N
N

N

HAL

open science

Caractérisation minéralogique, thermique et

microscopique des sols fins en technique routiere
Yvette Sedjro Tankpinou Kiki

» To cite this version:

Yvette Sedjro Tankpinou Kiki. Caractérisation minéralogique, thermique et microscopique des sols
fins en technique routiere. Autre. Université de Bordeaux; Université d’Abomey-Calavi (Bénin), 2016.

Frangais. NNT: 2016BORD0227 . tel-01476079

HAL Id: tel-01476079
https://theses.hal.science/tel-01476079
Submitted on 24 Feb 2017

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.


https://theses.hal.science/tel-01476079
https://hal.archives-ouvertes.fr

universite TR
“BORDEAUX

MEY-C

THESE EN COTUTELLE PRESENTEE
POUR OBTENIR LE GRADE DE

DOCTEUR DE

L’'UNIVERSITE DE BORDEAUX
ET DE L'UNIVERSITE D’ABOMEY-CALAVI

ECOLE DOCTORALE SCIENCES PHYSIQUES DE L'INGENIEUR
ECOLE DOCTORALE DES SCIENCES DE L'INGENIEUR
SPECIALITE MECANIQUE

Par Yvette Sédjro TANKPINOU KIKI

CARACTERISATION MINERALOGIQUE, THERMIQUE ET
MICROSCOPIQUE DE SOLS FINS EN TECHNIQUE ROUTIERE

Sous la direction de Richard FABRE, Nadia SAIYOURI et de Victor GBAGUIDI
Soutenue le 08 Novembre 2016

Membres du jury :

Mme | PANTET Anne Université du Havre Président

M. FLEUREAU Jean-Marie Ecole Centrale de Paris Rapporteur
M. AL- MUKHTAR | Muzahim Université d’Orléans Rapporteur
M. FABRE Richard Université de Bordeaux Examinateur
Mme | SAIYOURI Nadia Université de Bordeaux Examinateur
M. GBAGUIDI Victor Université d’Abomey-Calavi | Examinateur
M. ANGUY Yannick Université de Bordeaux Invité







A
Celuc doutt le Vom et au-dessus de tout nom,

Won Adminalle Conseiller et mon 1Hme Fidele.






REMERCIEMENTS

Avant tout, je voudrais honorer le gouvernement du Bénin qui a financé cette these dans le

cadre de la formation des formateurs.

Je rends un hommage mérité au professeur Richard FABRE qui a accepté et a cru en nos
capacités de faire aboutir des travaux de recherche ; au professeur Nadia SAIYOURI pour
son flair et son dynamisme; au Professeur Victor S. GBAGUIDI qui a constitué pour nous

un levier et qui nous a vraiment poussé jusqu’a I’aboutissement de ces travaux.

Ma plus profonde gratitude au professeur Anne PANTET pour avoir conduit les travaux du
jury de soutenance de cette these.

J’adresse mes remerciements aux professeurs Jean-Marie FLEUREAU et Muzahim

AL-MUKHTAR pour avoir accepté de rapporter ce travail et d’avoir participé a mon jury.

Mes chaleureux remerciements a Yannick ANGUY, Cécile GABORIEAU, Eric
LEBRAUD, Bernard SOLBES pour leur déterminante contribution.

Que tout le personnel et les collégues du laboratoire 12M-GCE trouvent ici 1’expression de

mon admiration.

Mes remerciements au Professeur Antoine VIANOU, directeur de ’Ecole doctorale des

Sciences de I’Ingénieur pour son soutien

Tous mes remerciements aux collegues du laboratoire d’Energetique et de Mécanique

Appliquée, qui m’ont apporté leur aide lors des travaux sur le terrain.

Ma plus vive reconnaissance au Professeur Félix HONTINFINDE de la Faculté des Sciences
et Techniques de 1’Université d’Abomey-Calavi pour m’avoir permis d’intégrer le corps des

Enseignants-Chercheurs.

Mes plus chaleureux remerciements a Alain, Yannick, Landry et Carine KIKI, Victorine et
Désiré TANKPINOU, tous mes fréres et sceurs pour m’avoir offert leur soutien ; je leur

témoigne toute ma gratitude et ma profonde affection.

Nous tenons aussi a remercier trés vivement tous ceux qui de fagcon anonyme ont contribué

a la réussite de cette thése.

A tous merci.






Abréviations

QUELQUES ABREVIATIONS

Sigles d’organismes

AFNOR
CEBTP
12M-GCE

LEMA

LCPC
SETRA

Sigles - Routes
GTR

GTS
ICBR
LHR
OPM
OPN
PST

Association Francaise de Normalisation

Centre d'Etude des batiments et Travaux Publics

Institut de Mécanique et d’Ingénierie — Génie Civil Environnemental (Bordeaux
- France)

Laboratoire d’Energétique et de Mécanique Appliquée (Université d'Abomey-
Calavi - Bénin)

Laboratoire Central des Ponts et Chaussées (actuellement IFSTTAR)

Service d’Etudes sur les Transports, les Routes et leurs Aménagements

Guide technique des Terrassements Routiers, Réalisation des remblais et des
couches de forme

Guide technique du Traitement des Sols a la chaux et/ou aux liants hydrauliques
Indice Californian Bearing Ratio

Liant Hydraulique Routier

Optimum Proctor Modifié

Optimum Proctor Normal

Partie Supérieure de Terrassement

Symboles — Géotechnique et mécanique des sols

D
Dmax
EC

F

Fr

1P
1PI
M.O.
MPa
deP
dePN
Reso
Rc
Rci
Rit

Rt
ToaT,
VB

What
Wop
WoPN

WRE
Wiat

Dimension maximale pour laquelle le passant est compris entre 80 et 99%
Dimension maximale des plus gros éléments contenus dans un sol
Module d’élasticité en compression

Force

Force a la rupture

Indice de Plasticité

Indice Portant Immédiat

Matiere Organique

Mégapascal [10° N.m? ou 10° kg.m™!.s7]

Masse volumique séche optimum Proctor

Masse volumique séche optimum Proctor normal
Résistance a la compression simple a 60 jours
Résistance a la compression simple

Résistance a la compression simple aprés immersion
Résistance a la traction indirecte

Résistance en traction directe. Rt = 0,8Rt

Classe mécanique (Rt ; E)

Valeur de Bleu de méthyléne

Teneur en eau

Limite de Liquidité

Teneur en eau naturelle

Teneur en eau a I’optimum Proctor

Teneur en eau a I’optimum Proctor normal

Limite de Plasticité

Limite de Retrait

Teneur en eau de saturation
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Abréviations

