre de la pierre de Migné en fonction du
temps pour (a) le 1¥ cycle, zone A : contraction, zone B : palier, zone C : contraction, zone D : dilatation,
zone E : contraction, zone F : dilatation et (b) de 22 a 30 cycles de gel-dégel

Pour la pierre de Migné, le comportement thermique a tendance a se simplifier avec un
nombre croissant de cycles de gel-dégel (Figure 4-6 (b)). La phase de contraction au début
du gel est toujours observée, puis au niveau du palier de température a 0°C pendant la
transformation de l'eau en glace, la dilatation commence. La dilatation de cette pierre
commence toujours pendant les phases de gel. Les déformations du premier cycle de gel-
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dégel sont réversibles mais avec un nombre croissant de cycles, ces déformations
deviennent irréversibles. Une dilatation résiduelle est observée, elle pourrait étre due a de la
fissuration.

Pour la pierre de Saint-Maximin, dés le premier cycle de gel-dégel, les déformations sont
irréversibles (Figure 4-7 (b)). Une contraction résiduelle est observée au cours de
'endommagement. Le nombre croissant de cycles de gel-dégel ne provoque pas de
variation du comportement de cette pierre.
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Figure 4-7 : Déformation et température d’une éprouvette de la pierre de Saint-Maximin en fonction du
temps pour (a) le 1% cycle, zone A : contraction, zone B : palier, zone C : contraction, zone D : dilatation,
zone E : contraction, zone F : dilatation et et (b) de 26 a 31 cycles de gel-dégel

Deux comportements thermiques se distinguent lors de 'endommagement par les cycles de
gel-dégel. D’'une part, les pierres de Massangis et de Lens ne subissent pas de gradient
thermique entre la surface et le centre de I'échantillon pendant les phases de gel et de dégel
et les déformations observées sont essentiellement thermiques. D’autre part, les pierres de
Savonniéres, de Migné et de Saint-Maximin présentent un gradient thermique entre la
surface et le coeur de I'échantillon et leurs déformations sont dues a la fois a la variation de
la température et la migration d’eau non gelée au sein de la pierre. Pour ces trois pierres,
I'origine des contraintes pendant 'endommagement sont donc variée.

[I. OBSERVATION MACROSCOPIQUE DE L’ENDOMMAGEMENT

Lors de [laltération par les cycles de gel-dégel, certains échantillons subissent des
dommages macroscopiques. Le tableau 4-1 regroupe les observations macroscopiques
faites aprés chaque palier avec le nombre d’échantillons fissurés et d’échantillons cassés
pour toutes les pierres.
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Pour les pierres de Massangis (Figure 4-8 (a)) et de Lens (Figure 4-8 (b)), les dégradations
macroscopigues sont trés peu nombreuses avec seulement un échantillon par pierre
présentant des fissures au 220°™ cycle de gel-dégel. De plus, pour la pierre de Massangis,
la présence d’une inclusion centimétrique au sein de I'échantillon a pu aggraver la fissuration
macroscopique. La pierre de Migné (Figure 4-8 (c)) présente des fissures macroscopiques
transversales, localisées sur la partie centrale des échantillons & partir du 20°™ cycle de gel-
dégel. Les échantillons de la saturation longue durée de la pierre de Savonniéres (SA+)
(Figure 4-8 (d)) présentent de nombreuses dégradations macroscopiques avec des
écaillages, des fissures et des échantillons cassés selon un litage. Les échantillons de la
saturation naturelle de la pierre de Savonniéres (SA-) (Figure 4-8 (e)) ne présentent aucun
dommage macroscopique. La pierre de Saint-Maximin (Figure 4-8 (f)) présente beaucoup
de dégradations avec un nombre important d’échantillons cassés le plus souvent selon un
litage.

Tableau 4-1 : Observation macroscopique de ’endommagement

Plere Nombre de cycles ,’Nomgre ”Nomb.re
de gel-dégel d’échantillons d’échantillons
Nom usuel Code g g fisSUrés e
Massangis MA 220 1 ]
Lens LS 220 1 ]
20 1 .
Migné MI
25 3 ;
30 ; 5
40 . 3
SA+
Savonnieres 50 ] )
60 . 3
SA- - i )
10 . 5
20 . 1
Saint-Maximin MX
25 . 1
30 - 14

Les dommages macroscopiques peuvent étre considérés comme négligeables pour les
pierres de Massangis, de Lens et les échantillons de la saturation naturelle de la pierre de
Savonniéres (SA-). Les pierres de Migné et de Saint-Maximin et les échantillons de la
saturation longue durée de la pierre de Savonnieres (SA+), quant a elles, présentent des
dommages macroscopiques importants avec des fissurations, des écaillages ou des
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échantillons cassés. L’altération causée par les cycles de gel-dégel est bien visible pour ces
pierres.

Figure 4-8 : Dommages macroscopiques pour les pierres de (a) Massangis a 220 cycles, (b) Lens a 220
cycles, (c) Migné a 25 cycles, (d) Savonnieres SA+ a 60 cycles, (e) Savonniéres SA- a 150 cycles, (f) Saint-
Maximin a 30 cycles

[Il. EVOLUTION DES PROPRIETES PHYSIQUES

A la fin de chaque palier, un suivi continu de 'endommagement est réalisé avec la mesure
de la vitesse des ondes P sur 'ensemble des échantillons saturés pour toutes les pierres. A
chaque palier, trois échantillons de chaque pierre sont prélevés. Des mesures de la vitesse
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des ondes P sur les échantillons a I'état sec et des mesures de la porosité totale a 'eau sous
vide sont réalisées sur les échantillons prélevés. Pour chaque pierre, une autre série
d’échantillons cylindriques de 4 cm de diamétre et de 4 cm de hauteur, issus d’'une méme
carotte, subissant le méme nombre de cycles de gel-dégel que les échantillons (4x8 cm)
servent a suivre de facon continue I'évolution de porosité totale a I'eau sous vide aux
différents stades de l'altération. Pour cela, la porosité totale a I'eau sous vide est mesurée
sur les mémes échantillons au cours des cycles de gel-dégel.

I11.1. Vitesse des ondes P

[11.1.1. Suivi continu de Ila vitesse des ondes P a I’état saturé

Les vitesses de propagation des ondes P refletent le niveau d’endommagement global de
I'éprouvette. La figure 4-9 présente le suivi dynamique de 'endommagement par la mesure
de la vitesse des ondes P sur 'ensemble des échantillons a I'état saturé en fonction du
nombre de cycles de gel-dégel subis. La vitesse des ondes P présentée ici est normalisée
par rapport aux valeurs de vitesse a I'état sain.
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Figure 4-9 : Evolution relative de la vitesse des ondes P sur les échantillons saturés en fonction du
nombre de cycles de gel-dégel

Pour I'ensemble des pierres, une diminution de la vitesse des ondes P par rapport a leurs
valeurs initiales est observée. Cette diminution traduit une modification de la microstructure
avec l'augmentation du volume de vide, et donc la formation de fissure au sein de la
microstructure.
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La pierre de Migné présente la chute de vitesse la plus importante, avec une perte de 25%
en 30 cycles. La diminution de la vitesse est trés importante apres le premier palier & 5
cycles de gel-dégel avec une perte de 15% ; puis la diminution de la vitesse devient réguliére
jusquau 30°™ cycle. Les échantillons de la saturation longue durée de la pierre de
Savonniéres (SA+) présentent une chute réguliére jusqu'a 10% en 60 cycles de gel-dégel,
malgré un écart-type important. Pour les autres pierres, la perte de vitesse est d’environ 10%
mais le nombre de cycles de gel-dégel nécessaire pour atteindre cette valeur est différent.
Pour les pierres de Massangis et de Lens, il faut 320 cycles de gel-dégel. Pour ces deux
pierres, le premier palier a 50 cycles montre une diminution de 3%, puis la variation de la
vitesse est quasiment constante & — 3% jusqu’au 250°™ cycle. A partir de ce palier, la chute
de la vitesse reprend jusqu’a environ 10%. Pour les échantillons de la saturation naturelle de
la pierre de Savonniéres (SA -), il faut 150 cycles de gel-dégel pour avoir la diminution
d’environ 10%. Une perte de 3% est observée aprés les 10 premiers cycles. Cette chute
reste constante jusqu’au 80°™ cycle, puis la diminution reprend réguliérement jusqu’a 150
cycles. Pour la pierre de Saint-Maximin, la diminution s’effectue de fagon réguliére au cours
des cycles jusqu’a une perte d’environ 10% en 30 cycles de gel-dégel.

[11.1.2. Vitesse des ondes P a I’état sec

Les vitesses des ondes P mesurées a différents stades de laltération a I'état sec et
normalisées par rapport a leurs valeurs initiales sont représentées dans la figure 4-10. Un
comportement similaire est observé entre I'état saturé et I'état sec avec une diminution de la
vitesse des ondes P.
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Figure 4-10 : Evolution relative de la vitesse des ondes P sur les échantillons secs en fonction du nombre
de cycles de gel-dégel
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Pour les pierres de Massangis et de Lens, la perte de vitesse est toujours d’environ 10% en
320 cycles. Pour les échantillons de la saturation longue durée de la pierre de Savonniéres
(SA+), la chute de vitesse est de 6% en 60 cycles et pour les échantillons de la saturation
naturelle de la pierre de Savonniéres (SA-) de 8% en 150 cycles. En 30 cycles de gel-dégel,
la perte de vitesse est de 20% pour la pierre de Migné et de 5% pour la pierre de Saint-
Maximin.

[11.2. Porosité totale
[11.2.1. Porosité totale sur les échantillons 4x8 cm

L’évolution relative de la porosité totale a I'eau sous vide en fonction du nombre de cycles
est présentée dans la figure 4-11. D’'une fagon générale, la porosité totale montre une
augmentation de faible amplitude avec des écarts-types importants. Les échantillons de la
saturation longue durée de la pierre de Savonniéres (SA+) présentent 'augmentation de la
porosité totale la plus importante avec une augmentation réguliere jusqu’a 9% en 60 cycles.
En 30 cycles, 'augmentation de la porosité totale se fait de fagon réguliére jusqu’a 5% pour
la pierre de Migné. De plus, pour la pierre de Migné, une expansion volumique a été
observée, ce qui pourrait étre di a la présence de fissure. Pour la pierre de Saint-Maximin,
une augmentation de la porosité totale de 2 % est observée a 30 cycles. Pour les pierres de
Massangis, de Lens et les échantillons de la saturation naturelle de la pierre de Savonniéres
(SA-), I'évolution de la porosité totale présente des oscillations autour de leurs valeurs
initiales. Il existe des hétérogénéités entre les échantillons pour chacune des pierres ce qui
ameéne a des écart-types importants.
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Figure 4-11 : Evolution relative de la porosité totale en fonction du nombre de cycles de gel-dégel
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[11.2.2. Suivi continu de la porosité totale sur les échantillons 4x4 cm

Afin de palier a I'hétérogénéité entre les échantillons, des mesures de porosité totale sous
vide sont réalisées sur les mémes échantillons a chaque palier au cours des cycles de gel-
dégel. Les figures 4-12 a 4-16 présentent I'évolution de la porosité totale sur les douze
échantillons étudiés par type de pierre et la distribution de cette porosité totale au sein du
bloc a I'état initial et final de l'altération pour chaque pierre. Les degrés de saturation de ces
petits échantillons sont les mémes que pour les échantillons 4x8 cm, sauf pour la pierre de
Savonnieres, ou la saturation naturelle est plus élevée que pour les échantillons 4x8 cm (SA-
), la saturation est égale a 70%.

Pour la pierre de Massangis (Figure 4-12), le suivi de la porosité totale montre quatre
tendances différentes au cours de l'altération, malgré une porosité plutét homogéne a I'état
initial. Trois échantillons ont une diminution de la porosité ; un échantillon a une porosité
constante ; quatre échantillons présentent une augmentation de 5% environ et trois
échantillons ont une augmentation de plus de 10%. A I'état final, trois litages peuvent étre
distingués, mais ce n’est pas forcément en lien avec la porosité initiale. L’évolution de la
porosité moyenne des 12 échantillons 4x4 cm suit la méme tendance que la porosité totale
sur les échantillons 4x8 cm.
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Figure 4-12 : Pour la pierre de Massangis (a) distribution de la porosité totale dans le bloc a I’état initial,
(b) évolution de la porosité totale en fonction du nombre de cycles de gel-dégel sur les mémes
échantillons (la courbe représente la porosité moyenne des 12 échantillons) et (c) distribution de la
porosité totale dans le bloc a I’état final

Pour la pierre de Lens (Figure 4-13), le suivi de la porosité totale montre aussi quatre
tendances différentes pendant I'altération par les cycles de gel-dégel. Un échantillon a une
diminution de la porosité ; un échantillon a une porosité constante ; huit échantillons
présentent une augmentation comprise entre 1 et 5% et deux échantillons ont une
augmentation comprise entre 5 et 10%. La distribution de cette porosité a la fin des cycles de
gel-dégel n'est pas autant dispersée que pour la pierre de Massangis. La porosité moyenne
des 12 échantillons montre une évolution similaire a la porosité totale des échantillons 4x8
cm.
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Figure 4-13 : Pour la pierre de Lens (a) distribution de la porosité totale dans le bloc a I’état initial, (b)
évolution de la porosité totale en fonction du nombre de cycles de gel-dégel sur les mémes échantillons
(la courbe représente la porosité moyenne des 12 échantillons) et (c) distribution de la porosité totale
dans le bloc a I’état final

Pour la pierre de Migné (Figure 4-14), le suivi de la porosité totale montre une évolution
stable comparable a celle des échantillons 4x8 cm, avec une augmentation de la porosité
totale comprise entre 1 et 5%. La distribution de la porosité est homogene au sein du bloc.
Au 25°™ cycle, des échantillons présentent des fissures macroscopiques et des écaillages.
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Figure 4-14 : Pour la pierre de Migné (a) distribution de la porosité totale dans le bloc a I’état initial, (b)
évolution de la porosité totale en fonction du nombre de cycles de gel-dégel sur les mémes échantillons
(la courbe représente la porosité moyenne des 12 échantillons) et (c) distribution de la porosité totale
dans le bloc a I’état final

Pour la pierre de Savonniéres (Figure 4-15), le suivi de la porosité totale montre une
augmentation d’environ 10% pour six échantillons, une augmentation comprise entre 5 et
10% pour deux échantillons et peu ou pas de variation de la porosité totale pour trois
échantillons. Certains échantillons présentent des fissures au bout de 80 cycles de gel-
dégel. La porosité moyenne des 11 échantillons montre une augmentation au cours du
temps. Cette variation de la porosité totale se rapproche de celle obtenue pour les
échantillons de la saturation longue durée (SA+). La répartition de cette porosité a la fin des
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cycles de gel-dégel est trés variable au sein du bloc. La porosité a 'état initial ne semble pas
avoir d’influence sur I'évolution de la porosité au cours de l'altération.
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Figure 4-15 : Pour la pierre de Savonniéres (SA+) (a) distribution de la porosité totale dans le bloc a I'état
initial, (b) évolution de la porosité totale en fonction du nombre de cycles de gel-dégel sur les mémes
échantillons (la courbe représente la porosité moyenne des 11 échantillons) et (c) distribution de la
porosité totale dans le bloc a I’état final

Pour la pierre de Saint-Maximin (Figure 4-16), le suivi de la porosité totale montre une
augmentation de la porosité totale comprise entre 1 et 5% pour dix échantillons et pour deux
échantillons, la porosité totale reste constante au cours de l'altération. Cela est similaire a
I'évolution de la porosité totale des échantillons 4x8 cm. La distribution de la porosité est
relativement homogéne au sein du bloc a la fin des cycles de gel-dégel, malgré une
distribution hétérogéne a I'état initial. La porosité totale ne semble donc pas avoir d’'influence
sur la variation de la porosité au cours de l'altération. Et, comme pour la pierre de Migné, des
échantillons présentent des fissures macroscopiques et des écaillages au 25°™ cycle de gel-
dégel.
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Figure 4-16 : Pour la pierre de Saint-Maximin (a) distribution de la porosité totale dans le bloc a I'état
initial, (b) évolution de la porosité totale en fonction du nombre de cycles de gel-dégel sur les mémes
échantillons (la courbe représente la porosité moyenne des 12 échantillons) et (c) distribution de la
porosité totale dans le bloc a I’état final
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Ce suivi sur les mémes échantillons permet de mettre en évidence 'augmentation de la
porosité totale causée par l'altération par le gel. Cependant, les augmentations de porosité
restent faibles, ce qui n’est pas incohérent avec la formation de fissures, qui représentent
une porosité en deux dimensions, sans augmentation significative de la quantité de vides
dans le matériau. De plus, pour une méme pierre, sa porosité initiale n’a pas d’influence sur
I'évolution de la porosité totale au cours de I'altération par des cycles de gel-dégel.

I11.3. Indice de continuité

L’indice de continuité moyen, calculé grace aux mesures de vitesse des ondes P, en fonction
de la porosité totale moyenne a la fin de l'altération est représenté sur la figure 4-17. Cette
représentation graphique permet d’estimer la morphologie des pores. Pour les pierres de
Massangis, de Lens, et les échantillons de la saturation naturelle de la pierre de Savonniéres
(SA-), la porosité totale présente peu de variation et l'indice de continuité diminue, un
décalage vers la porosité de fissure est observé. Pour les pierres de Migné, de Saint-
Maximin et les échantillons de la saturation longue durée de la pierre de Savonnieres (SA+),
la porosité totale augmente légérement et l'indice de continuité diminue. Il y a un décalage
vers la porosité de pore. Les cycles de gel-dégel ont donc modifié la morphologie des pores.
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Figure 4-17 : Indice de continuité en fonction de la porosité totale a I’état initial (marqueurs foncés) et a la
fin des cycles de gel-dégel
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IV. EVOLUTION DES PROPRIETES MECANIQUES

A la fin de chaque palier, trois échantillons de chaque pierre sont prélevés. Un quatrieme
échantillon est prélevé si des essais de flexion semi-circulaire sont prévus. Cet essai n’est
prévu qu’'un palier sur deux. Trois échantillons équipés de jauges subissent I'essai de
compression uniaxiale cyclique. Enfin, le quatrieme échantillon est préparé et utilisé pour
I'essai de flexion semi-circulaire.

IV.1. Module d’Young
IV.1.1. Module d’Young dynamique

La figure 4-18 présente la variation normalisée des modules d’Young dynamique, calculés a
partir de la vitesse des ondes P a I'état sec, réalisés sur trois échantillons, en fonction du
nombre de cycles de gel-dégel. Les modules d’Young dynamiques suivent la méme
tendance que la variation de la vitesse des ondes P avec une chute entre I'état initial et la fin
des cycles de gel-dégel. Cependant, les pertes pour le module d’Young dynamique sont plus
importantes que celles de la vitesse des ondes P. En 320 cycles, les pierres de Massangis et
de Lens subissent des pertes de respectivement 10% et 20%. Une chute est observée a 50
cycles, puis les modules restent quasiment constants jusqu’au 250°™ cycle et enfin, la
diminution reprend jusqu’a 320 cycles. Les échantillons de la saturation naturelle de la pierre
de Savonniéres (SA-) subissent une perte d’environ 12 % en 150 cycles. La chute du module
est marquée & partir du 70°™ cycle. Les échantillons de la saturation longue durée de la
pierre de Savonniéres (SA+) présentent une perte de 14% en 60 cycles. La diminution se fait
de facon relativement réguliere. En 30 cycles, pour la pierre de Migné, la perte est de 35%. A
5 cycles, la chute est importante puis, la diminution se fait de fagon progressive jusqu’au
30°™ cycle. Pour la pierre de Saint-Maximin, la diminution se fait de fagon réguliére jusqu’a
une perte maximale de 8% a 30 cycles de gel-dégel.
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Figure 4-18 : Evolution relative du module d’Young dynamique en fonction du nombre de cycles de gel-
dégel

IV.1.2. Module d’Young statique

Le module d’Young statique est déterminé grace a I'essai de compression uniaxiale cyclique.
Il correspond a la pente de la courbe de contrainte-déformation en déchargement lors d’'un
cycle de chargement-déchargement. Pendant I'essai de compression cyclique, trois cycles
de chargement-déchargement sont réalisés. Les contraintes maximales de chacun des trois
cycles de chargement-déchargement, varient selon la résistance de chaque pierre (cf.
Chapitre 2 — 111.2.2.). Les modules d’Young statiques sont déterminés pour chacun des trois
déchargements.

La figure 4-19 présente un exemple de variation de ces trois modules statiques en fonction
des cycles : E1, E2 et E3 ainsi que le module apparent Eapp en fonction du nombre de
cycles de gel-dégel pour les cing pierres. Le module apparent correspond la pente du début
de chargement de la courbe contrainte-déformation pour un niveau de contrainte faible de 1
a 2,5 MPa. L'annexe B présente la variation de ces modules statiques et apparents pour
'ensemble des échantillons étudiés en fonction du nombre de cycles de gel-dégel.

102



60 40
‘ MA LS
E —_—
(T
O [
= l G 35 A
c
050 "E A
& S A A 4o 2 4 A
o ] A A
s @ o ©® o 2 " A
w % A A A
w40 @ w
3 2 5
o
£ 3
Eapp E1 ©E2 ®E3 £ _ AEapp "E1 AE2 ABE3
30 T T T T T T 20 T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300
nombre de cycle de gel-dégel nombre de cycle de gel-dégel
18

16
_ MI _ SA+
] ©
ald
o & + 516
<12 T c
2 + e o
@ * L + © o
o -
8 o it 8
w
o ‘912
=] =]
] + + <
5 6 + o Lo
£ €10

4

F*Eapp+E1+E2+E3
2 T T T T T T 1 3 oEapp El ©E2 OF3

0 5 10 15 20 25 30 35

0 10 20 30 40 50 60
nombre de cycle de gel-dégel

nombre de cycle de gel-dégel

18 16
SA- MX
& 16 g 14
U —
E et b . |z |
£ 14 *$ Y Y N B
] o . 5 . L
- -
(/]
:: 12 *® 2 10 ) |
2 2
3 3
'é 10 S 8
MEapp’ E1 WE2 HE3
~oEapp E1 ¢E2 ¢E3 -
8 T T T T T T T | 6 T T T T T T ]
0O 20 40 60 80 100 120 140 160 0 5 10 15 20 25 30 35
nombre de cycle de gel-dégel nombre de cycle de gel-dégel

Figure 4-19 : Evolution détaillée des modules selon les cycles de chargement-déchargement en fonction
du nombre de cycles de gel-dégel (E app : module apparent ; E1 : module du premier cycle de
chargement-déchargement ; E2 : module du deuxieme cycle de chargement-déchargement ; E3 : module
du troisiéme cycle de chargement-déchargement)
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Pour toutes les pierres, les modules E1, E2 et E3 sont confondus ou trés proches ; nous
choisissons donc de prendre la moyenne des trois modules E1, E2 et E3 pour le module
statique de I'échantillon.

Pour I'ensemble des pierres, une chute des modules E1, E2 et E3 et du module apparent est
observée. La chute du module apparent est beaucoup plus importante que celle des autres
module E1, E2 et E3. Comme le module apparent est déterminé a de faibles niveaux de
contrainte, il est affecté par la présence de fissures car la contrainte appliquée n’est pas
assez élevée pour fermer toutes les fissures quasiment perpendiculaires a la contrainte. La
diminution du module apparent est ainsi un indicateur intéressant car cela signifie qu’il y a un
développement des fissures en fonction des sollicitations thermiques (Eslami, 2010).