Symboles / sigles — Physico-chimie et analyses microstructurales

ATD
ATG
EDS
DRX

h
ICP-OES
PF

MEB

LD

Analyse Thermodifférentielle

Analyse Thermo Gravimétrique

Energy Dispersive Spetroscopy

Diffraction des Rayons X

Heure

Spectrométrie d'Emission Optique par Plasma a Couplage Inductif
Perte au Feu

Microscope Electronique a Balayage

Limite de détection

Notation cimentiére

C: CaO
C: CO;,
S: Si0,
S: SO;
AZ A1203
H: H,O

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere



Table des matiéres

TABLE DES MATIERES

LISTE DES FIGURES ......tiiiitiiiiitiiiteiiiinessistesssssessisssessssssessssssesssssssesssssssesssssssesessasssssssasessssanes Vi
LISTE DES TABLEAUX......cciiiiittiiiineiiinnteiiieteiissesiissesiisseesssmsessisssessssssessssstesssssssessssssesssssasesssssnes Xi
INTRODUCTION GENERALE .......uuutiiiiiiiiiiitiiieeeiiinesiisnesssseessssssessssssesssssssesssssssessssssssssssasesssssaneses 1
CHAPITRE 1- LES SOLS FINS POUR UNE UTILISATION DANS LES INFRASTRUCTURES
ROUTIERES ....iiiiiitiiiiitiiisniiisisstsissssssssssssssssssssssssssasssssssasssssssssssssssssssessassssssssssssssssssssssasssssssanssssssanssss 5
1-1- LES SOLS FINS..coiiiiitiiiitiiiiiiiiiiessisssnssssssessssssssssssssssssssssssssssasssssssssssssssssssssssssssssasssssssasssssssnns 5
1-1-1- (0] 23 5 111 P UPPRN 5
1-1-2- STRUCTURE ET ORGANISATION .......ccciiiiiiiiiiiiiiiiiie sttt sttt st s saesa e s er s 7
1-1-2-1- Les MINEFAuX PRYIITIOUX .......ooueeveeeeieiieiiieiieeieeeeee ettt ettt ettt ettt nae s 8
1-1-2-2- LeS MINEFAUX fIDFOUX ..ottt ettt ettt sttt ettt sat et e s saeeaeeaeeanes 12
1-1-2-3- LeS MINEFAUX TNICFSIFALIfIES ......cvueerueesieeiieiieieeeieeeste sttt sttt ettt s et ae e eanes 14
1-1-2-4- 1S MINETAUX ASSOCIES ..uveeuviruerurerteeutesterterieetesteestesseetesseessesseessessesssesseensessesssesseensensesssesseesessesssessessessenns 14
1-1-3- MECANISMES DE GONFLEMENT ET DE RETRAIT DES SOLS ARGILEUX ......ccceeeiiiiiivireeeeeeinnrnnneenans 15
1-2- TRAITEMENT DES SOLS ...ttt ssisesisssessssssesssssssessssssesssssssesssssssessssssssssssasessssns 16
1-2-1- LES LIANTS HYDRAULIQUES ....utttetiieieituteeeeeeesaiiusrreseesssesosssneeesssssssssssessessssssssssssssssssssnssssssesssesssssssesees 17
) B ) B el 17 SOOI PT 18
J S O el 11231 S SPSPRRR 18
1-2-1-3- Les liants hydrauliques routiers (LHR) ...........ccooieirieirieeieiesiiseseeeteeesese st 19
1-2-2- ACTION DU TRAITEMENT SUR LES PROPRIETES GEOTECHNIQUES ........c.coceriiiiiiniieiienierieeeeeesneeneen 20
1-2-2-1- GFAMUIOTIGITIC ...cc.vvveeeeeesie et eeee et e ettt e e tee e sttt e e e sttt e e sastaeesasstaessssesesassaaessnssaessasseasnnns 20
1-2-2-2- LimiteS d AHOIBDOTG ..ottt sttt ettt 20
1-2-2-3- Caracteéristiques de COMPACIAZE ............cocueeeereeseesieesieeieeie st st sie et ettt e s st esieesaeeaeeanes 21
1-2-2-4- CaracteriStiqUues MECANIGUES ............c.ceeueeeueeeereesieenieesieesie et stestesaeesaeessteseeasesasenaeesseesseesseesaeannes 22
1-2-3- MECANISMES PHY SICO-CHIMIQUES DU TRAITEMENT ....uuuuuutuuursssssssssssssssssssrsrsssssrsssssssssssssssssssssssssssssssssss 23
1-2-3-1- Modification de ['état RYAViqUe. ...............cc.ooeeeeesueesieisieeieeiesie ettt et 23
1-2-3-2- FIoCULATION AES PATTICULLS ...ttt ettt ettt ettt et e ae e s 23
1-2-3-3- CAFDONALATION ..ottt ettt ettt ettt s e ettt et eat e sat e ettt e sateenateesateenaseesaseenasees 24
1-2-3-4- Hydratation - REACtiONS POUZZOLANIGUES..........cceueeereeeseiiesieeniieesieesiieesite et esteesiseesseeniseesseenases 25
1-2-3-5- Perturbations éventuelles liées QU tFrAIIEMENL ............cceueeeveueesieesieesiiesieesiie et ste st seeenasees 25
1-2-3-5-1- Perturbation de la prise attribuée auX argiles........coeeveririierieniininienieeeseeees et 26
1-2-3-5-2- Perturbations attriDUEES AU SOUTTE...........c.cuieiriiiiicicii s 27
1-2-3-5-3- AULTES PEITUIDATIONS ...c.veeuvirieiiertieieiteete sttt et st et e bt st sttt e bt estesb e et e b e shee bt e st e b e eaeeabeeabesbeeseensesnrenteane 29
1-3- CONDITIONS D’UTILISATION DES SOLS FINS EN STRUCTURE ROUTIERE........ccccevvuririnnnnnn. 30
1-3-1- APPROCHE GTR-GTS....ooiiiiiiiiiiici et 31
1-3-2-1- PST (terrain naturel + Remblai éVERTUCL) ............c..coeeveerieerieiiiieseeseet ettt 31
1-3-2-2= COUCRES A _fOTTNE......c.ocouieiiriiiieieiisiesiietietete ettt sttt sttt
1-3-1-3- CoUCRE de fONAALION .......cuoeueeeeeeniiiiriieiieieeesese sttt st
1-3-1-3-1- TYPE A€ SOIS COMCEINES ......cuerueetieuietiriterteete st et st et e st et e st e et e bt eaeesbe et e sbessee bt eneenbesseesbeensesbeeneensesnsenteans
1-3-1-3-2- Résistances mécaniques requises
1-3-2- APPROCHE CEBTP ..ottt
1=3-2-1= PLATEIOTINE ...ccueeeeeeeeeeeet ettt ettt s bt s e st e st e st e st esseesbeasbeasabeesseaeas
1-3-2-2- COUCRE AE JOFME ...ttt ettt ettt ettt s e st s e st e s s s st e s seesabaesseeeas
1-3-2-3- COUCRE AE FONAALION ..ottt ettt sttt sttt ste e st s st e s e e sabaesseaeas
7 R G0 10 (@ 151 0 ) N
CHAPITRE 2 : MILIEUX D’ETUDE ET DEMARCHES EXPERIMENTALES.........cccceevviiiiiieniiinnannnn. 39
2-1- SITES DE PRELEVEMENT DES SOLS .....cutututueeseseusessessessesessessessessessesssssseasessessessessssssasesseses 39

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ il ~



Table des matiéres

2-1-1- CONTEXTE GEOLOGIQUE.......ccceitiieieueeeeeiteeeeeeteeeeeisseeesesseaaaasseeeeeasssssaassesesastsseeaassssssassssasaassessanssesesassenns 39
2-1-2- SITUATION GEOGRAPHIQUE.......0eeecteesuteeereesteeaiseesseeaseesnsesasessssesssseesssessssessssesssessssessssessnsessssessssessnsens 40
2-2- DEMARCHES EXPERIMENTALES...........coovuevessusiesisssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasas 42
2-2-1- PRELEVEMENT ET PREPARATION DES ECHANTILLONS .....ccuveitterttesteeseessreseesseesseessesssesssesssesessseessesssesssenns 43
2-2-2- DOSAGE DES ELEMENTS CHIMIQUES PAR LA METHODE ICP-OES ......cccccooiiiiiiiinieiniicnec e 45
2-2-3- ANALYSE THERMIQUE DIFFERENTIELLE ET ANALYSE THERMOGRAVIMETRIQUE ......veeoveeveiereseeeneeenseenenns 46
2-2-4- DIFFRACTION AUX RAYONS X ..oiiitieiiieitteiieeeiteesieesiteesteesiseesteesseesasesssseesasesssseesssessseesssessssessssessnseess 49
2-2-5- MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE ....cuveetieterteseeeseeeseesseesseesseassesssessesssesssesssesssessssseessesssesssenns 52
2-2-6- ESSAIS D’ IDENTIFICATION NORMALISES ....ceieutttesiutteeesteeeessureeessseeesssseessssseeessssseesssssessssssseessssseesssseeesns 55
2-2-T- ESSAI DE GONFLEMENT LIBRE.....ccuteicttteittesteeasseesseesssesssesassesssessssessssessssessssessssessssessssesssessssessssessnsess 58
2-2-8- ESSAIS DE COMPRESSIBILITE EDOMETRIQUE ......uuuuiiieieeeieiiureeeeeeesesiunreeeeeeesesinssseesesssesssnsssseesssesssnssssessens 59
2-2-9- ESSAIS PROCTOR ET ESSAIS CBR ....uuiiiiiiiiiiiit ettt ettt srte e s s bee e s st e e seaaaeessaneeeens 61
2-2-10- TRAITEMENT DE SOLS ....euvesuterttesueeteeseeaseesseessesssesssesssssssesseesseessesssessssassssssessesssesssesssesssesssessessesssesssenns 63
2-2-10-1- DOSAZE €1 [IANL ...ttt ettt st sttt 63
2-2-10-2- Préparation et traitement des MAICFIAUX............ccceevuerveerseereeriiesiieieeiesieesieesie et naeenaeenee 64
2-2-10-3- CONFECLION AES EPTOUVELILES ...ttt ettt ettt e sae e st enaeenae s 65
2-2-10-4- MOdE A€ CONSEIVALION .....c.veeevieniieeieeeie sttt e et e e st e e e te s te st esseessaetaeaseessesssesseesseeseenss 66
2-2-10-5- TEMPS T8 CUIE ...ttt ettt sttt sttt st s bt e ae s 66
2-2-11- ESSAIS DE COMPRESSION ET DE TRACTION - MODULE DE COMPRESSION ......vecovieiveeieeeeiteenreenseenreeveens 67
2-3= CONCLUSION c...cuuuueiviirnrernissnensissssnisissssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssssssssssssans 70
CHAPITRE 3 : CARACTERISATION AU LABORATOIRE DES SOLS NATURELS........cccccccererreccnne 71
3-1- ESSAIS MACROSCOPIQUES ......cociiireeeticrresiissnnessesnnsssssnesssssanesssssnssssssnssssssasssssssnssssssanssssssanassssanns 71
3-1-1- IDENTIFICATION GEOTECHNIQUE .....cc0eevietiesteesteesensessessesseesseessesssessssassesssessesssesssesssesssessssssesssesssesssenns 71
3-I-I-1- GFARUIOMIELIIE ...................oveeveeeeeeeeee e eeeeeteee e e e e et e e e e ettt e e e e e se st seeaaaeesesssstasaaaasesssssnnees 71

R B R o [ 1 T 7 72

o B -1 1 ¢ | 1 S USURR 73
3-1-1-4- Valeur de bleu - Surface spécifique — Capacité d’échange cationique..............................cc........ 74
3T-1-5- CLASSIfICATION ...ttt ettt ettt e s e st e st e sate e s st e s seesseesseenas 74
3-1-1-6- Méthodes indirectes de caractérisation du gonflement a partir des paramétres d'identification 76
3-1-2- ESSAI DE GONFLEMENT LIBRE.....ccutectteuttettesteesteeteesessseseesseesseesseessesssesssesseessesssesssessesssesseesseessesnsesssenns 81
3-1-3- ESSAIS DE COMPRESSIBILITE EDOMETRIQUE ....uuuieieieieieieieieieieieieseieiesesesesesesesesesesesesesesesssesssesesesssesesesens 81
3-1-4- SYNTHESE DE L’ETUDE MACROSCOPIQUE ....uuiiieiiieieieieieieieieieieiesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesssesesesssesesesens 84

3-2- ANALYSE CHIMIQUE, THERMIQUE, MINERALOGIQUE ET OBSERVATIONS AU

MICROSCOPE. ....cciiiiiiiiiiintiiiintisisstisisssstsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssssssssassssssssssssssasssssssassss 85
3-2-1- ANALYSE SOMMAIRE ET COMPARATIVE DES RESULTATS ...ceeveertteeieesieesseesreesseesreesseesseesseessesssseess 85
3-2-1-1- Dosage des éléments chimiques par la SPECtrOMELIIe .................c...ooveeevceeirseeeceeesieesiearseeniieeas 85
3-2-1-2- Analyse thermique différentielle et thermogravimétrique .....................cccovvvvcvveeeccieeeeirvaennn, 87
3-2-1-3- Diffraction QUX RAYONS X .....cccueesueesuieiiaieseese ettt ettt sttt ettt et e e eae e 89
3-2-1-4- Morphologies observées au MEB .......................ccccoceviiiiiiiiiiiiiiiiiiicciicicice e 90
3-2-2- ANALYSE DES RESULTATS PAR ECHANTILLON ......uuttiiiiiiitiaiiieeeniteeesiiteeeesteeessaseeessnstessssseeesssnseeesssses 90
3-2-2-1- Etude préliminaire de quatre échantillons de FSfErenCe...........ommmorororrererererrereesessersessessirsines 90
3-2-2-2- ECRARLIIION AT .................ooveeeeeeeeeeeeeee ettt ettt e e e ettt e e e e e e s e a e e e e e e ssttbanaaaaeeesssssenees 95
3-2-2-3-ECRARNLIION LT ............cc...eeeeeeeeeeeeeeeeee et eetea e tte e e ettt e e et e e et e e s sastaaesssaasensseaannsteaensses 101
3-2-2- ECRARNLIIION SA ...........oooeeeeeeeeeeeeeeeeeee ettt e e e e ettt e e et a e st s e e s staaessseasessseaasnsteaennses 107
3-2-2-5- ECRANLIIION AT2..........cc...eeeeeeeeeeeeeeeeeee et eetea e ttte e ettt e e et a e st e e s st ae e e snteasesseaasnsteaennnes 112
B o I el 17 171 1 o /N Y /7 F S 118
3-2-2-7- ECHANLIIION SARL...............oovveeeeeeeeeee et e ettt e e e e e ettt e e e e e e s ettt e e e e e e s e s ssattasaaaeeeesssssnees 124
3-2-3- QUANTIFICATION DES PRINCIPAUX CONSTITUANTS DES SOLS...cccuuttteiuieeeesirieerniireeesnreeesssieeeessssneessnees 128
3-2-3- 1- Quantification a partir de 1'analySe therMiGUE ...............cc.coeeveeseeseesieeie ettt 129
3-2-3- 2- Quantification a partiv de 1@ DRX ..........ccccoovueieeseesieieeieeieeeese ettt sttt ene e 129
3-2-4- SYNTHESE DE L’ ANALYSE MICROSCOPIQUE ......ueeetteiteeteeteereseesteesseesseesseesesssesssssssessesssesssesssessessnssnes 136