Les suivis du module d’Young statique moyen des trois cycles de chargement-déchargement
et du module apparent pour les trois échantillons étudiés a chaque palier sont représentés
sur la figure 4-20.
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Figure 4-20 : Evolution relative du module d’Young statique (Estat) et du module apparent (Eapp) en
fonction du nombre de cycles de gel-dégel

Les résultats montrent un comportement similaire entre le module apparent et le module
d’Young dynamique, alors que le comportement du module d’Young statique ne semble pas
étre affecté de la méme facon.
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Pour la pierre de Massangis, le module d’Young statique présente une perte de 8% et le
module apparent une perte d’environ 20% en 320 cycles. Pour la pierre de Lens, il n'y a pas
de variation marquée pour le module d’Young statique avec le nombre de cycles tandis que
la valeur du module apparent montre une diminution de 4% en 320 cycles de gel-dégel. Pour
la pierre de Savonniéres, les échantillons de la saturation longue durée (SA+) présentent
une chute de 15% pour le module d’Young statique et de 20% pour le module apparent en
50 cycles de gel-dégel, alors que les échantillons de la saturation naturelle (SA-) présentent
des chutes plus faibles, une perte de 8% pour le module d’Young statique et de 15% pour le
module apparent en 150 cycles. La pierre de Saint-Maximin présente une chute de 20% pour
le module d’Young statique et de 30% pour le module apparent en 30 cycles de gel-dégel.
Le module dYoung statique et le module apparent de la pierre de Migné présentent des
pertes de respectivement 30% et 55% en 30 cycles. L’écart entre le module d’Young statique
et le module apparent est le plus important pour la pierre de Migné, cela montre un
endommagement global plus important avant la rupture pour cette pierre.

IV.1.3. Comparaison des modules d’Young dynamique et statique

La figure 4-21 présente I'évolution des modules d’Young dynamiques et statiques en fonction
du nombre de cycle de gel-dégel pour chaque type de pierre.
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Figure 4-21 : Evolution du module d’Young dynamique (Edyn) et du module d’Young statique (Estat) en
fonction du nombre de cycles de gel-dégel

De fagon général, le module d’Young statique est inférieur au module d’Young dynamique
(Guéguen, 1992 ; Christaras, 1994) car les fissures peuvent étre refermées pendant la
compression. Cependant, cette tendance n’est pas observée pour 'ensemble des pierres.
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Pour la pierre de Massangis, a I'état sain, le module d’Young dynamique est supérieur au
module d’Young statique ; puis au cours de l'altération cela s’inverse, le module statique est
supérieur au module dynamique. Pour les pierres de Lens, de Migné et de Saint-Maximin, le
module statique est toujours supérieur au module d’Young dynamique au cours de
l'altération. Par contre, pour les échantillons des deux saturations de la pierre de
Savonniéres, le module d’Young dynamique est supérieur au module d’Young statique avec
un nombre croissant de cycles de gel-dégel.

La figure 4-22 illustre la corrélation entre les modules d’Young statique et dynamique
normalisés au cours des cycles de gel-dégel. Les points de coordonnées (1,0; 1,0)
représentent I'état sain pour toutes les pierres. Deux groupes de pierres se distinguent,
d'une part les pierres de Massangis et de Lens et d’autre part les pierres de Savonniéres, de
Migné et de Saint-Maximin. Pour les pierres de Massangis et de Lens, le module d’Young
dynamique diminue plus que le module d’Young statique. L’endommagement de ces pierres
semble superficiel et les fissures sont localisées de fagon a ne pas avoir d'impact sur I'essai
de compression cyclique. Pour les pierres de Migné, de Saint-Maximin et les échantillons
des deux saturations de la pierre de Savonniéres, les modules d’Young dynamique et
statique diminuent conjointement. L’endommagement de ces pierres est donc plus profond
et les fissures sont réparties dans I'ensemble de I'’échantillon, ce qui a un impact sur 'essai
de compression cyclique.
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Figure 4-22 : Evolution relative du module d’Young dynamique en fonction de I’évolution relative du
module d’Young statique au cours des cycles de gel-dégel
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IV.2. Résistance a la compression

L’évolution relative de la résistance a la compression en fonction du nombre de cycles de
gel-dégel est présentée dans la figure 4-23. La premiére observation est qu’il est difficile de
cerner une tendance, les résultats étant trés hétérogénes d’un palier a l'autre. La résistance
de la pierre de Massangis notamment présente des pertes de résistance tres irréguliéres en
fonction du nombre de cycles. Par exemple, & 50 cycles et & 250 cycles, la perte de
résistance est de 45% alors qu’a 320 cycles, la perte de résistance est de 10%. Ces
variations peuvent étre attribuées a I'hétérogénéité qui existe dans le matériau a I'état sain
ou a un endommagement hétérogéne. Pour la pierre de Lens, il 'y a pas de variation
notable de la résistance. Cela est cohérent avec les résultats obtenus pour les modules
d’Young statiques au cours de l'altération. Pour les échantillons de la saturation naturelle de
la pierre de Savonniéres (SA-), la perte de résistance est variable et pouvant étre comprise
entre 5% a 150 cycles et 25% a 60 cycles. Pour les échantillons de la saturation longue
durée de la pierre de Savonniéres (SA+), la perte de la résistance est réguliére au cours de
I'altération et la perte est de 30% au 50°™ cycle de gel-dégel. La pierre de Migné présente la
perte de résistance la plus réguliere en fonction du nombre de cycles de gel-dégel, avec
jusqu’a 30% de chute a 30 cycles de gel-dégel. La pierre de Saint-Maximin présente peu de
chute de résistance avec une perte de 4%, malgré une diminution importante du module
d’Young statique.
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Figure 4-23 : Evolution relative de la résistance a la compression en fonction du nombre de cycles de gel-
dégel

Les mesures de la résistance en compression peuvent étre plus ou moins sensibles a
'endommagement de la microstructure selon la direction des microfissures ou leur répartition

107



spatiale. Si 'endommagement est superficiel et que les fissures sont essentiellement située
en surface, alors la résistance a la compression est peu impactée par la présence de ces
fissures.

IV.3. Facteur d’intensité des contraintes critique

L’évolution relative de la ténacité des cinq pierres calcaires en fonction du nombre de cycles
de gel-dégel, pour une longueur d’entaille correspondant a a/t = 0,2 est présentée a la figure
4-24 (cette propriété n'a pas été étudiée pour les échantillons de la saturation longue durée
de la pierre de Savonniéeres (SA+)). Contrairement a la résistance en compression, toutes les
pierres montrent une diminution de la ténacité avec 'augmentation du nombre de cycles de
gel-dégel.

Pour une taille de défaut initial constante, la résistance a la fissuration de toutes les pierres
diminue avec un nombre croissant de cycles de gel-dégel. Avant la rupture, les pierres de
Massangis et de Lens présentent des pertes de respectivement 50% et 40%. Pour ces
pierres, il y a une diminution pendant les premiers cycles de gel-dégel avec une chute plus
importante pour la pierre de Lens que pour la pierre de Massangis, puis il y a peu d’évolution
jusqu’a 150 cycles a partir du quel la pierre de Massangis subit plus de perte que la pierre de
Lens. Pour la pierre de Savonniéres (SA-), la chute de la ténacité est de 25% avant la
rupture. La pierre de Saint-Maximin présente la perte de la ténacité la plus faible avec une
chute de 20%. La pierre de Migné présente la plus importante perte de ténacité avec 60%
de chute en 30 cycles. Les pierres de Savonniéres et de Saint-Maximin sont composées
entre autre de pore dont le diametre est supérieur a 10 um qui stoppent la propagation de la
fissuration, cela implique des diminutions plus faibles de la ténacité. Alors que la pierre de
Migné est composée essentiellement de pores fins compris entre 0,1 et 5 um, ce qui ne
permet pas d’arréter la fissuration, c’est pour cette raison que la chute de la ténacité est trés
importante.

La ténacité semble donc un indicateur pertinent pour caractériser 'endommagement des
pierres avant la rupture.
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Figure 4-24 : Evolution relative de la ténacité en fonction du nombre de cycles de gel-dégel

L’annexe C présente pour toutes les pierres I'évolution du facteur d’intensité des contraintes
en fonction de I'ouverture de I'entaille a chaque palier. Pour la pierre de Migné, I'ouverture de
I'entaille augmente avec un nombre croissant de cycles de gel-dégel alors que le facteur
d’'intensité des contraintes critiques diminue. Cela montre que la pierre présente un
comportement plus ductile suite a 'endommagement. Pour toutes les autres pierres, aucune
tendance claire n’est observée.

V. EVOLUTION DE LA MICROSTRUCTURE

Sur les fragments de pierre obtenus aprés I'essai de compression uniaxiale cyclique, des
analyses de porosimétrie au mercure et des observations de la microstructure par
microscopie optique et microscopie électronique a balayage, sont réalisées.

V.1. Distribution de la taille d’accés des pores

Les figures 4-25 a 4-30 illustrent I'évolution de la distribution de la taille d’accés des pores
ainsi que I'évolution du pourcentage de pores par catégorie de taille entre I'état initial et a la
fin de l'altération. Pour la distribution de la taille de pores, une courbe représentative a I'état
initial et a I'état final est présentée ; le pourcentage de pore par catégorie de taille représente
la moyenne sur les trois échantillons analysés avant et aprés altération.

Pour la pierre de Massangis (Figure 4-25), la distribution de la taille d’accés des pores a 320
cycles présente des modifications par rapport a I'état initial. Le réseau poreux est toujours
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hétérogéne mais il y a un élargissement de la famille de pore centrée a 0,4 um et la création
de nouvelles familles de pores centrées a 2,4 um et a 4,9, 8,5, 13,6 et 21,7 um en proportion
égale. Ce sont les pores les plus fins, c’est-a-dire les pores inférieurs a 0,1 um et ceux
compris entre 0,1 et 1 um, qui subissent le plus de variation au cours des cycles de gel-
dégel ; créant ainsi une quantité de pores supérieurs a 5 um plus importante.
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Figure 4-25 : Pour la pierre de Massangis (a) évolution de la distribution de la taille d’accés des pores et
(b) évolution du pourcentage de pores par catégorie de taille avant et apres altération

Pour la pierre de Lens (Figure 4-26), la distribution de la taille d’accés des pores a 320
cycles présente peu de variation. Cependant, la bimodalité du réseau poreux est plus
marquée par rapport a I'état initial, avec un élargissement du double pic et le décalage des
deux familles de pores centrées a 0,6 et 1,4 ym. Ce sont les pores d'une taille comprise
entre 0,1 et 1 um qui sont le plus sensibles a I'action du gel augmentant ainsi la quantité de
pores dont la taille est supérieure a 1 um.
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Figure 4-26 : Pour la pierre de Lens (a) évolution de la distribution de la taille d’accés des pores et (b)
évolution du pourcentage de pores par catégorie de taille avant et aprés altération
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La distribution de la taille d’accés des pores de la pierre de Migné (Figure 4-27) avant
rupture montre un élargissement de la famille de pores initialement a 0,9 um et la création
d’une nouvelle famille de pores centrée a 1,7 um. Cette famille de pores supplémentaire
provoque I'augmentation de la quantité de pores dont la taille est comprise entre 1 et 5 um et
une diminution de la quantité de pores de taille comprise entre 0,1 et 1 um. Ce sont les pores
les plus fins qui subissent des modifications au cours de l'altération et la macroporosité ne
semble pas jouer de role.
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Figure 4-27 : Pour la pierre de Migné (a) évolution de la distribution de la taille d’accés des pores et (b)
évolution du pourcentage de pores par catégorie de taille avant et aprés altération