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~1iv ~



Table des matiéres

3-3- CONCLUSIONS.....ccitiiccrrnteetteiiisesssnntestssssssssssssesssssssssssssssssssssssssssnssesssssssssssnnssssssssssssssnsssssssssssssnnnsans 137
CHAPITRE 4 : ETUDE DU TRAITEMENT DES SOLS AU LIANT HYDRAULIQUE ROUTIER...... 139
4-1- ASPECTS MACROSCOPIQUES.......cccccoreeeettiiiicnssnnnneteessssssssnnsesssssssssssnnsesssssssssssnnsesssssssssssnnsessssssas 140
4-1-1- ESSAIS DE CARACTERISATION MECANIQUE SUR LES SOLS NATURELS.....cccccvteeeiirieesereeesnreeeesssneesnannnas 140
4-1-2- RESULTATS DES ESSAIS DE TRAITEMENTS DES SOLS .....uuvtieiitieeeitreeessreeesisseeesssseeesssssessssssesssssssessssssees 141
4-1-2-1- Références Proctor et INAICES CBR ..........ccccooeeveerieeieiieieieeieeeeete sttt 142
4-1-2-2- Résistance A la cCOMPIeSSION SIMPIE .............coceereerveseieiieiieiiesieesieeeeie sttt sttt 144
4-1-2-3- Resistance a la trACION INAIFECIC.........ccccuveeeeeeeeesiieeeiieieeesiiieiieeeeeeesieeeesseeesssiisseesseeeessissseesseeens 145

oI =24 MOGUIE ...ttt ettt ettt ettt et e st e st ae ettt e et e e ane e 146
4-1-3- UTILISATION DES SOLS EN TECHNOLOGIE ROUTIERE ......eeiiuteriteeenieerteeenieesreeenseesbeessneesbeessseesaneesnneesane 147
4-1-3-1- Approche GTR 2000 et GTS 2000 €t 2007 .....coueeseeeseeeieeieeeiesieesieesieeieeie st st esieesieeieseens 147
4-1-3-1-1- SOIS & I'ELAt NATUTECL.......ecverueertieiesteeterte ettt ettt sb et sb et s bt et e sbe e b e sbeesbesae e beeaeesbeeseebesaeeneenns 147
4-1-3-1-2- Sols traités au Liant NYArauliQUE ........cecvrveeiieieieieieeisie ettt ettt sse e sensssenens 148
4-1-3-2- APPTOCHE CEBTP 1980.....cueooueiieeieeeeeee sttt sttt ettt 151
4-1-3-2-1- S0IS & I'€tat NALUTEL.....cccveerieeiieeie ettt sttt et e e s te e st e e beesateesbeesabeesseeenseesaneenseesaees 151
4-1-3-2-2- SOIS TrAIES .. uveveerreitieieeteete sttt e e et e st e et e s e e b e steebesbeebesbeesbesssessesbeessesseessesseensesseesbesseensesssessesseebennsasenns 151

4-1-4- SYNTHESE SUR L’ASPECT MACROSCOPIQUE DE L ETUDE ....uuuttiiieeiieiiirireeeeeeeiiisinneeeseeesessssseesseeesessnnees 152
4-2- ASPECTS MICROSCOPIQUES ......ooiiriririiniiininiiissississssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 153
4-2-1- ANALYSES CHIMIQUES PAR SPECTROMETRIE (ICP-OES) ......cocoiiiiiiiiiiniiiiiiieecccrcee e 154
4-2-2- ATD / ATG COUPLEES AU SPECTROMETRE DE MASSE ....eeeeiuieeeiteeeeeitreeeeitreeeeeiseeeeeisreeesssseseesssesessssnens 155
4-2-3- DIFFRACTION AUX RAYONS X ...uutttitiieiieiiireeeeeeeeeiiirsereeeeeesaisssseseesesasssssssssssesassssssesseessassssssesseessenssnsens 161
4-2-4- OBSERVATIONS AUMEBE........ooiiiiii ettt e tte e e st e e e ata e s e aaae e e s bt e e e enntaeeenanaeas 163
4-2-5- SYNTHESES SUR L’ASPECT MICROSCOPIE DE L ETUDE .....ccciiuieeeiuiieeeeiieeestreeeessseeesessesessseseesssssssssens 171
N {0 ]\ [ I U ] [ ]\ Nt 171
5- CONCLUSIONS GENERALES ... iiirririiiiisssissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 173
BIBLIOGRAPHIE..........oerccsrscssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnssssssssssnsnnnnes 177
ANNEXES. ..o tiieiciicrneeeteeisiccssnneeesesseesssssnnsessssesssssssssesssssssssssssssssssssssssssnnsesssssssssssnnsssssssssssssnnsssssssssssssnnnsans 187
ANNEXE 1: CLASSIFICATION ..eietteieteeestreesteeeseessseeesssessesasssesssssasssssssesssssssssssessssssssssssessssesssssssssssesssssssssesssssnns 187
ANNEXE 2: DIFFERENTS CAS POSSIBLE DE PST AVEC LES CLASSES D’ ARASE CORRESPONDANTES .........ccvenne 193
ANNEXE 3: DETERMINATION DE LA PRESSION DE PRECONSOLIDATION PAR LA METHODE DE PACHECO SILVA . 194
ANNEXE 4: METHODES INDIRECTES D’ESTIMATION DU POTENTIEL DE GONFLEMENT ......ccccvveeeiiieeeeireeeennnen. 195
ANNEXE 5: LES SYMBOLES DE "QUALITE" DU DIFFRACTOGRAMMIE ....ucvviiiiiiiiiirireeeeeiiiinneeeseeesesssseesseeesessnnees 197
ANNEXE 6: COURBES ATD/ATG/DTG DES ECHANTILLONS TRAITES ..ecuveiveiieeieeesreereereeenesseesseesseesessessnesens 198
ANNEXE 7: QUANTIFICATIONS A PARTIR DES SPECTRES EDS .....oiiiiiiiiiie et 201

R 10 11V | RNt 211

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~V~



Table des matiéres

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere



Liste des figures

LISTE DES FIGURES
Figure 1-1: Couches tétraédrique et octaé¢drique (Gautier 2008) ........ccverreurereerreesserserssesseessesssessesseessesssessesssesees 7
Figure 1-2: Agencement des couches octaédriques et tétraédriques (Gautier, 2008). .....ccoeererreerreerrerrerseenees 8
Figure 1-3: Structure (A) et morphologie (B) d'une kaolinite bien cristallisée (Mineralogical Society
20116 eerureeeuseersseeesseesssseesssesssseessseessssesssse s eR SRR RS R SRR RS R RS 9
Figure 1-4 : Structure muscovite/illite (A) et morphologie muscovite (B) illite (C) (Mineralogical
SOCIEEY 20 16).erreeereeseesseesseessrerssesssessseesseesssesssesssessssssssesssessseessessssesssssssesssessssesssesssesssessssesssesssesssesssessssesssesssessssesssesssessaees 10
Figure 1-5: Représentation schématique de la structure d’une montmorillonite (Gautier 2008) .............. 11
Figure 1-6 : Morphologie d'une smectite (Mineralogical SOCIEty 2010) ....ccocueerrrerreesreerreesseersermessseesseessseens 12
Figure 1-7: Schéma de la structure des minéraux argileux fIbreUX .....coccmererreeserseeereensessernserseesseeseessessesssennes 13
Figure 1-8: Morphologie de minéraux fibreux (Mineralogical Society 2016)......cccomereenreereerreeseesserseesseenes 13
Figure 1-9: Courbe de retrait (Tripathy et al. 2002).....cccceereereesreeereeeeerseesessseesssessesssesssesssesssssmssssesssssssssssseess 16
Figure 1-10: Modification des limites d’ Atterberg d’un sol aprés traitement a la chaux [adaptée de
FAIEX, 2000] cvurierueerseesssesssssessssissssesssssssssessssssssssssssessssesss s bbb 20
Figure 1-11: Modification des caractéristiques de compactage d’un sol apres traitement a la chaux
(LCPC-SETRA 2000) .0..crurressersseesssesssseesssesssseessseessssessssessssessssessssesssssssssssssssessssessssesssssssssssssssessssessssessssesssssssssssssasees 21
Figure 1-12 : Différentes formes d’ettringite développée dans des bétons: massive (1), comprimée (2) et
€N AIGUILIE (3) (DIVEL, 2001).cuieuiueeureereeurereeseeseesseessessesssesseessesssessssssessesssesssssssssesssessesss et sessse s ssssssssssesssessssmsessssanes 28
Figure 1-13 : Variation volumique lors de la formation de I'ettringite (Orsetti 1997). ..coovvvreerreerreeereeenneens 28
Figure 1-14: Coupe d’une route (d’aprés LCPC-SETRA 2000D)....c.cceeerreerrmermeesseesseesseessesmessesssessssessseess 30
Figure 1-15: Zones de classement du matériau en fonction des couples (Rt, Ezo) (LCPC-SETRA 2000a)
................................................................................................................................................................................................ 32
Figure 1-16: Abaque des classes mécaniques des sols traités pour une réutilisation en assise de chaussée
(SETRA 2007 ) tuuueeuseessseeesseesssesssseessseessssessssessssessssessssesssssessssessssessssessssessssssssssessssessssessssessssssssssesssesssssessssessssesssssssssssssanees 34
Figure 2-1 : Carte de situation et carte géologique (d’aprés Volkoff et Willaime 1976) montrant la
dépression de la Lama au Sud du Bénin avec délimitation de la zone de prélévement.......ouenernrerneens 40
Figure 2-2 : Sondage géologique a Lokossa (S1ansky 1962) ... 41
Figure 2-3 : Localisation des SiteS de PréleVEMENTS.......oeeeeeesmessseeesssssssssssssssssssssssssssssssssssessssssssssssessssas 41
Figure 2-4 : Prélévement de SOIS ar@IlEUX ... eeeeeemeeseereermesssessseesseesssesssssssssssessssesssesssesssessssssssssssssssessssssssssssesss 43
Figure 2-5 : Sol argileux séché (Lamal) et réduit a une taille inférieure 85 MM .....cooecenmeeeenmeeesneeeenns 44
Figure 2-6 : Sol Lama 2 en place apres une fOUille de LM......eenenessssessssssssssssesssssssessssesssnees 44
Figure 2-7 : Sable des cordons littOrauX €N PIACE .....wurerereermermerssees s ssssssssss s sssssssssssssssssess 45
Figure 2-8 : Sable argileux du continental terminal €n PlaACE .......cueeeeereerreemreesreerrsersessseesseeseesssssessseesseessseens 45
Figure 2-9: Exemple de courbes ATD/ATG/DTG (Tchadjie 2012) ... eeeeeemreernnerneesseesseeseessesssessseesssessseess 47
Figure 2-10: Appareil ATD/ATG €t SPECITOMEIIE ..couvevurremseerseerserssersseesseesseesssesssesssessssesssesssesssessssssssssssessesssssssseess 48
Figure 2-11 : Hllustration de la loi de Bragg (HUDEIt 2008) ........cceenmemeerrmeermeemeesrsesseeeseessessseesssessesssssssesssesnns 50
Figure 2-12: DiffractomeEIre ULIIISE ....veuierrirrersees e sessssssssssssssssssssssssss s sssssssssssssssssssssssssssesssessssssssssssssssssssssssnsess 51
Figure 2-13 : Principales émissions électroniques et électromagnétiques dues aux interactions d’un
faisceau d’¢électrons avec un échantillon (RuUste 20132) ... sssssssssssssssssseens 53
Figure 2-14: Microscope Electronique a Balayage Environnemental de I'T2M ........ooooeeeeeressseeeerssssssseeessns 54
Figure 2-15 : Tableau synoptique de la classification des matériaux (Dmax < 50 mm) selon leur nature
(LCPC-SETRA, 1992)..couiuueeeuerssseesssessseesssessssessssesssssassssessssessssessssessssssssssessssessssessssessssesssssessssessssessssessssesssssssssssssanees 56
Figure 2-16 : Détermination de la limite de retrait effective (d’aprés Bigot et Zerhouni 2000)................ 57
Figure 2-17: Principe de la mesure de I’indice de gonflement I selon la norme XP P84-703................. 58