Pour la pierre de Savonnieres, avec la saturation longue durée (SA+), la distribution de la
taille d’accés des pores (Figure 4-28) avant rupture montre un léger décalage du pic de la
premiére famille de pores qui est centré sur 0,3 um en fin d’altération. Le pic de la deuxiéme
famille de pores s’est élargi en fin d’altération mais sa hauteur n’est pas modifiée. La
quantité de pores dont la taille est inférieure a 5 um diminue au cours de l'altération et donc
la quantité de macropores augmente.
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Figure 4-28 : Pour la pierre de Savonniéres SA+ (a) évolution de la distribution de la taille d’accés des
pores et (b) évolution du pourcentage de pores par catégorie de taille avant et apres altération
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Pour la pierre de Savonnieéres avec la saturation naturelle (SA-), la distribution de la taille
d'accés des pores (Figure 4-29) a 150 cycles de gel-dégel présente peu de variation. La
taille de la premiere famille de pores augmente légérement jusqu’a 0,3 um et la quantité de
pores diminue. La taille de la seconde famille de pores augmente de facon significative
jusqu’a 16,6 um. La quantité de pores dont la taille est supérieure a 5 ym augmente. De
nouveau, ce sont les pores les plus petits qui sont le plus touchés lors de l'altération par le
gel. Les variations de la quantité de pores de ces échantillons de la saturation naturelle de la
pierre de Savonnieres (SA-) & 150 cycles sont trés proches de celles des échantillons de la
saturation longue durée (SA+) a 60 cycles de gel-dégel.
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Figure 4-29 : Pour la pierre de Savonniéres SA- (a) évolution de la distribution de la taille d’accés des
pores et (b) évolution du pourcentage de pores par catégorie de taille avant et apres altération

Pour la pierre de Saint-Maximin, la distribution de la taille d’accés des pores (Figure 4-30)
avant rupture présente aussi peu de variation. La taille de la premiére famille de pores reste
centrée sur 0,3 um et la proportion de pores diminue. La taille de la seconde famille de pores
reste aussi centrée sur 22,5 um mais la quantité de pores dont la taille est supérieure a 10
um augmente. De la méme fagon que pour les autres pierres, ce sont les pores les plus
petits qui sont le plus touchés lors de l'altération pas le gel.
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Figure 4-30 : Pour la pierre de Saint-Maximin (a) évolution de la distribution de la taille d’accés des pores
et (b) évolution du pourcentage de pores par catégorie de taille avant et apres altération

Lors d’'une altération par les cycles de gel-dégel, les pores les plus fins, dont la taille est
inférieure a 5 ym, sont les plus sensibles a l'altération. Il doit y avoir des coalescences de
pores qui créent de la macroporosité, de taille supérieure a 5 um. Cependant, ces
modifications de taille de pore ne sont pas suffisamment significatives pour provoquer des
variations de la porosité totale.

V.2. Observations microscopiques de I'’endommagement

Pour chaque pierre, a la fin des cycles de gel-dégel, trois fragments sont analysés au
microscope électronique a balayage (MEB) et deux lames minces sont analysées au
microscope optique. Ces observations sont comparées a I'état initial. Le choix des zones
observées sur les fragments et les lames minces se fait en fonction de la dégradation de la
microstructure. Ces observations sont qualitatives.

Les figures 4-31 a 4-35 présentent quatre images numeériques obtenues au MEB et/ou au

microscope optique sélectionnées a titre d’exemple : une image avant altération et trois
images apres altération.
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L’observation de la microstructure au MEB de fragments de pierre de Massangis avant et
aprées altération (320 cycles de gel-dégel) montre peu d’évolution dans la microstructure
(Figure 4-31). Les quelques fissures observées se situent dans la matrice micritique et sont
intergranulaires (Figure 4-31 (b) et (d)). Les inclusions, comme des grains de quartz, peuvent
subir des fissures intragranulaires (Figure 4-31 (c)) ou transgranulaires. Le peu de dommage
observé dans la microstructure explique la faible dégradation des propriétés mécaniques et
physigues malgré le nombre de cycles de gel-dégel important.

1@8pn EHT=15 .88 kV 5-Sen-261 MAA 18
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Figure 4-31 : Endommagement microscopique de la pierre de Massangis (a)-(b)-(c) Images MEB (électron
secondaire), Grandissement X500 : (a) échantillon sain, (b)-(c) échantillon altéré (320 cycles) ; (d) Image
MEB (électron rétrodiffusé), Grandissement X1000, échantillon altéré (320 cycles)
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La comparaison de la microstructure avant et aprés altération (320 cycles de gel-dégel) pour
la pierre de Lens (Figure 4-32), révéle la présence de dommages. Des microfissures
intergranulaires sont observées dans la matrice micritique (Figure 4-32 (b) et (c)). Ces
fissures contournent les grains grace a la porosité qui se situe entre les oolithes et la matrice
(Figure 4-32 (d)). La décohésion entre les oolithes et la matrice est importante. Un chemin
de fissuration (Figure 4-32 (c)) se distingue bien entre les oolithes au niveau de la porosité et
dans la matrice. D’autres fissures partent des grains et forment une « étoile » autour de
ceux-ci. Ces fissures sont dues a la localisation particuliere de la porosité de cette pierre.
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Figure 4-32 : Endommagement microscopique de la pierre de Lens (a)-(b) Images MEB (électron
secondaire), Grandissement X500 : (a) échantillon sain, (b) échantillon altéré (320 cycles) ; (c) Image MEB
(électron rétrodiffusé), Grandissement X1000, échantillon altéré (320 cycles) ; (d) Image Microscopie
Optique, Grandissement X 100, lumiere polarisée, échantillon altéré (320 cycles)
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L’observation microscopique de la pierre de Migné (Figure 4-33) avant et apres altération (30
cycles de gel-dégel) montre la formation de microfissures au sein du matériau. La majorité
des fissures sont intergranulaires (Figure 4-33 (b) et (c)). Elles se situent dans de larges
zones de matrice micritique (Figure 4-33 (d)). Elles provoquent une décohésion de la matrice
micritique. D’autres fissures intergranulaires entre les grains et la matrice micritigue sont
observées.

160N { : v 4-Sap-2014 188
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Figure 4-33 : Endommagement microscopique de la pierre de Migné (a)-(b) Images MEB (électron
secondaire), Grandissement X500 : (a) échantillon sain, (b) échantillon altéré (30 cycles) ; (c)-(d) Image
MEB (électron rétrodiffusé), Grandissement X1000, échantillon altéré (30 cycles)
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La microstructure de la pierre de Savonnieres (Figure 4-34) pour les deux saturations
étudiées avant et aprés altération (60 cycles de gel-dégel pour la saturation longue durée
SA+ et 150 cycles de gel-dégel pour la saturation naturelle SA-) présente des dommages
similaires. Des fissurations intergranulaires dans le ciment microsparitigue sont observées
(Figure 4-34 (c)) ainsi qu’'une possible coalescence de pores, qui peut expliquer
'augmentation de la porosité totale dans le cas de la saturation longue durée de la pierre de
Savonniéres (SA+). Quelques oolithes présentent aussi des fissures intragranulaires (Figure
4-34 (b) et (d)). Si ces oolithes sont a 'origine creuses et qu’elles ont été remplies par I'eau,
alors les fissures peuvent étre dues a I'expansion volumique de la glace.
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Figure 4-34 : Endommagement microscopique de la pierre de Savonniéres (a)-(b) Images MEB (électron
secondaire), Grandissement X500 : (a) échantillon sain, (b) échantillon altéré SA+ (60 cycles) ; (c) Image
MEB (électron rétrodiffusé), Grandissement X1000, échantillon altéré SA- (150 cycles) ; (d) Image
Microscopie Optique, Grandissement X 100, lumiére naturelle, échantillon altéré SA+ (60 cycles)
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L’observation de la microstructure de la pierre de Saint-Maximin (Figure 4-35) avant et a la
fin de l'altération (30 cycles de gel-dégel) montre la formation de microfissures au sein du
matériau (Figure 4-35 (d)). Certaines fissures observées dans des grains de quartz sont
transgranulaires (Figure 4-35 (c)). D’autres fissures sont intergranulaires (Figure 4-35 (b)).
Elles se situent entre les grains et la matrice micritique ou dans des zones matrice plus
larges. Elles provoquent une décohésion de la matiére, ce qui est cohérent avec la faible
augmentation de la porosité totale.
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Figure 4-35 : Endommagement microscopique de la pierre de Saint-Maximin (a)-(b)-(c) Images MEB
(électron secondaire), Grandissement X500 : (a) échantillon sain, (b)-(c) échantillon altéré (30 cycles) ; (d)
Image MEB (électron rétrodiffusé), Grandissement X1000, échantillon altéré (30 cycles)

VI. SYNTHESE ET DISCUSSION

VI.1. Synthése de ’'endommagement des pierres

Cette étude a permis de comparer le comportement hydromécanique de cing pierres
calcaires possédant des caractéristiques physiques et mécaniques diverses lors d’un
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vieillissement accéléré par des cycles de gel-dégel. Ces pierres calcaires sont issues de
carrieres francaises encore en activité et peuvent étre utilisées pour le remplacement de
pierres dans les Monuments Historiques.

Les pierres calcaires ont subi un vieillissement artificiel par des cycles de gel-dégel. Comme
ces pierres proviennent de différentes régions de France, et que le but est de les comparer
entre elles, I'altération par les cycles de gel-dégel est réalisée en adaptant la norme NF EN
12371. La saturation choisie pour cette étude est une saturation naturelle. Dans ce contexte,
'eau occupe la porosité librement accessible a I'eau par imbibition capillaire et une partie du
réseau poreux est occupée par l'air. Cette saturation est la saturation maximale atteinte dans
les conditions naturelles par les pierres, exposées sur les facades des édifices. Les
propriétés microstructurales et mécaniques sont caractérisées au cours et jusqu’a la fin de
l'altération.

Le tableau 4-2 présente I'évolution des différentes propriétés physiques et mécaniques a la
suite d’un vieillissement artificiel par des cycles de gel-dégel.

Tableau 4-2 : Evolution des propriétés physiques et mécaniques des pierres calcaires aprés les cycles de
gel-dégel
«—»:constant; « T»: augmentation ; « 4 » : diminution

Nom usuel Massangis Lens Migné Savonniéres | Saint-Maximin
Pierre
Code MA LS Ml SA- SA+ MX
Vitesse des ondes P ) { W J J J
Module d’Young
dynamique v v Y v v v
Indice de continuité W W { J J d
Module d’Young
statique 2 - W J J W
Résistance a la .
compression variable > W) W) N d
Ténacité W W W - J d
Porosité totale N > 0 N 1) 0
Pourcentage de pores
o ! l l Lol l
Pourcentage de pores
entre 0,1 et 5 um v v T v v v
Pourcentage de pores
S5 um 1) 0 2 1) 1) 0
Fissuration 1 T ™ ™ ™ ™~
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Les cinq pierres calcaires étudiées sont toutes endommagees par les cycles de gel-dégel au
niveau de leur microstructure et parfois au niveau macroscopique. Cependant, 'amplitude et
la cinétique de dégradation varient selon les pierres. En effet, @ nombre de cycles de gel-
dégel équivalent, le taux de dégradation des pierres est différent. Les pierres de Migné et de
Saint-Maximin et les échantillons de la saturation longue durée de la pierre de Savonniéres
(SA+) sont moins résistantes aux cycles de gel-dégel que les pierres de Massangis et de
Lens et les échantillons de la saturation naturelle de la pierre de Savonniéres (SA-).

L’endommagement macroscopique des pierres calcaires est évalué par des observations
macroscopiques, ainsi que par le suivi de différentes propriétés : la vitesse des ondes P (le
module d’Young dynamique et I'indice de continuité), la porosité totale a I'eau sous vide, le
module d’Young statique, la résistance a la compression et la ténacité.