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ Vil ~



Liste des figures

Figure 2-18: Volumes initiaux correspondant @ 22 de PriSE ... ermreessseesssssssesssseesssssssssssssssssssssssssssesess 58
Figure 2-19: VOIUumMES fINAUX ODLEIIUS ..ccuuureeureersreersseessseessssessssessssesssssessssessssessssessssesssssssssssssssessssessssessssesssssssssssssssessas 59
Figure 2-20: Cellule 2AOMELIIQUE .uuvuurvurreereseerseeesesssssssssnsssessssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssssssssssssnsssmsssssssssssssssans 59
Figure 2-21: Courbe de compressibilité cedométrique avec illustration des paramétres (Magnan 2015)
................................................................................................................................................................................................ 60
Figure 2-22 : Exemple de COUDE PrOCLOT ....c.uiveeereeeeeeeeseesseesseessessseessesssssssssssessssssssesssesssesssessssssssssssesssssssssseess 62
Figure 2-23 : Dispositif de poingonnement pour 1'essai CBR .........oceenenneneeneeneeneeseseeseessessesssessessesssenes 62
Figure 2-24 : Caractéristiques de 1a MINI-0AME .....ccc.oeremremrernerresresrnsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssans 65
Figure 2- 25: EPrOUVEHIES AESAGIEIEES .uumuvvrrrmresssmmssssseeeessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssseee 66
Figure 2-26 : Principe de I'eSSai & COMPIESSION .......vvuureemeermseerseesssessssesssseesssesssssesssssssssessssessssessssessssssssssesssseseas 67
Figure 2-27 : Courbe force-defOrmation ... eeeeeeeeseeseesssessesssessseessesssesssesssssssesssesssesssessssssssssssessssssssssssesss 68
Figure 2-28: Presse MTS utilis€e (I2M-GCE)....oerenerreeseensessesseessensessesssessesssssssssesssessssssssssssssssssssesssssssanes 69
Figure 2-29: Eprouvettes en place pour 1a COMPIESSION .....ccuuuwuvvvvveeeeeeeeesssssssssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssesees 69
Figure 2-30: Eprouvettes en place Pour 18 traCtiON ..........ceeeeesmeesmeessessseessssssssessssssssssssessssesssssssssssssanees 70
Figure 3-1 : Courbes granulométriques des Materiaux EtUAIES ... ermeemerssemseersmersmessseesseesssesssesssesseesssesssesseess 71
Figure 3-2 : Diagramme de plasticité de Casagrande. ........coereereeserseeeseessessesssesseessesssessssssessssssessssssesssssssses 72
Figure 3-3 1 COUrDES A& TEIIAIL ..eueereeerereesseeseeeseessesseessesseessesssessessses s seesssssesssessse s ssss bbb s sessse e sssans 73
Figure 3-4 : Diagramme de sensibilité des sols a I’eau (selon Magnan et Youssefian 1989).......cccccovuuunee 77
Figure 3-5 : Courbes de compressibilité 0€dOMETIQUE .....cuueereesreereerseeemersemsseessmesssesssesssessssesssesmssssesssessssssseess 82
Figure 3-6 : Courbes ATD des échantillons étudiés avec indication des phénomeénes communs ............. 87
Figure 3-7 : Pertes de masse des €chantillons GtUAIES .........uereereereeseeseeneesersesseeees e ssesssesns 88
Figure 3-8 : Diffractogrammes juxtaposés des échantillons argileux par la méthode des poudres .......... 89
Figure 3-9 : Morphologie des EChantillons .......ceeeeeereermersseesseesseesssesssesssesssessssessesssesssessssssssesssssssesssssssssssseess 90
Figure 3-10 : Courbes ATD — ATG — DTG de la kaolinite et de la montmorillonite de référence............ 92
Figure 3-11 : Courbes ATD — ATG — DTG de la bentonite et de la palygorskite de référence .........ccuueune. 93
Figure 3-12 : Spectrogrammes de masse des argiles de réference. ... 94
Figure 3-13 : Spectres EDS et quantification des argiles de réference........cmeesseesnen: 95
Figure 3-14 : DRX sur lames orientées (naturel — four 8 550°C) de AT L....onermeereereerseeensersersseesseesssessseens 96
Figure 3-15 : Photos MEB €t SPECLIes de AT T ....c.ceieeerrermerreesseesseessesssesssesssessssessesssssssesssessssssmsssssesssssssssssseess 96
Figure 3-16 : Eléments de cartographie de AT 1 ......eeereesneesneeseeessssesseesssessesssessseessessssesssssssessssssssessseess 97
Figure 3-17 : Superposition de cartographies d’éléments de AT ... 98
Figure 3-18 : Reconstitution de phases - Spectre et quantification de AT ... 98
Figure 3-19 : Courbes ATD — TD — DTG d€ ATT ...eererrrerreerreeeseerseesssssesssessssessesssessssessessssssssssssesssssssssssesss 99
Figure 3-20 : Spectre de Masse de AT ...t sesssssssesssssssessssesssesssesssessssssssssssssssessssssssssss 99
Figure 3-21 : Recherche des fiches dans la base pour ATT ... 100
Figure 3-22 : DRX sur lames orientées (naturel — four @ 550°C) de LT ...ooveeereneennernemserneesseesseeseeseenees 101
Figure 3-23 : Photos MEB et spectres EDS de LT .....oessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 102
Figure 3-24 : Cartographies chimiques €1émentaires de LT .......coereeneeenseennemseeseesssesssessseesseessssssesssessnes 103
Figure 3-25 : Superposition d’éléments de cartographie de LT ......coenenneenseeneenseenmesseesseesssesssesssessnes 103
Figure 3-26 : Reconstitution de phase et spectre de la phase principale de LT (en bleu) ....ovceerevueenne. 104
Figure 3-27 : Courbes ATD — TD — DTG d@ LT ...overreesensnessesssrssssssssssssesssssssssssssssssssssssssssssssnes 104
Figure 3-28 : Spectre de masse de LT ... sssssssssssssssssssses 105
Figure 3-29 : Recherche des fiches dans 1a base pour LT .........eeeneeeensessseessessseesssessesssessnes 106
Figure 3-30 : DRX sur lames orientées (naturel — four & 550°C) de SA ....oeereenrernmeeneesseesseernsessennnee 107
Figure 3-31 : Quelques images MEB de SA ... ssssssses 107
Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ viil



Liste des figures

Figure 3-32 : Spectres et quantification de SA.......e s 108
Figure 3-33 : Cartographies chimiques ¢1€émentaires de SA ... seesssesssssessnes 108
Figure 3-34 : Superposition de quelques cartographies élémentaires de SA.......ccourereenreeneeererssessernsennees 109
Figure 3-35 : Reconstitution de phase - Spectre et quantification de SA .......cceonrreneenneneeneensesennsennees 109
Figure 3-36 : Courbes ATD — TD — DTG d@ SA... e sesssssssssssssssessssssssssssssssesssessssssessees 110
Figure 3-37 : Spectrometre de Masse de SA ... sssesssesssessssssssssssessses 110
Figure 3-38 : Recherche des fiches dans la base pour SA a 'aide du logiciel EVA ... 111
Figure 3-39 : DRX sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de AT2 .....cveeereerrerneeserneemnerssessensennees 112
Figure 3-40 : Images et Spectres EDS de AT2 ... neeeeeseesesesesssesssssssssssssssssssessesssesssssssssssssesssesees 113
Figure 3-41 : Cartographies d'€1ments de AT2 ... seesssssssessseessessssssssssaes 114
Figure 3-42 : Superposition de quelques cartographies élémentaires de de AT2......ccooveereeereernrerseennee 115
Figure 3-43 : Reconstitution de phase - Spectres de phases et quantification pour AT2 .......ccoccnreenreenne. 115
Figure 3-44 : Courbes ATD — TD — DTG de AT2

Figure 3-45 : Spectrometre de masse de AT2..............

Figure 3-46 : Recherche des fiches de 12 base pour AT2 ... eeeenenmerneesseessessseesesseesssesseesssesssessseeens 117
Figure 3-47 : DRX sur lames orientées (naturel — four @ 550°C) de Sm....vveeeceeeereeseeeerneerseeesseesseesseeens 118
Figure 3-48 : Photos MEB et SPECIeS de SIM......ccciueuriereeneessereesseessessessesssessessssssssesssssssssssssessssssssssssesssessees 119
Figure 3-49 : Cartographie d’él€ments POUL SIM......occereereereesrerseesreensessessesseessssseessssessssssessesssssssssssssssssssssesees 120
Figure 3-50 : Superposition de cartographies élémentaires pour Sm Bleu (K) - cyan (Si) — Magenta (Ti)
= VEIT (FE) = JAUNE (CA) eerrrereemseemseesseersessessseesseesssesssesssessseesssesssesssesssessssesssssssesssessssssssesssesssessssesssssssessssssssssesssesssseens 120
Figure 3-51 : Reconstitution de phases — Spectres de phase et quantification pour Sm.......cccccoecveeereeneee 121
Figure 3-52 : Courbes ATD — TD — DTG d€ S ....cccurierieneereerecneeeessessesseessssssessssessssssessssssesssssssssessssssessees 122
Figure 3-53 : Spectre de mMaSsSe de SIM........eineeeeee et ssessesse s sssssss s sessss e ssssssssssssssessssssesaees 122
Figure 3-54 : Recherche des fiches de 1a base POUr S ceceeeeerneernnereesseeseesseesessessseesseessesssesseeens 123
Figure 3-55 : DRX sur lames orientées (naturel — four & 550°C) de SAM....occvereernreereeseerseernmersseesseesseeens 124
Figure 3-56 : Photos MEB et Spectre EDS de SAM ... 124
Figure 3-57 : Cartographie d’é1éments POUL SAIN ... ssssnes 125
Figure 3-58 : Superposition de cartographies ¢lémentaires pour SAm (Potassium (bleu), silice (cyan),
TIEANE (TNAZEIITA) ). .reurresseessessserssesssessseesseesssessseessessseesssesssesssesssessssesssesssesssessssesssesssesssessssesssesssesssesssnesssesssesssesssessssesasessaes 126
Figure 3-59 : Reconstitution de phases — Spectres de phase et quantification pour SAm ........ccocevrvenne. 126
Figure 3-60 : Courbes ATD — TD — DTG d€ SAM......cconieiisnsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssaes 127
Figure 3-61 : Spectre de masse de SAI ... sssaes 127
Figure 3-62 : Recherche des fiches de 12 base pour SAM ... sessessseeseeens 128
Figure 4-1: Courbes Proctor des trO1S SOIS .....urreereerreeeseesessessseesssesssesssessssssssesssssssssssessssssssesssesssessssssssssssessses 140
Figure 4-2: Courbes Proctor Normal et Modifié¢ des sols avant et apres traitement.........oeeeeveerrerneennee 142
Figure 4-3: Evolution du CBR des sols en fonction de la teneur en LHR ... 143
Figure 4-4: Résistance a la compression (Rc) en fonction du temps de cure et du dosage en liant....... 145
Figure 4-5: Evolution des résistances en traction en fonction de la teneur en liant et du temps de cure
............................................................................................................................................................................................. 146
Figure 4-6: Evolution du module & 28 €t 90 JOULS couu.vrrrimseeeressssseerssssssseeesssssssssssssssssesssssssessssssssesssssssseesses 146
Figure 4-7: Classification GTR des trois sols (d’aprés LCPC SETRA 2000D) .....ccccneemeemreerreeesseensernennnee 147
Figure 4-8 : Classement des matériaux traités selon (Rtgg ; Eteo) pour une couche de forme (d’aprés
LCPC SETRA 20000)...c0uuerureeeusessseessesssseesssessssessssssssssessssssssssssssessssessssesssssssssssssssessssessssessssssssssssssssssssessssessssessssssssas 149
Figure 4-9 : Classement des matériaux traités selon (Rtoo ; Etoo) pour une couche d'assises (d’apres
SETRA 2007) wueveueeruseeesseesssesssssessssessssessssessssessssssssssessssessssessssesssssssssssssssessssessssessssessssesssssessssessssessssessssssssssssssssssssessseses 150
Figure 4-10: Courbes ATD de AT NON traité €t traIte .....ouurrmeerseersmersressseessesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 156
Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~IixX ~



Liste des figures

Figure 4-11: Spectrometres de masse de AT Non trait€ et traite ... ereernernseeseesseesssessssssessssesseesssssessnes 156
Figure 4-12: Evolution de la perte de masse de AT ......oeenmemreeeneesseesessesseesssessssssssssssessessssssssssaes 157
Figure 4-13: Courbes ATD de Sm naturel € traite .........ovveereereeereenserrerserseesesssessessessesssessesssessesssessessesssesees 157
Figure 4-14: Courbes ATD ATG et spectrometres de masse de Sm naturel et traité .........ccovveereesreenees 158
Figure 4-15: Evolution de la perte de Masse de SH.....cceeeereernermeeseesseessessssssesssessssssssesssesssesssessssssssssses 158
Figure 4-16: Courbes ATD de SAM NAtUTE] € trAItE ... rrmeemeereersrerreesseesseressersesssemsseesssessesssessseessessssssessaes 159
Figure 4-17: Spectrometre de masse de SAM naturel et traite........o e reeermeenseeeesseesssessmesssessseessssssessessnes 159
Figure 4-18: Evolution de la perte de masse de SAM .......ccoeeereereenreeremserneeseseeserses s sessessesssesees 160
Figure 4-19: Diffractogrammes juXtapoSE€s de AT .....cccveereereersermernresremserssessssssessessessesssessesssesssssssssessesssesees 162
Figure 4-20: Diffractogrammes juXtap0SEs de SIM......uwurerrmeesmernmessmessseesserssessesssesssessssssssesssesssesssssssssssssses 162
Figure 4-21: Diffractogrammes juXtap0S€s A€ SAIM .....cuuueeeerreernmermemsseessersssersesssesssesssssssesssessssessessssssssssses 163
Figure 4-22: Images MEB de AT non traité (A) et trait€ @ 6% (B)...cccreenrernmeeeeneerneersmeeseesseesseessessseennes 164
Figure 4-23: Images MEB de AT trait€ @ 6% ..o ssssssssssssssssssssissssssnes 164
Figure 4-24: Images MEB d€ AT traité......ccoomreeeneeeneenessessesssessesssesssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssessees 165
Figure 4-25: Eléments de cartographie de AT 06 ......couovrerrcereeermeesressmessmsssmssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssens 165
Figure 4-26: Reconstitution de phases de AT 66 ....c.couorerreereeermeesresinessnsssmssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssens 166
Figure 4-27: Quelques images MEB de S 6% ... 167
Figure 4-28: Image MEB et spectre EDS de différentes parties de Sm trait€ @ 6% ....courieneernsersissinnnee 167
Figure 4-29: Eléments de cartographie de SIM 6% ..........ccommmmmmseeesssmssssssssssssssssssssssssssmssssssssssssssssssssseess 168
Figure 4-30: Image MEB et spectre EDS de SAI %0 .......ovcueeeeeneeeeneernnerseessessseessesssssseesssesssssssesssssseeens 169
Figure 4-31: Eléments de cartographie de SAM 6%.......cc.ovvwmmvssersssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnes 169
Figure 4-32: Reconstitution de phases - Spectres de SAI 6%0........counneine: 170
Figure A-1: Classification des sols fins (+ de 50 % d'éléments < 0,08 mm) en laboratoire. Diagramme

(0 LC N 0] T T (=TS S 187
Figure A-2: Classification GTR des fins (+ de 50 % d'éléments < 0,08 mm) [GTR, LCPC-SETRA,
20007 woreeereesseesseesseessressresssesssessssesssessseesseesssesssesssessseesseesssesssesseesssesssessseeEseEE LRSS SRR SRR R SRR E SRR R AR R 188
Figure A-3: Détermination de la contrainte de préconsolidation par la méthode de Pacheco Silva..... 194
Figure A-4: Courbes ATD/ATG/DTG de I'échantillon AT traité & 3%0 .oeeneenmeessmsesmsessssessssssssssssssssanns 198
Figure A-5: Courbes ATD/ATG/DTG de 1'échantillon AT traité€ & 9%0 ..eemeenmeesmsesmeessssessssesssesssssssanns 198
Figure A-6: Courbes ATD/ATG/DTG de I'échantillon Sm trait€ & 3%0.....ccowueermeermeeeseessseesssessssessseesanes 199
Figure A-7: Courbes ATD/ATG/DTG de 1'échantillon Sm trait€ @ 9%0.....ccemeereeermeesseessseessseesseessseesanes 199
Figure A-8: Courbes ATD/ATG/DTG de 1'échantillon SAM trait€ & 3% wueneeneessmreesmeessssesssssssssessseesnnns 200
Figure A-9: Courbes ATD/ATG/DTG de 1'échantillon SAmM trait€ & 9% ...ocveenmeerrmeeemeesssmesssssssssessssessnnns 200
Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~X~