Les observations macroscopiques confirment la présence de fissures surtout pour les pierres
de Migné, de Saint-Maximin et les échantillons de la saturation longue durée de la pierre de
Savonniéres (SA+). Les variations de la vitesse des ondes P et du module d’Young
dynamique, ainsi que de la ténacité montrent pour chaque pierre une diminution de ces
propriétés. La diminution des ondes P caractérise 'augmentation de vides dans le matériau,
et notamment le développement de microfissures non visible. Ces dégradations sont liées a
des pertes de cohésion entre les grains et surtout a la présence de fissures dans la
microstructure. La porosité totale ne montre pas de variation flagrante pour toutes les
pierres. Cependant, lorsqu’une dilatation pendant les phases de gel est observeée, la porosité
totale présente une légere augmentation.

Le module d’Young statique et la résistance a la compression sont peu modifiés par les
cycles de gel-dégel. La résistance en compression semble un indicateur peu pertinent de
'endommagement global car les fissures se referment pendant I'essai de compression et cet
essai est sensible a la répartition spatiale des microfissures. Ainsi, le module d’Young
statique et la résistance a la compression ne permettent pas de mettre en évidence
I'évolution de la structure du matériau et donc de sa dégradation, surtout pour la pierre de
Lens.

L’endommagement microscopique est évalué par la distribution de la taille d’accés des pores
et par des observations de la microstructure au microscope optique et au MEB.
L’endommagement macroscopique observé avant la rupture comme la dégradation de
différentes propriétés physiques et mécaniques, a une origine microstructurale avec la
formation de microfissures. Les observations de la microstructure des échantillons altérés,
comparées a celles des échantillons sains, confirment la formation de microfissures. Elles se
situent le plus souvent dans la matrice ou au niveau des joints de grain. Cela crée une
décohésion soit de la matrice soit entre les grains et le ciment.

Ces microfissures augmentent la quantité de vides au sein de la structure. Cependant,
'augmentation de la porosité totale n'est pas observée pour toutes les pierres alors que les
mesures de la vitesse des ondes P confirment la dégradation globale de la microstructure.
La distribution de la taille d’accés des pores mesurée avant et aprés laltération met en
évidence des modifications de la microstructure, avec une diminution de la quantité de pores
inférieurs a 5 um et donc une augmentation de la macroporosité. Les cycles de gel-dégel
modifient donc bien la microstructure.

La pierre de Massangis peut étre considérée comme la pierre la plus résistante des cinq
pierres étudiées au vu de sa faible porosité totale et ses performances mécaniques a I'état
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sain. Cette pierre supporte un nombre important de cycles sans atteindre la rupture : 320
cycles de gel-dégel. Pendant les cycles de gel-dégel, I'expansion du volume (dilatance) lors
de la congélation n'est pas enregistrée. La phase de transformation de I'eau en glace est
courte a cause de la faible teneur en eau de cette pierre. Les dommages devraient donc étre
moins importants pour cette pierre. Cependant, et malgré un coefficient de saturation faible
(40,8 = 3,4 %), une légére diminution de la vitesse des ondes P et des modules d'Young
dynamiques et statiques est observée avec respectivement des chutes de valeur de 10%,
12% et 8%. La ténacité, quant a elle, diminue fortement avec une perte de 50%. La
résistance a la compression est variable au cours de l'altération et considérée comme
guasiment constante. La porosité totale montre aussi peu de variation alors que, la
proportion de pores dont la taille est inférieure a 1 um diminue et la quantité de pores dont la
taille est supérieure a 5 um, augmente. La microstructure subit des dommages, visibles par
les observations microscopiques mais ceux-ci ne sont pas suffisants pour créer un
endommagement macroscopique. La dégradation de cette pierre est relativement faible et se
fait par étape. Les premiers cycles de gel-dégel endommagent la structure, ensuite
'endommagement reste stable pendant environ 200 cycles, puis la dégradation reprend.
L’endommagement par les cycles de gel-dégel n'est pas régulier au cours du temps. La
dégradation de cette pierre intervient a partir d’'un grand nombre de cycle, peut-étre a cause
de la fatigue thermique. Donc en I'absence de phénoméne de dilatation, 'lendommagement
semble avoir une origine thermique qui intervient aprés un nombre de cycles importants.

La pierre de Lens est considérée, au vu de ses propriétés a I'état sain, comme une pierre de
résistance intermédiaire et de porosité moyenne. Cependant, elle supporte aussi un grand
nombre de cycles sans atteindre la rupture : 320 cycles de gel-dégel. Lors des cycles de gel-
dégel, aucune dilatation n’est enregistrée lors de la congélation. Comme pour la pierre de
Massangis, 'endommagement de cette pierre devrait étre faible. Le coefficient de saturation
de la pierre de Lens est trés élevé (89,4 + 3,9 %) mais les variations de ces différentes
propriétés élastiques sont relativement faibles, avec une chute de 10% pour la vitesse des
ondes P et de 20% pour le module d'Young dynamique. Par contre, la ténacité diminue
fortement avec une perte de 40%. Le module d’Young statique et la résistance a la
compression ne montrent pas de variation et sont considérés constants au cours de
I'altération. La porosité totale peut aussi étre considérée comme constante au cours de
l'altération. Cependant, la proportion de pores inférieurs a 1 um diminue et la quantité de
pores supérieurs a 1 um augmente. Les observations microscopiques montrent la formation
de microfissures intergranulaires mais ces dommages ne sont pas suffisamment importants
pour avoir un dommage macroscopigue. Comme pour la pierre de Massangis, la dégradation
de la pierre de Lens est faible et 'endommagement par les cycles de gel-dégel n’est pas
régulier au cours du temps. La fatigue du matériau intervient aprés un grand nombre de
cycles de gel-dégel (ici, 200 cycles). Comme pour la pierre de Massangis, en I'absence de
dilatation pendant les phases de gel, 'endommagement est d’origine thermique.

La pierre de Savonniéres est I'une des trois pierres de faible résistance et de porosité élevée
parmi les calcaires sélectionnés. Deux saturations différentes sont étudiées pour cette pierre
(SA-:59,1 + 4,1 % et SA+: 73,2 £ 5,2 %). Le comportement thermique de cette pierre
montre une expansion du volume lors de la transformation de I'eau en glace. L'eau non
gelée migre pendant la phase de congélation. Les dommages peuvent donc étre plus
importants. Cependant, les résultats obtenus montrent deux comportements différents face a
I'altération par des cycles de gel-dégel. Les échantillons de la saturation naturelle (SA-)
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supportent 150 cycles sans présenter de rupture. Il semble donc qu’ils aient une bonne
résistance au gel. Les échantillons de la saturation longue durée (SA+) ne supportent que 60
cycles de gel-dégel avant rupture. lls sont donc sensibles au gel. La dégradation de cette
pierre est réguliere au cours du temps quelque soit son état de saturation.

Pour les échantillons de la saturation naturelle (SA-), une diminution de la vitesse des ondes
P et des modules d'Young dynamiques et statiques est observée avec respectivement des
pertes de 10%, 12% et 8%. La ténacité diminue de 25%. La résistance a la compression est
restée quasiment constantes au cours des cycles de gel-dégel. La porosité totale ne varie
pas au cours de l'altération alors que la proportion de pores inférieurs a 5 ym diminue et la
guantité de macropores supérieurs a 5 um augmente. Les observations microscopiques
montrent la formation de microfissures intergranulaires. La microstructure est endommagée
par les cycles de gel-dégel mais cela n’est pas suffisant pour mener a un endommagement
macroscopique.

Pour les échantillons de la saturation longue durée (SA+), les résultats montrent une
diminution avant rupture de 10% de la vitesse des ondes P, de 15% des modules d’Young
dynamiques et statiques, de 30% de la résistance a la compression et une augmentation de
la porosité totale de 10% au cours des cycles de gel-dégel. La proportion de pores capillaires
dont la taille est inférieure a 5 pum, diminue aussi et la quantité de pores dont la taille est
supérieure a 5 um, augmente. L’endommagement de la structure est confirmé par les
observations microscopiques avec des fissurations intergranulaires, des oolithes fissurées.
Cela méne a des dommages macroscopiques avec des écaillages, des fissurations et des
échantillons cassés selon un litage.

La pierre de Migné est aussi 'une des trois pierres de faible résistance et de forte porosité
parmi les calcaires de cette étude. Cette pierre, dont le coefficient de saturation est trés
élevé (95,3 + 1,3 %), est sensible a I'action du gel avec une dégradation rapide en 30 cycles
de gel-dégel menant a la rupture. Lors des cycles de gel-dégel, une forte expansion du
volume lors de la transformation de I'eau en glace est enregistrée. L’eau non gelée migre
pendant la phase de congélation. L’expansion résiduelle aprés dégel indique la formation et
l'ouverture de microfissures. Les résultats montrent une diminution de 25% pour la vitesse
des ondes P, de 40% pour le module d’Young dynamique, de 30% pour le module d’Young
statique, de 30% pour la résistance a la compression et de 60% pour la ténacité et une
augmentation de 5% pour la porosité au cours des cycles de gel-dégel. La proportion de
pores dont la taille est inférieure a 1 um diminue et la quantité de pores dont la taille est
comprise entre 1 et 5 um augmente. Les observations microscopiques montrent la formation
de microfissures transgranulaires dans la structure. Les dommages de la microstructure sont
tels que des dommages macroscopiques avec la formation de fissures sont observés. Cette
pierre est donc trés sensible au gel. Les premiers cycles de gel-dégel ménent a une forte
diminution des propriétés élastiques et mécaniques, puis 'endommagement se fait de fagon
réguliére jusqu’a la fin de l'altération.

La pierre de Saint-Maximin est la troisieme pierre de faible résistance et de porosité élevée
parmi les calcaires sélectionnés. Cette pierre est aussi sensible a I'action du gel avec une
dégradation rapide en 30 cycles de gel-dégel. Le comportement thermique de cette pierre
montre une dilatance pendant la transformation de I'eau en glace. Cela indique la formation
et I'ouverture de microfissures. Son coefficient de saturation est aussi élevé (80,8 = 0,3 %).
Une diminution des propriétés élastiques et mécaniques est observée au cours de I'altération
avec une chute de 10% pour la vitesse des ondes P, de 36% pour le module d’Young
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dynamique, de 22% pour le module d’Young statique, de 4% pour la résistance a la
compression et de 22% pour la ténacité. Une augmentation de la porosité de 2% est
observée au cours des cycles de gel-dégel. La proportion de pores capillaires de taille
inférieure a 5 um diminue et la quantité de macropores de taille supérieure a 5 um
augmente. L’endommagement de la structure est confirmé par les observations
microscopiques avec la formation de fissures intergranulaires et mene a des dommages
macroscopiques avec des écaillages et des échantillons cassés selon un litage. La
dégradation de cette pierre est réguliere au cours du temps.

Ces travaux permettent aussi de mettre en évidence les indicateurs de durabilité les plus
fiables grace au suivi de 'endommagement. La vitesse des ondes P et donc le module
d'Young dynamique et la ténacité K,c sont les plus sensibles a 'endommagement, alors que
la résistance a la compression est tres variable et que la porosité totale semble peu étre
affectée par le gel ou est dépendante des dommages macroscopiques. La signification de
I'évolution de la résistance a la compression est plus difficile & définir car 'endommagement
des échantillons peut étre hétérogéne ou juste superficiel. L'augmentation de la porosité au
cours des cycles de gel-dégel est une conséquence de l'ouverture et de I'évolution des
fissures, mais, comme le volume de vide associé a une microfissure est trés faible (Marco
Castafio, 2010), la porosité totale n'augmente pas de facon significative.

La vitesse des ondes P et la ténacité semblent donc les indicateurs les plus fiables pour
mettre en évidence la dégradation de la structure de la pierre. La ténacité semble un
indicateur du comportement a long terme. Mais, la mesure de la vitesse des ondes P peut
étre considérée comme le meilleur indicateur de durabilité, car il s’agit d’'une technique
d’analyse non destructive.