Liste des tableaux

LISTE DES TABLEAUX
Tableau 1-1: Composition des différentes classes de ciment (NF ENT197-1) .coccvrcrerreneneneenesnesnssnssnsensens 18
Tableau 1-2: Caractéristiques mécaniques requises pour 1’utilisation d’un sol traité en couches de forme
(LCPC-SETRA 20002) ..0uuerureessersseesssesssseesssessssesssseessssessssessssessssessssessssesssssessssessssessssessssssssssessssessssessssessssesssssssssssssasees 31
Tableau 1-3: Criteres d’argilosité et granularité des sols fins et sableux utilisables en couches d’assise
(SETRA 2007) tuuuteuuresseessseesssesssssessssssssssssssessssesssssssssesssssasssssssssesssssssssesssssasssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssessssssssssssssssssanens 32
Tableau 1-4: Caractéristiques mécaniques requises pour 1 utilisation d’un sol traité en couches d’assise
[SETRA 2007 ]ueeuureeesseeesseeesssesssseesssesssseesssesssssessssessssesssssssssssssssessssessssessssesssssessssessssessssessssssssssssssssssssessssessssessssssssssessssessas 33
Tableau 1-5: Seuils de classes mécaniques des sols traités (SETRA, 2007) cccveveeerevrerererresseenessessssssssssnssns 34
Tableau 1-6: Classes de trafic (CEBTP, 1984) ...nsinssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssans 35
Tableau 1-7: Caractéristiques des sables argileux utilisables en couche de fondation (CEBTP, 1984)..36
Tableau 1-8: Caractéristiques des sables argileux aptes pour un traitement (CEBTP, 1984) .......ccuennee. 36
Tableau 1-9 : Caractéristiques requises des sables argileux aprées traitement (CEBTP, 1984)......cccceuu.e. 37
Tableau 2-1: Pics caractéristiques de quelques minéraux (Delvigne 1965).....ceeereeereeemeemeesseesseesssessseens 48
Tableau 2-2: Pertes en poids théorique attribuées aux molécules enlevées (Robert 1977, Saiyouri 1996)
................................................................................................................................................................................................ 49
Tableau 3-1: Surface spécifique et CEC des min€raux argileuX COUTANLS ......oueeermereessesseesessesssesssssessseans 74
Tableau 3-2: Paramétres d’identification deS SOLS .......uwererreesreesseerseessersessseesssessesssessseessessssssssssesssssssssssseess 75
Tableau 3-3: Désignation des échantillons de SOIS EtUAIES .......cceerrererreereereeerernserse e ssesseeans 76
Tableau 3-4: Sensibilité d’une argile au retrait-gonflement d'apres Chassagneux et al. 1996 ..., 76
Tableau 3-5: Indice d’activité de bleu Acb de quelques argiles (d'apres Lautrin 1989).....cccveeveeereeerreenneens 77
Tableau 3-6: Estimation du potentiel de GONTIEMENT .........cvereereeereerreereeeseeseesrees s ssesssessseesssessseees 78
Tableau 3-7: Valeurs estimées de I’amplitude relative du tassement (teneur en eau de saturation - limite
4 S35 (5 5 L) PPN 79
Tableau 3-8: Expansion probable des sols (d’aprés HOltZ 1970) ....cceeeereerreernmernmeeseesseesseessersesssessssesssessseess 79
Tableau 3-9: Expansion totale probable en % des 6 sols (dans les conditions séches a saturées) sous une
SUTCRATZE A€ 0,9 KPa...... ettt b b R 79
Tableau 3-10: Synthése de quelques classifications basées sur les parametres d'identification .............. 80
Tableau 3-11: Résultats d’essai de gonflement dans I’€aU........ceeeeeeeeeeseesseessmessmeessessseesssesssessssssessseesssessseess 81
Tableau 3-12: Résumé des résultats d'essais CAOMEITIGUES ....veereeereesermserssemseessmesssesssessseesssesssesssssssessssssssssssesss 82
Tableau 3-13: Corrélation de Cg vis-a-vis du risque pathologique (d’aprés Chassagneux et al. 1996)..83
Tableau 3-14: Indices de compression (Costet et Sanglerat 198 1) ... 83
Tableau 3-15: Classification des sols suivant 1J(r:°e (Phillipponat et Hubert 2015) ....ccovvereereeereeerneenrenns 83
0

Tableau 3-16: Synthéses de quelques classifications basées sur les essais c@domEtriques......couweereereennes 84
Tableau 3-17 : Eléments chimiques majeurs de quelques matériaux de référence .......ooeeeereeeseeeseeesseens 85
Tableau 3-18: Composition chimique des SOIS EtUAIES ......vwrrrerreeereerreerserseesseesssesssessseesseesseessessesssesssesssssssseees 86
Tableau 3-19: Teneur en carbonates de calcium et en Matieres OrZANIQUES ......weseesseesseeeseersserssesssessseesssessseees 87
Tableau 3-20 : Récapitulatif des pertes de masse associées aux différents phénomenes.........coeeveeererreennes 89
Tableau 3-21: Eléments chimiques majeurs des matériaux de réference......mmmmmmmrererssseesssesssessneens 91
Tableau 3-22: Teneur en carbonates des argiles de références EtUdiCes .. 91

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~Xi~



Liste des tableaux

Tableau 3-23: Composition chimique ICP-OES de AT1 . sssssssssssssssssssssssssssssssssseeens 100
Tableau 3-24: Minéraux les plus probables de AT1 selon le logiciel EVA ... 101
Tableau 3-25: Composition des pertes de masse de LT avec d'autres palygorskites........uemermereeserns 105
Tableau 3-26: Composition chimique ICP-OES de LT ......ccccnnsnssnssssssssssssssssssssssssssssesns 106
Tableau 3-27: Minéraux les plus probables de LT .......coeeeeeeenernessessseesseessessssssessssessessssssssssseeens 106
Tableau 3-28: Composition chimique ICP-OES de SA ....oeeesnerseesseessesssesssssssessssesssesssessssssseens 111
Tableau 3-29: Minéraux les plus probables de SA ... ssesssssssesseeens 112
Tableau 3-30: Composition chimique ICP-OES de AT 2......cccunmnenmemesnsssnsnsssssssssssssssssssssssssssssssseens 117
Tableau 3-31: Minéraux les plus probables de AT2 ... sssssssssssssssssssens 118
Tableau 3-32: Composition chimique ICP-OES de Stm.....ocnereeeenmerseesseesseessessssssessssesseessessseeseeens 122
Tableau 3-33: Minéraux les plus probables de S .........cuereeeeeeeesnenmenees s seessssssessseeens 123
Tableau 3-34 : Composition chimique ICP-OES de SAM .....oceeeernenerreeseesseesseesssseesssesssessessseesseeens 128
Tableau 3-35: Minéraux les plus probables de SAM ... ssssssssssssssssssens 128
Tableau 3-36: Minéraux constitutifs des échantillons étudiés (DRX sur le passant & 80 pm) ....c.cceeenee. 129
Tableau 3-37: Pourcentage de minéraux argileux dans 1'échantillon global .......c.cccoeeeereerreernneenneesseesseeens 130
Tableau 3-38: Concentration moyenne dans la crotte terrestre des éléments mis en évidence............... 131
Tableau 3-39: Composition surfacique des SPectres du SOl AT L ... rnrenssesrresrsssssssssssssssssssssssens 132
Tableau 3-40: Composition surfacique des SPECtreS du SOl LT ... evecnnrenresssissssssssssssssssssssssssssssssseens 133
Tableau 3-41: Composition surfacique des SPECLreS du SOl SA ... ssssssssssssens 133
Tableau 3-42: Composition surfacique des SPeCtres du SOl AT 2 ... nrennrerneesesssnssnssessesssesssssssssssssssens 134
Tableau 3-43: Composition surfacique des SPECtreS du SOl SM......eerreenmremresrreesesesessseseessssssssessesssnsssseens 135
Tableau 3-44: Composition surfacique des SPectres du SOl SAM ... crennenesnes s sssssssssssens 135
Tableau 3-45: Proportion des différents minéraux des six sols a partir de la microanalyse (MEB)...... 135
Tableau 4-1: Caractéristiques physiques et mécaniques des SOIS NATUTELS ....uceeeereereeereennesseenseeseesseeseeseenes 141
Tableau 4-2: Récapitulatif des résultats Proctor €t CBR ... seeseesseesesseesssesseessessseeseeens 144
Tableau 4-3: Paramétres d’identification simple des SOIS NATUTELS ......cc.eeeeerreesreeeseersermerseesseesseesseesseeseeens 147
Tableau 4-4: Récapitulatif des caractéristiques aprés traitemMENt ..........ocveeeresseerseesssssssssssssssssssssssssens 148
Tableau 4-5 : Utilisation possible des sols aprés traitement (GTR-GTS) ....coeveenmernnsenneessessssessesssssseeens 150
Tableau 4-6 : Récapitulatif des critéres d'utilisation des SOIS NON trAItES ......rwereereereeereermesseessesseesesseessesnees 151
Tableau 4-7: Caractéristiques des sables argileux aptes pour un traitement (CEBTP 1984).......c.c....... 151
Tableau 4-8 : Caractéristiques des sols apres traiteMeNt .. 152
Tableau 4-9 : Utilisation possible des sols aprés traitement en couche de fondation (CEBTP)............. 152
Tableau 4-10: Matériaux cimentaires 185 PlUS COUTANES .......vwueereereesrerremssereeeseesessessessesssesseesssssessesssessesssesaees 153
Tableau 4-11: Teneur en éléments chimiques des ChantillonS..........eeeeereereesseeeseeesersesseesseesssesssesssessseeens 154
Tableau 4-12: Teneur en carbonate de calcium et en soufre des €chantillons .......c.ccceereereernneenseesseesseeens 154
Tableau 4-13: Récapitulatif des pertes de MASSE .......wrrrreesreerrerrssssssssessessssssess s sssssssssssssssssas 160
Tableau 4-14: Quelques pics de MAtETiaUX CIMENTAITES .....vverrerseersersersseessserssesssess s sssssssssssssssssas 161
Tableau 4-15: Composition surfacique des SPeCtres du SOl AT B90......c.erernmeesesssseeseessessssesssessens 166
Tableau 4-16: Composition surfacique des spectres du SOl SAM 690 ......cccovevreereerrmeesrersessnsssmeesssssssssneens 170

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ Xil ~



Introduction générale

Introduction générale

Les sols « gonflants », sujets au retrait et au gonflement, sont des sols qui se distinguent par
une forte concentration en argiles ; ces sols augmentent de volume au contact de 1’eau et se
rétractent en formant des fentes de rétrécissement au départ de celle-ci. Les sols argileux sont
fréquemment rencontrés dans plusieurs régions du monde (USA, Australie, Afrique du Sud,
Maghreb, Ethiopie, Madagascar, Israél, etc.) ot ils posent une réelle problématique justifiée par
le nombre important des travaux et publications qui y sont consacrés depuis longtemps; selon
plusieurs auteurs (Cisse 1985; Chen 1988; Mouroux et al. 1988; Snethen 1980 ; Saiyouri et al.
2004; Plat et al. 2009; Tran 2014), I’amplitude des phénomeénes de gonflement et de retrait, est
fonction de la nature de 1’argile et son état initial.

De nos jours encore, une recherche soutenue se fait pour limiter les conséquences occasionnées
par ce phénomeéne représentant une part importante et croissante des sinistres classés dans les
catastrophes naturelles. En France, afin de sensibiliser les constructeurs sur ce risque, il a été
mis a la disposition du public depuis 2004 (BRGM 2012) le site www.argiles.fr, un site de
référence sur les risques liés au retrait-gonflement des argiles; ce site permet de s’informer sur
les manifestations du phénomeéne et la manicre de les prévenir, et donne acces aux cartes d’aléa
des risques du retrait-gonflement disponibles.

Dans les zones tropicales, la présence de ces sols s’explique car des argiles peuvent se former
par altération des roches basiques sous des conditions climatiques alternant saison séche, saison
humide ou des conditions de dépo6ts particulieres (Livet 1988). Les alternances saisonnieres trés
contrastées régnant dans ces zones favorisent de fortes variations de teneur en eau dans les sols.
Ainsi durant la saison pluvieuse, les sols accumulent d'importantes quantités d'eau qui, par la
suite s'évaporent progressivement durant la saison seéche. Des observations effectuées a
Kimberley (Afrique du Sud) ont révélé des amplitudes de gonflement de 0,6 m pour une couche
de sols gonflants de 6 m d’épaisseur (Williams 1991).

Au Bénin, ces sols se trouvent au Sud dans la dépression médiane de la Lama ou ils sont a
l'origine de beaucoup de désordres multiples et multiformes dans des ouvrages, aussi bien les
batiments que les structures routi¢res. Face a cette situation, et a I’instar des chercheurs d'autres
pays du monde, des études ont été initiées sur le phénomene (Adjati 1986; Adande-Kinti 1998)
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dans le but de définir des moyens de prévention pour avoir des ouvrages durables. L'aspect
traitement des sols a été le plus étudié. Les produits de stabilisation alors connus étant la chaux,
le ciment, les sels. Des travaux effectués au Bénin, il ressort que la solution obtenue a partir de
la cosse du parkia biglobosa (néré) réduirait le gonflement des sols argileux (Kiki 2004).

Dans le contexte actuel, n’étant plus concevable d’adopter d’autres solutions que de construire
sur les matériaux en place et souvent avec ceux-ci (Livet 1988), une maitrise des sols de la
région s'avere donc indispensable; celle-ci passe nécessairement par une caractérisation
compléte au laboratoire. Or I'analyse bibliographique révele que les causes des désordres créés
par les sols argileux (échelle macroscopique) trouvent leur origine souvent a 1’échelle
microscopique.

Les essais géotechniques routiers sont réglementés par plusieurs normes qui se basent
essentiellement sur des paramétres mécaniques pour apprécier la conformité d'emploi d'un
matériau. Dans le cas particulier des sols fins argileux, la caractérisation du potentiel de
gonflement des sols a partir de méthodes indirectes se basant sur différents parameétres
d’identification donnent quelquefois des résultats ne permettant pas au final de se prononcer
sans équivoque sur le caractére gonflant des sols. Ainsi, malgré la multiplicité de corrélations
¢établies, l'appréciation du comportement des sols par les seuls parameétres mécaniques est
quelquefois biaisée. Dans cette situation, les caractéristiques géotechniques macroscopiques
des sols, indispensables a connaitre, doivent étre complétées. Ainsi cette étude permettra de
rechercher, dans le domaine des techniques routieres, d’autres moyens de caractérisation
pouvant permettre d’apporter des approches de solution en ce qui concerne la caractérisation
des sols en s’appuyant entre autres sur le développement, sans cesse croissant, des outils
d'analyse a I'échelle microscopique.

Aussi, la réalisation de structures routicres dans le cas des sols fins est souvent difficile par leur
forte humidité et/ou leur forte argilosit¢ (LCPC SETRA 2000a). Les sols fins, a 1’état naturel,
sont souvent mis au rebut et substitués par des matériaux présentant de meilleures
caractéristiques mécaniques (Maubec 2010). Cependant, actuellement le contexte de
développement durable, les enjeux économiques et environnementaux incitent, lors des travaux
de terrassement, a valoriser les matériaux locaux présentant parfois des caractéristiques
mécaniques inadéquates pour étre employés (Abdo 2009a). Cette valorisation se fait de plus en
plus par le traitement des sols au liant hydraulique routier (LHR), puisque I’expérience a montré
qu’il permet de modifier le comportement mécanique et la maniabilité des sols afin de les rendre
aptes au terrassement quand bien méme, dans le cas des sols fins trés plastiques, la situation est
un peu plus délicate.

Ainsi, ce travail se propose :

- de comprendre les manifestations mécaniques/macroscopiques a partir d'éléments
apportés par les analyses chimiques, thermiques, minéralogiques et microscopiques.

- de contribuer a l'accessibilité de la dépression de la Lama, difficile d'acces en saison
pluvieuse, en contribuant a une meilleure caractérisation des matériaux routiers.

La démarche scientifique et méthodologique que nous avons choisie consiste a :
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caractériser les prélévements de sols argileux issus de la dépression de la Lama par une
approche multi-échelle. Cette démarche consiste a interpréter les observations
macroscopiques : caractéristiques mécaniques (références Proctor, indice CBR,
résistance a la compression, résistance a la traction, module) et physiques
(granulométrie, plasticité, retrait, parametres de gonflement et de compressibilité
cedométrique) a la lumiére d’observations microscopiques : chimiques (ICP-OES),
minéralogiques (Diffraction aux Rayons X), thermiques (ATD), microscopique
(MEBE).

faire une étude de traitement de sols en place et de matériaux d’apport se trouvant le
moins ¢loigné possible de la zone d'étude avec pour objectif une valorisation

d'utilisation en couches d’assise (technique routiere).

ressortir les points importants apportés par la panoplie d'essais de caractérisation ainsi
que de traitement et préciser les points forts apportés par les nouveaux essais dans la
procédure habituelle d'étude géotechnique routiére.

Le présent rapport de recherche a été scindé en quatre chapitres :

>

le premier chapitre est une synthése bibliographique sur les aspects relatifs a
l'utilisation des sols fins en géotechnique routiere. Il est d'abord consacré aux sols et
concerne la structure et l'organisation, les mécanismes de gonflement et de retrait;
ensuite, I’état actuel des connaissances sur le traitement des sols argileux a la chaux et
au liant hydraulique routier est abord¢; enfin, ce chapitre présente les conditions
d'utilisation des matériaux en assise de chaussée.

le deuxieme chapitre présente les milieux d’étude ainsi que la démarche expérimentale
et les techniques de caractérisations employées lors de cette étude.

le troisiéme chapitre présente les résultats de caractérisation microscopique (chimique,
minéralogique, DRX, ATD) et macroscopique (identification géotechnique,
compressibilité, mécanique) des sols étudiés (quatre sols prélevés au Sud du Bénin dans
des zones ou ces sols argileux posent des probleémes en infrastructure routieére et deux
sols pouvant entrer dans la constitution des couches de chaussées).

le quatriéme chapitre est consacré a 1’étude au laboratoire du traitement. L’influence
du traitement sur les sols a été mesurée grace aux caractéristiques mécaniques (indice
CBR, résistance a la compression simple, résistance a la traction indirecte, module
d’¢élasticité) des matériaux argileux traités ; le suivi de la résistance a la compression
simple des éprouvettes immergées dans I’eau, pour simuler un contact prolongé avec
I’eau, a été également fait.

enfin, la conclusion suivie des recommandations, des suggestions et des perspectives.
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Chapitre 1- Les sols fins pour une utilisation dans les infrastructures
routiéres

Les sols sont des matériaux complexes composés de phases solides (particules minérales ou
organiques), liquide (eau interstitielle chargée en ¢léments solubles) et gazeuse. La
géotechnique routiére valorise le sol comme matériau support et/ou de construction et
s’intéresse, si besoin, a ses interactions avec les agents chimiques de traitement au nombre
desquels se trouvent la chaux, les ciments et les liants hydrauliques routiers.

Ce chapitre décrit la complexité du sol et de ses constituants ainsi que leur agencement, présente
différentes méthodes de caractérisation des sols au laboratoire et fait le point sur les
connaissances relatives aux mécanismes de stabilisation des sols par les liants hydrauliques; les
conditions d'utilisation des sols fins en technologie routi¢re sont également abordées.

1-1- Les sols fins

Le sol est « une formation naturelle de surface, a structure meuble et d'épaisseur variable,
résultant de la transformation de la roche-mére sous-jacente sous l'influence de divers
processus, physico-chimiques et biologiques, au contact de I'atmosphere et des étres vivants »
(Jean et Guibert 2011). Les sols sont constitués de particules de minéraux regroupées en
agrégats. Ces minéraux, stables ou évolutifs sous l'influence des intempéries (conditions
barométriques et climatiques de la surface de la terre), se présentent généralement dans les sols
sous forme (Cabane 2005) :

e de grains polygonaux plus ou moins réguliers dont la taille se situe entre quelques
microns et quelques millimetres;

e de lamelles pour les argiles dont la plus grande dimension ne dépasse pas quelques
microns;

e d’agrégats correspondant a des fragments de roches: leurs formes résultent de la
morphologie des minéraux qui les constituent.

1-1-1- Origine
Les sols ont deux origines principales qui sont :

> la désagrégation des roches par altération mécanique et physico-chimique sous I'effet
d’agents naturels:
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o fissuration consécutive a la décompression, aux effets des chocs thermiques ;

e action mécanique (chocs et frottements) dans un processus naturel de transport
gravitaire glaciaire, fluvial, marin, éolien ;

o attaque chimique sous l'effet des circulations d'eaux agressives (acides ou
basiques).

> la décomposition d'organismes vivants : végétaux (tourbes) ou animaux (craies).

Les sols que I’on rencontre dans la nature ont des dimensions de grains trés variables. D'apres
la classification francaise (Magnan 1997), on distingue : les blocs (> 200 mm) ; les galets et
cailloux : (20 a 200 mm) ; les graviers (2 a 20 mm) ; les sables (de 20 um a 2 mm) ; les
limons (de 2 a 20 um) et les argiles (<2 pum).

Notre domaine d’étude s’étend des sols argileux aux sols sableux. Généralement ces sols, a
I’état naturel, sont un mélange de sable, d’argile ainsi que d’autres minéraux tels que l'alumine,
les sulfures, les oxydes et les hydroxydes, les feldspaths, les carbonates, la mati¢re organique,
etc., chacun de ces minéraux jouant un réle non négligeable dans les propriétés physico-
chimiques du sol.