VI.2. Relations entre microstructure et sensibilité aux cycles de gel-dégel

La durabilité des pierres naturelles contre la fissuration liée a la cristallisation de la glace lors
des cycles de gel-dégel est dépendante de la phase solide et du volume de pores de ces
pierres. La phase solide est déterminée par sa structure et la solidarisation des minéraux.
Elle contréle la résistance contre le développement de contraintes dans I'espace poreux.
L’espace poreux, quant a lui, de par la taille, la forme et I'interconnexion des pores, controle
la quantité et la répartition de I'eau au sein du matériau et donc la possibilité de la
transformation de I'eau en glace.

Les différences de comportement face a I'action des cycles de gel-dégel observées pour les
cing calcaires permettent de comparer différentes propriétés et de rendre compte de
'importance d’une propriété par rapport a une autre dans la sensibilité au gel de ces pierres.

Les pierres calcaires sélectionnées montrent une large gamme de porosité totale et des
réseaux poreux variés. Un réseau poreux bimodal ou hétérogéne induit une porosité piégée
importante et un coefficient de saturation faible alors qu’un réseau poreux unimodal méne a
une faible porosité piégée et un coefficient de saturation élevé (Bellanger, 1993 ; Prick,
1997). La proportion de porosité piégeée par rapport a la porosité accessible a I'eau doit
rendre les pierres moins sensibles au gel, en dissipant les différents types de pression ou en
permettant a la glace de s’extruder. Ainsi, pour Bellanger (1993), une pierre contenant un
réseau poreux bimodal ou hétérogéne doit étre résistante a 'action du gel et une pierre avec
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un réseau poreux unimodal est sensible au gel. A linverse, pour Prick (1997), un réseau
poreux bimodal et la présence de macroporosité favorisent la migration de I'eau non gelée
au cours de la transformation de I'eau en glace, augmentant ainsi les pressions au sein de la
pierre et donc les dommages. Un réseau poreux bimodal, dans ce cas, rend les pierres
sensibles au gel. Le coefficient de saturation est dépendant du réseau poreux et met en
evidence la quantité d'eau présente au sein du matériau. La perméabilité est aussi
dépendante de la microstructure et rend compte de la capacité de la pierre a se laisser
traverser par un fluide, c’est un paramétre important pour la migration de I'eau non gelée.

La pierre de Massangis posséde un réseau hétérogéene et une faible porosité totale menant
a un coefficient de saturation faible et une perméabilité faible (Figure 4-36). Cette pierre
résiste a un grand nombre de cycles de gel-dégel. La faible perméabilité de cette pierre
limite la migration de I'eau lors des phases de transformation d’eau en glace, ce qui peut
limiter les dégradations liées au gel. Le réseau hétérogene, la proportion importante de
porosité piégée et le faible coefficient de saturation protégent donc la pierre de I'action du
gel.

Réseau poreux hétérogene

Faible porosité totale

Porosité piégée tres importante

Propriétés de transfert
médiocres

Résistance a la
compression / Ténacité
élevées

Coefficient de saturation
faible

l

Résistant aux cycles de gel-dégel

Figure 4-36 : Comportement de la pierre de Massangis face a I'altération par des cycles de gel-dégel

La pierre de Savonniéres (Figure 4-37) a une porosité totale élevée et un réseau bimodal. Le
degré de saturation naturelle de cette pierre est moyen mais peut étre augmenté en
allongeant la durée d’'immersion des pierres. La perméabilité est relativement élevée. Dans
le cas de la saturation naturelle, les échantillons sont relativement résistants a 'action du gel
alors que dans le cas du coefficient de saturation plus élevé, les échantillons deviennent
sensibles au gel. Pour cette pierre, le réseau poreux bimodal et la perméabilité relativement
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élevée permettent la migration de I'eau non gelée, mais le taux de dommage lié au gel
dépend plus de la quantité d’eau contenu dans la pierre.

La pierre de Saint-Maximin (Figure 4-37), qui a un réseau poreux bimodal et une forte
porosité totale, présente un coefficient de saturation relativement élevé et une forte
perméabilité. Cette pierre est sensible a I'action des cycles de gel-dégel. La présence de
porosité piégée ne protége pas la pierre de I'action du gel, mais le réseau poreux bimodal, la
présence de macroporosité et la perméabilité permettent la migration de I'eau non gelée,
augmentant ainsi la quantité des dommages pour cette pierre.

Pierre de Savonniéres Pierre de Saint-Maximin
Réseau poreux bimodal
0,1<r<lpmetr>10pum
Forte porosité totale
Porositeé piégee Porosité piégée faible
moyenne
Propriétés Propriétés
de transfert . 3
Résistance a la de,trar]sfert Résistance a la
moyennes ; élevées ;
compression / compression /
Ténacité faibles Ténacité faibles
Coefficient de Coefficient de
saturation moyen saturation
relativement élevé
[
Résistant aux cycles de gel-dégel Fissuration

Figure 4-37 : Comportement des pierres de Savonniéres et de Saint-Maximin face a I’altération par des
cycles de gel-dégel

La pierre de Migné (Figure 4-38) présente une forte porosité totale et un réseau poreux
unimodal et donc un coefficient de saturation élevé ainsi qu’'une perméabilité relativement
élevée. Dans cette configuration, la migration de I'eau non gelée liée aux pressions
capillaires ne semble pas envisageable. Mais, le gradient thermique peut provoquer la
migration de I'eau non gelée, facilitée par la perméabilité, et 'expansion volumique de la
glace de 9% peuvent expliquer les dommages observés pour cette pierre. Pour la pierre de
Migné, le coefficient de saturation semble un paramétre important dans la sensibilité au gel.

La pierre de Lens (Figure 4-38) a un réseau poreux bimodal mais le rapport de taille entre
les deux familles de pores est trés faible. Le réseau poreux peut étre considéré comme
unimodal. Cette pierre a un coefficient de saturation €levé mais une permeéabilité faible. Elle
résiste bien aux cycles de gel-dégel. Dans le cas de cette pierre, les propriétés
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microstructurales ne sont pas suffisantes pour prédire la sensibilité au gel. Il faut donc
prendre en compte ses propriétés mécaniques relativement élevées pour expliquer sa
résistance face aux cycles de gel-dégel.

Pierre de Lens i ; Pierre de Migné
Réseau poreux unimodal

0,1<r<1lpum

Porosité totale moyenne | Forte porosité totale

Porosité piégée tres faible

Propriétés Propriétés
de transfert » L
. Résistance a la deltrarjsfert Résistance a la
faibles . élevées .
compression / compression /
Ténacité Ténacité faibles
. moyennes . .
Coefficient de y Coefficient de
saturation élevé saturation tres élevé
Résistant aux cycles de gel-dégel Fissuration

Figure 4-38 : Comportement des pierres de Lens et de Migné face a I’altération par des cycles de gel-
dégel

Une pierre avec un réseau poreux bimodal combiné a un coefficient de saturation élevé est
sensible a I'action du gel. Une pierre avec un réseau bimodal ou hétérogéne mais avec un
degré de saturation faible est résistante au gel. La sensibilité des pierres étudiées dont le
réseau poreux est unimodal et le coefficient de saturation élevé varie selon les performances
mécaniques et notamment sa ténacité. La sensibilité au gel des pierres calcaires est donc
dépendante du réseau poreux, du coefficient de saturation et des performances mécaniques.

VI.3. Principaux parameétres ayant une influence sur ’endommagement
des pierres par les cycles de gel-dégel

Le coefficient de saturation est 'un des paramétres les plus importants régissant le
comportement aux cycles de gel-dégel. Hirschwald (1908) a proposé un coefficient critique a
80% a partir duquel, les pierres sont sensibles a I'action du gel et méne a des dommages
macroscopiques. Suite a d’autres études, Chen (2004) a abaissé ce coefficient de saturation
critique a 70%. Toutefois, les différents résultats obtenus montrent que ce coefficient de
saturation critique a 80% ou 70% ne permet pas de prévoir la sensibilité des pierres face a
I'action du gel. En effet, pour la pierre de Lens qui a un degré de saturation supérieur a la
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valeur critique, le gel ne provoque pas un endommagement important, alors que les
échantillons de la saturation longue durée de la pierre de Savonnieres (SA+) subissent des
dommages importants malgré un coefficient de saturation plus faible que la valeur critique.
Le degré de saturation critique varie en fonction des pierres, car cette valeur est dépendante
de la distribution de la taille et la connectivité des pores et de la porosité totale. Etablir une
valeur critique valable pour un ensemble de pierres semble donc difficile.

La distribution du diamétre d’accés des pores influence le gel de I'eau dans la pierre. La
quantité de pores dont le diamétre est inférieur a 5 pm, est la plus importante pour les
pierres de Massangis, de Lens, de Migné et de Savonniéres. Pour la pierre de Saint-
Maximin, c’est la quantité de macropores supérieur a 10 um qui est la plus importante. Les
résultats de la distribution du diameétre d’accés des pores suite aux cycles de gel-dégel
montrent une diminution de la quantité des pores dont le diamétre d’accés est inférieur a 5
pm et donc une augmentation de la quantité de macropores, mais il n’y a pas de variation du
type de réseau poreux. Il semble donc que les pores les plus fins, inférieurs a 5 um soient
les plus sensibles aux cycles de gel-dégel. L’eau contenue dans ces pores capillaires est
susceptible de migrer pendant les phases de gel ; ou encore la glace formée dans les pores
plus grands peut s’extruder par ces pores plus fins. Les pores dont le diamétre est inférieur a
5 um jouent donc un réle essentiel dans l'altération par les cycles de gel-dégel mais leurs
quantités n’est pas un indicateur de sensibilité au gel puisque la pierre de Lens est
composeée a 96 % de pores dont le diamétre d’acces est comprise entre 0,1 et 5 um et elle
est peu sensible au gel.

Les propriétés de transport comme la perméabilité sont aussi des facteurs influencant le gel.
Le suivi des déformations pendant les cycles de gel-dégel confirme la migration d’eau non
gelée au sein de trois des cing pierres pendant les phases de gel. La vitesse de migration de
'eau non gelée est liée a la perméabilité de la pierre, donc les dommages liés au gel en sont
aussi dépendants. Les pierres de Migné et de Saint-Maximin et les échantillons de la
saturation longue durée de la pierre de Savonnieres (SA+) présentent tous des coefficients
de saturation supérieurs a 70% et des perméabilités élevées. Les dommages causés par le
gel sont importants. Pour la pierre de Lens, qui a un coefficient de saturation élevé mais une
faible perméabilité, le gel provoque peu de dommages. Malgré une perméabilité élevée, la
pierre de Savonniéres dans le cas de la saturation naturelle (SA-), qui a un degré de
saturation faible, présente peu de dégradation. Pour la pierre de Massangis, avec un
coefficient de saturation faible et une perméabilité faible, 'lendommagement par le gel est
faible. La perméabilité a donc de l'influence sur la sensibilité au gel des pierres.

Enfin, les propriétés élastiques et les mécanismes de rupture des pierres peuvent expliquer
le comportement différent de pierre sous I'action du gel. Pour la pierre de Massangis avec un
réseau poreux hétérogéne et des propriétés mécaniques élevées, le coefficient de saturation
semble moins important que les performances mécaniques dans l'altération par le gel. Les
pierres de Lens et de Migné ont un réseau poreux unimodal et un fort coefficient de
saturation, cependant leurs performances sont différentes. La pierre de Lens présente des
modules d’Young, une résistance mécanique et une ténacité moyennes mais bien
supérieures a celle de la pierre de Lens. La différence de dommages observée suite aux
cycles de gel-dégel est probablement due aux performances mécaniques. Les pierres de
Savonniéres et de Saint-Maximin qui ont un réseau poreux bimodal et des propriétés
mécaniques comparables, le coefficient de saturation peut expliquer la différence de
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dommage. Si les trois pierres de faible résistance sont comparées, il semble que la ténacité
soit le parameétre le plus discriminent par rapport aux dommages observées.

V1.4. Discussion sur le processus d’endommagement

Ces processus d’endommagement des pierres calcaires sont dues a la fois aux types de
contraintes subies pendant les phases de gel et a la microstructure des pierres.

Le vieillissement accéléré par des cycles de gel-dégel génere donc des dégradations au sein
du matériau a cause des sollicitations mécaniques répétées. L’origine des contraintes peut
varier selon les pierres, ce qui améne a des processus d’endommagement différents. Deux
comportements se distinguent clairement en fonction des pierres.

Pour les pierres de Massangis et de Lens, les contraintes sont essentiellement thermiques et
liées a I'expansion volumique de la glace. La dégradation des propriétés physiques et
mécaniques est relativement faible et se produit a partir d'un nombre de cycles de gel-dégel
important. Les fissures formées au sein de la microstructure sont d’origine thermique et se
situent au niveau des joints de grains. Cependant, cet endommagement de la microstructure
ne méne pas a des dommages macroscopiques. Pour ces pierres, 'endommagement est
donc lié a la fatigue thermique.

Pour les pierres de Migné, de Saint-Maximin et de Savonniéres, les contraintes menant a la
formation et la propagation de microfissure sont plus variées. Il y a le gradient thermique
entre la surface et le centre des échantillons, les dilatations thermiques et les pressions
capillaires et/ou hydrauliques liées a la migration de I'eau non gelée. Selon les pierres, la
cinétique de dégradation est différente mais elle a une origine thermo-hydrique. Dans le cas
de la saturation naturelle de la pierre de Savonniéres (SA-), malgré des sources de
contraintes importantes, I'endommagement est faible et régulier sans dégradation
macroscopique. Pour les échantillons de la saturation longue durée de la pierre de
Savonniéres (SA+) et pour la pierre de Saint-Maximin, 'endommagement est important et
régulier avec la formation de fissure intergranulaire et des fissures dans des zones de
matrice, menant a des écaillages et a des ruptures des échantillons au niveau de zone de
faiblesse comme des litages. Pour la pierre de Migné, 'endommagement s’effectue en deux
temps. Les premiers cycles de gel-dégel dégradent la microstructure rapidement puis
'endommagement devient plus régulier jusqu’a une fissuration transversale macroscopique.

La ténacité est un paramétre important dans le processus de fissuration car il permet de
mettre en relation la microstructure, le chemin et la vitesse de fissuration. Au sein de la
microstructure, différents paramétres influencent la propagation des fissures : la taille des
pores et la compacité, la taille et la résistance des grains. La propagation des fissures est
limitée en présence de pores de taille supérieure a 10 um, d’'une forte compacité de grains,
de grains de tailles importantes et pleins donc plus résistants. La microstructure des pierres
ameéne donc a des chemins de fissuration différents. La propagation des fissures s’effectuent
soit entre les grains et la matrice soit dans de larges zones de matrice. Cela conduit a des
processus d’endommagement différents.

128



(a)

matrice .grain (O porosité /)/fissure

Figure 4-39 : Propagation de fissure schématique pour les pierres de (a) Massangis et Lens, (b) Migné et
(c) Savonniéres et Saint-Maximin

Les microstructures des pierres de Massangis et de Lens sont composées de grains de
tailles importantes et la répartition de ces grains est dense. Les fissures observées au sein
de la microstructure sont intergranulaires (Figure 4-39 (a)). Dans le cas de ces pierres, ces
fissures intergranulaires semblent peu dommageables, car aucune altération macroscopique
n’est observée.

La pierre de Migné présente une microstructure avec de la microporosité, une densité de
grains faible et de large zone de matrice. Dans ces conditions, la propagation de fissure est
facilitée surtout dans les zones de matrice (Figure 4-39 (b)). Ce type de fissuration est
dommageable pour la pierre Migné avec des fissurations transversales macroscopiques
pouvant mener a la rupture.

La pierre de Savonniéres présente une microstructure avec de la macroporosité, une densité
de grains moyenne et des grains creux donc de faible résistance. La propagation des
fissures peut étre facilitée au niveau de ces grains creux. Cependant, dans le cas de la
saturation naturelle (SA-), les fissures intergranulaires observées semblent peu
dommageables (Figure 4-39 (c)). Alors que dans le cas de la saturation longue durée (SA+),
ces microfissurations semblent plus dommageables avec des écaillages et des ruptures
d’échantillons.

La pierre de Saint-Maximin présente une microstructure comparable a la pierre de
Savonniéres, mis a part la présence de grains creux. Cette pierre présente des fissures
intergranulaires entre les grains et la matrice et des fissures dans des zones de matrice
uniquement. (Figure 4-39 (c)). Les échantillons de la pierre de Saint-Maximin qui présentent
des dégradations macroscopiques, subissent une rupture selon un litage, donc une zone de
faiblesse. Les microfissures qui se situent dans les zones de matrice, peuvent étre a 'origine
de ces ruptures, elles sont donc dommageable pour la pierre.

Pour ces trois pierres, les cycles de gel-dégel provoquent des dégradations macroscopiques.
Cependant, 'endommagement ne semble pas avoir la méme profondeur. Pour la pierre de
Savonniéres (SA+), 'endommagement semble superficiel avec des altérations de surface
comme [l'écaillage. Alors que pour les pierres de Migné et de Saint-Maximin,
'endommagement semble plus profond menant a la rupture de I'échantillon. Cela est
cohérent avec le fait que ce sont ces deux pierres qui ont les coefficients de capillarité les
plus importants, donc une imbibition capillaire plus profonde menant a plus de dommages.
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Dans le cas du processus d’altération thermo-hydrique, des altérations macroscopiques sont
observées : fissurations, ruptures et écaillages. Ce sont des figures d’altération classiques
observées sur les facades des édifices du patrimoine béti dans le cas de cycles de gel-dégel
(Figure 4-40).

(a) (b)

Figure 4-40 : Exemple d’altération sur (a) I'opéra Garnier et (b) ’abbaye de Notre-Dame de Lure (source
LRMH)

Dans le cas de I'observation de fissures sur un édifice, plusieurs éventualités peuvent étre
proposées :

- la fissuration est en cours de propagation comme pour les échantillons de la pierre de
Migné et va mener a la rupture comme cela a été observé pour les échantillons de la pierre
de Saint-Maximin ;

- la propagation de la fissure va mener a la perte de matiére et a un écaillage comme pour
les échantillons de la saturation longue durée de la pierre de Savonniéres (SA+).

VIl. CONCLUSION

Les cing pierres calcaires utilisées dans le patrimoine bati francais, aux propriétés physiques
et mécaniques diverses a I'état sain présentent des comportements différents vis-a-vis de
I'altération par des cycles de gel-dégel.

Le vieillissement artificiel par les cycles de gel-dégel est réalisé sur des échantillons saturés
dans les conditions naturelles afin de représenter la saturation maximale des pierres
exposées sur les facades des édifices. L'essai de gel-dégel est effectué en adaptant la
norme NF EN 12371. Les phases de gel et de dégel s’effectuent a I'air dans une chambre
froide. Chaque étape dure six heures. La température varie de 10°C a —10°C et vice-versa a
une vitesse de 4°C/h, suivie d'un palier ou la température est maintenue constante pendant
une heure a — 10°C et +10°C. Un suivi continu de 'endommagement des pierres calcaires
est réalisé avec la mesure de la vitesse des ondes P. L’endommagement macroscopique est
évalué par des observations macroscopiques et par I'évolution de différentes propriétés : la
vitesse des ondes P (le module d’Young dynamique), la porosité totale a I'eau sous vide, le
module d’Young statique, la résistance a la compression et la ténacité. L’endommagement
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microscopique, quand a lui, est évalué par la distribution de la taille d’accés des pores et par
des observations de la microstructure au microscope optique et au MEB.

Les pierres présentent des résistances a I'action du gel et des processus d’altération
différentes. Elles supportent un nombre de cycle de gel-dégel allant de 30 a plus de 320
cycles de gel-dégel. Les pierres, qui atteignent la rupture a cause des cycles de gel-dégel,
présentent des fissures transversales, des écaillages et des ruptures selon un litage.

Le comportement thermique des pierres pendant les cycles de gel-dégel montre deux cas
différents, soit une dilatation pendant la phase de gel et un gradient thermique sont
observés ; soit seulement une contraction est observée pendant la phase de gel. Cela met
en évidence des différences de mécanisme d’endommagement liées au gel. L’observation
de la dilatation a pour origine la migration de 'eau non gelée. Cette migration d’eau non
gelée est favorisée par une permeéabilité élevée et le type de réseau. Les réseaux
hétérogéne et bimodal avec deux tailles de pore bien marquées semblent étre plus propices
a la migration de I'eau non gelée des petits pores vers les grands pores. Dans le cas d'un
réseau unimodal, la migration de I'eau non gelée est liée au gradient thermique entre la
surface et le centre de I'’échantillon qui méne au déplacement de I'eau non gelée vers le front
de glace.

Les pierres qui subissent le plus de dommages, sont celles ou la migration de I'eau non
gelée a été enregistrées. La migration de I'eau doit se faire dans les zones matricielles ou les
microfissures se propagent. Pour ces pierres, la résistance a la fissuration permet aussi
d’expliquer les différences de comportement entre elles. La ténacité est déterminée lors d’'un
essai de fissuration forcée ou I'éprouvette est déja pré-fissurée par l'altération. Les pré-
fissurations par des fissures dans la matrice provoquent une plus forte diminution de la
ténacité que les pré-fissurations par des fissures intergranulaires. Pour les pierres qui ne
subissent que la contraction thermique, les dommages macroscopiques ne sont pas
observés et les propriétés physiques et mécaniques sont dégradées par fatigue thermique
avec un nombre de cycles de gel-dégel trés important.

Deux processus d’endommagement se distinguent qui sont plus liées aux comportements
thermiques des pierres et a la présence de pores capillaires dans les matrices qu’a une
propriété spécifigue comme par exemple, le coefficient de saturation.
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES
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La préservation du patrimoine bati est un défi a la fois culturel et scientifique. Afin de
préserver et conserver ce patrimoine durablement, il convient de connaitre et comprendre les
mécanismes d’endommagement des pierres de construction. L’amorgage et la propagation
de fissure au sein de la microstructure peut engendrer des dommages macroscopigues
menant surtout a une perte de lisibilité architecturale ou structurale, comme par exemple la
perte de motif, parfois a l'instabilité des édifices et par conséquent, a des changements de
pierre. L'objectif de ces travaux de recherche est donc de caractériser les propriétés
microstructurales et mécaniques de pierres calcaires avant altération et de corréler
I'évolution de ces propriétés au cours de la fissuration sous l'effet de cycles de gel-dégel.
Cing pierres calcaires sont sélectionnées pour cette étude : les pierres de Massangis, de
Lens, de Migné, de Savonniéres et de Saint-Maximin.

Dans cet objectif, la caractérisation multi-échelle des cinq pierres calcaires, a I'état initial
montre, malgré une composition minéralogique similaire, une grande diversité de
microstructures et de propriétés mécaniques.

Ces cing pierres calcaires présentent une large gamme de porosité totale de 10,7% a 35,4%,
et de porosité a 48 heures allant de 4,4% jusqu'a 28,2%. Les coefficients de saturation
varient de 40,8% a 95,3%. La porosimétrie au mercure a permis de déterminer les différents
types de réseaux poreux et la distribution en taille des pores (0,7 < dsp < 16,1 um). Les
essais mécaniques donnent les modules d’élasticité statiques compris entre 13,7 et 50,8
GPa. La résistance a la compression de ces pierres calcaires varie entre 9,7 et 67,5 MPa. Le
facteur d’intensité des contraintes ou ténacité Kic, permettant d’évaluer la résistance de la
pierre & 'amorcage et a la propagation des fissures varie entre 0,11 et 0,59 MPa.\m.

Deux groupes de pierre se distinguent, deux pierres avec une porosité totale relativement
faible (10,7 a 14,3 %) et trois pierres de porosité totale élevée (28,8, 31,5 et 35,4%). Parmi
les pierres de faible porosité totale, I'une, la pierre de Massangis, présente une porosité
piégée tres élevée liée a un réseau poreux tres hétérogéne et des propriétés de transport
faibles ; l'autre, la pierre de Lens, présente une porosité piégée faible liée a un réseau
considéré comme unimodal et des propriétés de transfert moyennes. Pour ces deux pierres,
les performances mécaniques sont élevées, la pierre de Massangis étant la plus performante
des deux. Parmi les trois pierres de forte porosité totale, 'une, la pierre de Migné, présente
une trés faible porosité piégée liée a un réseau poreux unimodal et des propriétés de
transfert élevées. Les deux autres, les pierres de Savonniéres et de Saint-Maximin,
présentent une porosité piégée relativement élevée liée a des réseaux bimodaux et des
propriétés de transfert plus ou moins élevées. Pour les propriétés élastiques et mécanigues,
les trois pierres sont relativement similaires. Parc contre, la pierre de Migné présente une
ténacité relativement plus faible que les deux autres pierres de son groupe.

Pour étudier la fissuration des pierres calcaires, un vieillissement artificiel par des cycles de
gel-dégel est mis en place pour les cing pierres calcaires. Le suivi des différentes propriétés
physiques et mécaniques réalisé au cours et jusqu’a la fin de laltération est présenté.
L’évolution de ces différentes propriétés depuis I'état initial de la pierre jusqu’a sa rupture
pour certaines ou apres 320 cycles de gel-dégel pour d’autres permet de mettre en avant les
paramétres influencant la durabilité ou a linverse, les paramétres responsables de
I'altération et donc de la fissuration.
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Les dommages macroscopiques significatifs ne sont pas observés pour les pierres de
Massangis, de Lens et les échantillons de la saturation naturelle de la pierre de Savonnieres
(SA-). Les pierres de Migné et de Saint-Maximin et les échantillons de la saturation longue
durée de la pierre de Savonnieres (SA+), quant a elles, présentent des dommages
macroscopiques importants avec des fissurations, des écaillages ou des échantillons
cassés. L’altération causée par les cycles de gel-dégel est bien visible pour ces pierres.

Dans les cas de pierres de Migné et de Saint-Maximin, les courbes de déformation
volumique en fonction du temps au cours des phases de gel montre tout d’abord une
contraction volumique au début de la phase de transformation d’eau en glace (malgré une
augmentation de la température négative vers zéro apres la phase de surfusion). Par la suite
la déformation volumique devient dilatante et continue tout au long de la phase de gel
(malgré une diminution de la température). La contraction volumique est due aux
dépressions capillaires qui provoquent la migration de I'eau non gelée vers le front de glace
pendant la phase de transformation d’eau en glace. Ensuite, la croissance de la glace et la
migration de I'eau vers le front de glace augmente la pression de I'eau non gelée dans les
pores qui provoque une dilation et par conségquent un endommagement de matériau. La
déformation volumique n’est pas constatée pour les autres pierres.

L’endommagement macroscopique des pierres est évalué par I'évolution de différentes
propriétés : la vitesse des ondes P (et le module d’Young dynamique), la porosité totale a
'eau sous vide, le module d’Young statique, la résistance a la compression et la ténacité.
Les résultats montrent une diminution trés importante de la vitesse des ondes P et de la
ténacité, une diminution moins importante du module d’Young statique, ainsi qu’une
augmentation de la porosité pour les pierres de Migné et de Saint-Maximin et les
échantillons de la saturation longue durée de la pierre de Savonniéres (SA+). Dans les cas
des pierres de Massangis et Lens, il n’y a pas de variation significative du module d’Young
statique et de la porosité. Cependant, il y a une diminution de la ténacité et une diminution
non négligeable de la vitesse des ondes P qui se produit pour les premiers cycles et apres
un nombre trés important de cycles de gel-dégel.

La résistance a la compression montre des variations trés aléatoires pour les différents types
de pierres et semble un indicateur peu pertinent pour caractériser 'endommagement causé
par les cycles de gel-dégel. La porosité totale ne montre pas de variation flagrante pour
toutes les pierres. Cependant, lorsqu’une dilatation, et par conséquent une augmentation de
volume de vide pendant les phases de gel, est observée, la porosité totale présente une
|égere augmentation.

Ces travaux permettent de mettre en évidence les indicateurs de durabilité les plus fiables
grace au suivi continu de 'endommagement. La vitesse des ondes P et donc le module
d"Young dynamique et la ténacité sont les plus sensibles a I'altération par les cycles de gel-
dégel.

Ces chutes de la vitesse des ondes P et de la ténacité sont en lien avec le développement
de microfissures, qui ne sont pas facilement détectables par les autres méthodes plus
conventionnelles habituellement utilisées pour caractériser 'endommagement di aux cycles
de gel-dégel. La présence de microfissures, par ailleurs confirmée par des observations au
MEB, peut jouer un role trés important dans la durabilité et le comportement a long terme de
ces pierres.
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En considérant 'ensemble des résultats et notamment I'évolution des vitesses des ondes P,
I'hypothése d’évolution de 'endommagement par deux mécanismes a été proposé. Les
pierres de Massangis et de Lens subissent un léger endommagement éventuellement lié a
I'action de gel, en I'absence de phénomene de dilatation, pendant les premiers cycles de gel-
dégel (constaté par la diminution de la vitesse des ondes P), puis une stabilisation de la
dégradation et enfin un endommagement plus important par la fatigue thermique pour des
nombres de cycle de gel-dégel trés élevés.

Pour les pierres de Migné, de Savonniéres et de Saint-Maximin, 'endommagement est
causé par des pressions de cristallisation liées a I'expansion volumique de la glace et par la
migration de I'eau vers le front de glace qui augmente la pression de I'eau non gelée dans
les pores. L’endommagement de ces pierres est rapide et régulier avec une forte chute de
ses différentes propriétés physiques et mécaniques avec 'amorgage et la propagation de
microfissures menant a des fissurations transversales macroscopiques.

L’influence des différents paramétres intrinséques (porosité totale, distribution des pores,
propriétés mécaniques) et environnementaux (coefficient de saturation) sur le comportement
hydromécanique et I'évolution de fissuration au cours des cycles de gel-dégel a été étudié.
Dans la littérature, le coefficient de saturation est considéré comme I'un des paramétres les
plus importants pour la sensibilité au gel d’'une pierre. Cependant, les résultats montrent
gu’une valeur critique unique pour I'ensemble des pierres ne semble pas valable, car elle
dépend de la distribution de la taille, la connectivité des pores et de la porosité totale.
Concernant la distribution de la taille d’accés des pores, les résultats montrent que le
coefficient de saturation critique des pierres avec une distribution bimodale est plus faible
que celui des pierres avec une distribution unimodale. Un réseau poreux bimodal et la
présence de macroporosité favorisent la migration de I'eau non gelée vers le front de glace
au cours de la transformation de I'eau en glace, augmentant ainsi les pressions au sein de la
pierre et donc les dommages. Par ailleurs, la capacité de transfert de I'eau dépend aussi de
la perméabilité. Dans la gamme des perméabilités testées, une permeéabilité plus élevée
facilite la migration de I'eau non gelée et peut augmenter 'ampleur de 'endommagement
dans le matériau.

Les observations microscopiques, I'étude de la microstructure et de la ténacité ont permis de
mettre en avant différents chemins de fissuration plus ou moins dommageables pour ces
pierres calcaires. La propagation des fissures au sein de la microstructure est liée a la taille
des pores, la compacité et la taille des grains. Selon la microstructure des pierres et le
chemin de fissuration, 'endommagement et les dommages macroscopiques sont plus ou
moins importants. Lorsque les fissures sont intergranulaires, elles sont peu dommageables
pour ces pierres, car la fissuration est stoppée soit par la présence de pore dont la taille est
supérieure a 10 um, soit par la compacité des grains dans la matrice. Par contre, quand les
fissures se situent dans de larges zones de matrice, elles sont trés dommageables pour les
pierres menant a des dommages macroscopiques.

Différentes perspectives sont envisageables afin de compléter ou d’'améliorer ces travaux.

- Les essais de gel-dégel en laboratoire ne refletent pas exactement la réalité des conditions
climatiques des pierres mises en ceuvre sur un édifice. Pour mimer au mieux les conditions
naturelles, des cycles de séchage-resaturation peuvent étre inclus au cours des cycles de
gel-dégel. Ces cycles de séchage-resaturation peuvent entrainer des modifications du
réseau poreux.
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- La migration de I'eau au sein de I'’échantillon lors du gel est un phénomeéne trés important
et dont la puissance des dommages dépend. Pour vérifier le sens de migration de I'eau non
gelée et comprendre éventuellement les phénomeénes d’écaillage en surface, la distribution
de I'eau peut étre déterminée sur les échantillons a la fin de la phase de gel.

- La quantification du pourcentage de dégradation lié a I'expansion de la glace et a la
migration de 'eau non gelée par rapport a la fatigue thermique peut étre étudiée. Pour cela,
les mémes cycles de gel-dégel peuvent étre réalisés sur des échantillons secs.

- L’étude de linfluence du coefficient de saturation, du réseau poreux et des propriétés
mécaniques peut étre améliorée, d’autres essais de cycles de gel-dégel peuvent étre
réalisés. Dans un cas, la pierre de Migné aura un degré de saturation plus faible d’environ
80%, ainsi le coefficient de saturation sera comparable a celui de la pierre de Saint-Maximin.
Dans un autre cas, le coefficient de saturation de la pierre de Massangis sera augmenté
pour avoir un degré de saturation beaucoup plus élevé a 90 % pour étre comparé a la pierre
de Lens.

- L’étude des propriétés mécaniques a la rupture peut étre approfondie avec par exemple
des essais de double torsion pour pouvoir suivre le chemin de la fissure sur de plus longs
trajets.
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ANNEXE A : PROPRIETES DES PIERRES AU COURS DES CYCLES DE
GEL-DEGEL
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ANNEXE B : EVOLUTION DES MODULES SELON LES CYCLES DE
CHARGEMENT-DECHARGEMENT EN FONCTION DU NOMBRE DE
CYCLE DE GEL-DEGEL
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Evolution des modules selon les cycles de chargement-déchargement en fonction du nombre de cycle de

gel-dégel pour chaque échantillon (E app : module apparent ; E1 : module du premier cycle de

chargement-déchargement ; E2 : module du deuxieme cycle de chargement-déchargement ; E3 : module
du troisiéme cycle de chargement-déchargement)
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ANNEXE C : EVOLUTION DU FACTEUR D’INTENSITE DES
CONTRAINTES EN FONCTION DE L’OUVERTURE DE L’ENTAILLE AU
COURS DES CYCLES DE GEL-DEGEL
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Evolution du facteur d’intensité des contraintes en fonction de I'ouverture de I’entaille pour chaque palier
de cycle de gel-dégel pour la pierre de Massangis

LS 0 cycle
50 cycles
0,4 150 cycles
250 cycles
320cycles
0,3

\\—\\._.

0,2 r

Kl (MPa.vm)

VvV

0 1 T T T T T T
0,000 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 0,006

ouverture d'entaille (mm)

Evolution du facteur d’intensité des contraintes en fonction de I'ouverture de I’entaille pour chaque palier
de cycle de gel-dégel pour la pierre de Lens
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Evolution du facteur d’intensité des contraintes en fonction de I'ouverture de I’entaille pour chaque palier
de cycle de gel-dégel pour les échantillons de la saturation naturelle de la pierre de Savonniéres
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Evolution du facteur d’intensité des contraintes en fonction de I'ouverture de I’entaille pour chaque palier

de cycle de gel-dégel pour la pierre de Migné
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Evolution du facteur d’intensité des contraintes en fonction de I'ouverture de I’entaille pour chaque palier
de cycle de gel-dégel pour la pierre de Saint-Maximin
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