Le sable est souvent le produit de la décomposition du granite par arénisation ou du micaschiste
du fait de I'érosion. Ainsi, ses composants les plus fréquents sont le quartz (forme bien
cristallisée de la silice qui est I’élément le moins altérable du granite), ainsi que les micas et les
feldspaths. La plupart des sables proviennent de 1’érosion de roches granitiques mais il y a aussi
une grande partie du sable qui est apportée par les courants fluviaux. Les bandes sablonneuses
rencontrées le long du littoral dépendent donc fortement de la nature des roches qui les
entourent et de la puissance des vagues.

L’argile se forme le plus souvent par altération chimique des roches qui affleurent a la surface
de I’écorce terrestre sous I’action des eaux. Le domaine privilégié de l'argile se trouve donc
dans les zones superficielles, ou elle est associée a des dépots sédimentaires, provenant des
roches magmatiques, métamorphiques ou sédimentaires rencontrées dans le substratum
régional. Les argiles ont trois origines possibles (Millot 1964) :

- Phéritage, c’est I’apport de minéraux formés ailleurs sur le continent et transportés soit
par I’eau, soit par le vent. Au cours du transport, les argiles déja formées ne subissent que de
faibles modifications de structure et de composition. En général, elles arrivent ensuite dans la
mer ou dans les bassins lacustres ;

- la transformation, les minéraux argileux conservent certains caractéres structuraux des
matériaux originels, mais ils subissent au cours du transport des transformations qui peuvent
étre importantes et qui les font passer d’un type minéralogique a un autre par élimination de
certains cations ou par fixation d’ions;

- la néogenése, les minéraux argileux sont dans ce cas formés par précipitation d’ions en
solution (Si*, AI*" et K*) susceptibles de réagir entre eux quand ils sont mis en contact par
diffusion ou mélange. Les composés ainsi formés sont stables dans les conditions physico-
chimiques du milieu ou ils ont pris naissance.
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1-1-2- Structure et organisation

La teneur en argiles joue un rdle déterminant dans le comportement du sol et les multiples
conditions de formation sont a l'origine des disparités de composition observées entre les
différents minéraux argileux. Ce paragraphe nous permet de comprendre les multiples facettes
des argiles.

Les minéraux argileux sont essentiellement des phyllosilicates dont I’¢lément de base
constituant la structure est un feuillet bidimensionnel silicaté qui résulte de I’empilement de
couches tétraédriques et octaédriques.

Le plan de tétraédres, noté T, est composé de tétracdres d’atomes d’oxygeéne autour de chaque
atome noté Z (Figure 1-1). Dans la couche tétraédrique, le cation dominant est Si*" mais de
fréquentes substitutions ont lieu avec AI*" et, plus rarement, avec Fe**. Le plan d’octaédres,
noté O, est form¢é par des atomes d’oxygene et des groupements hydroxyles autour de chaque
atome noté M. Ces octaedres (Figure 1-1) forment un réseau hexagonal répété infiniment dans
le plan du feuillet.

Couche tétraedrique

@ M

® Z

O Oxygéne
@ Hydroxyle

Figure 1-1: Couches tétraédrique et octaédrique (Gautier 2008)

L’association de couches tétraédriques et octaédriques constitue un empilement compact
présentant des cavités octaédriques dans lesquelles peuvent se loger des ions bivalents ou
trivalents. La stabilit¢ du feuillet est assurée par la présence de cations a 1’intérieur de ces
cavités. L occupation de la couche octaédrique peut étre faite soit par 2M>* (AI** par exemple
dans le cas du gibbsite AI(OH)3), soit par 3M** (Mg?" par exemple dans le cas de brucite
Mg(OH)2)), ce qui conduit a distinguer les phyllosilicates dioctaédriques (deux sites
octaédriques sur trois sont occupés), des phyllosilicates trioctaédriques (tous les sites sont

13+

occupés). On peut noter éventuellement une substitution des cations AI** par Fe?* et surtout

Mg?*, pour les couches de type dioctaédrique.
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Sur la base du mode d’agencement des tétraedres et des octaedres, on distingue trois grandes
familles de minéraux argileux : les minéraux phylliteux, les minéraux fibreux, les minéraux
interstratifiés.

1-1-2-1- Les minéraux phylliteux

Les minéraux phylliteux sont de loin les plus répandus et les plus étudiés. Ce sont des minéraux
qui présentent une structure en feuillets. Leur classification en grands groupes structuraux
s’appuie, d’une part sur le mode d’association des couches structurales et, d’autre part, sur le
degré d’occupation des sites de la couche octaédrique.

L’agencement de ces couches permet de distinguer trois principaux groupes de minéraux
(Figure 1-2):

- Groupe 1:1 ou T-O (1 couche octaédrique et 1 couche tétraédrique) équidistance voisine
de7A;

@ Cation octaédrique
©® Cation tétraédrique
O Oxygéne
@ Hydroxyle

Figure 1-2: Agencement des couches octaédriques et tétraédriques (Gautier, 2008).
(a) feuillet de type 1:1, (b) feuillet de type 2:1,
(c) feuillet de type 2:1:1 avec une couche brucitique ou gibbsitique

- Groupe 2:1 ou T-O-T (1 couche octaédrique insérée entre 2 couches tétraé¢driques)
équidistance variable entre 9 et 15 A, suivant le remplissage ou non de 1’espace interfoliaire;

- Groupe 2:1:1 ou T-O-T-O est similaire au type précédent mais 1’espace interfoliaire
est occupé par une couche d’octaedre brucitique (cation octaédrique = Mg) ou gibbsitique
(cation octaédrique = Al). L’équidistance caractéristique est alors de 14 A environ.

Les particularités les plus fréquentes sont décrites ci-apres (Decarreau, 1990) :
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La kaolinite

La kaolinite est un phyllosilicate de type 1:1 dioctaédrique qui est constitué¢ d’un empilement
régulier de feuillets composés d’une couche tétraédrique siliceuse en alternance avec une
couche octaédrique alumineuse. La distance basale du feuillet élémentaire varie de 7 a 7,4 A
(Figure 1-3-A) et la formule structurale est 2[Si1,05AI>(OH)a4].

Chaque tétraedre SiO4 de la couche tétraédrique est relié aux tétraeédres voisins par trois de ses
sommets, le quatrieme sommet étant li¢ a la couche octaédrique sous-jacente. Cette derniere est
formée par la superposition de deux plans anioniques qui délimitent trois types de sites
octaédriques non équivalents, désignés A, B et C, qui sont disposés suivant une géométrie
hexagonale. L un de ces sites reste vacant afin d’assurer la neutralité électrique du feuillet. La
position des sites vacants permet de différencier la kaolinite des autres minéraux appartenant a
cette méme famille. Ainsi, une kaolinite idéale est caractérisée par un empilement de feuillets
ou tous les sites B sont libres alors que, par exemple, la dickite est constituée par une alternance
de feuillets inoccupés de type B et de type C.

~\\ / ‘ \.l
v\\ v‘ /”‘/ \\ //
- Ve—a—Y 20,0H
\‘ A '
| e X ) Al
Fingl \'\
—o— 30
Y . e

Figure 1-3: Structure (A) et morphologie (B) d'une kaolinite bien cristallisée (Mineralogical
Society 2016)

Les liaisons au sein du feuillet sont de type ionocovalentes, sachant que les liaisons Si-O ont
un caractere covalent plus marqué que les liaisons Al-O qui sont essentiellement ioniques (Nana
Koumtoudji 2004). D’un feuillet de kaolinite a 1’autre des ions hydroxyles OH™ des couches
octaédriques sont en vis-a-vis d’un plan contenant des ions d’oxygéne O> de la couche
tétraédrique. Les liaisons interfeuillets sont réalisées par des ponts hydrogene et des forces
d’attraction de Van Der Waals. Cependant, Zamama parle surtout des forces d’attraction
¢électrostatiques entre les deux surfaces de feuillets de polarité opposée (Zamama 1984). La
composition chimique massique d’une kaolinite pure correspondant a la formule structurale est
: S102 = 46,5% ; Al203 =39,5% ; H2O = 13,9%.

Typiquement, une particule de kaolinite est constituée de 1’empilement de 1’ordre d’une
centaine de feuillets; elle se présente au MEB sous forme de plaquettes hexagonales (Figure 1-
3-B) de dimensions variables entre 3 et 10 um de diametre avec une épaisseur de 1’ordre de 0,7
pm. Elle a une grande surface spécifique comprise entre 10 et 100 m?/g et une masse volumique
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d’environ 2,6 g/cm’. Cependant, a 1’état naturel, la kaolinite se trouve associée a d’autres
minéraux, notamment du quartz, des feldspaths et des micas en quantité variable ; des oxydes
et hydroxydes de fer et/ou d’aluminium, des carbonates et des maticres organiques sont
¢galement présents mais en faible proportion.

Les micas : Muscovite - illite

La muscovite et l'illite appartiennent a la famille des phyllosilicates 2:1 dioctaédriques,
caractérisée par un empilement régulier de feuillets constitués d’une couche octaédrique
alumineuse prise en sandwich entre deux couches tétraédriques. Chaque couche tétraédrique
forme un pavage bidimensionnel constitué d’anneaux hexagonaux de six tétra¢dres partageant
chacun trois sommets avec les tétraedres voisins. Les oxygenes ainsi partagés sont dits
«oxygenes pontantsy». Le quatrieme sommet de chaque tétracdre assure la liaison avec un cation
de la couche octaédrique. Ainsi, chaque octa¢dre comporte deux groupements hydroxyles (OH)
et quatre oxygenes apicaux.

Figure 1-4 : Structure muscovite/illite (A) et morphologie muscovite (B) illite (C)
(Mineralogical Society 2016)

Les substitutions se font plus souvent dans ce type de phyllites contrairement au cas de la
kaolinite. Dans le cas particulier de la muscovite, il y a une substitution partielle des ions
silicium du site tétraédrique par les ions aluminium. Ce phénomeéne entraine un déficit de charge
du feuillet qui est compensé par la présence d’ions potassium dans I’espace interfoliaire. Cette
situation conduit a une distance basale du feuillet élémentaire comprise entre 9,9 et 10,1A. Une
muscovite est un silicate hydroxylé d'aluminium et de potassium. Structurellement, I'illite est
assez similaire a la muscovite mais avec un peu plus de silicium, de magnésium, de fer, et d'eau.
Les liaisons au sein des feuillets sont identiques au cas de la kaolinite citée plus haut alors que
les liaisons interfeuillets sont assurées par 1’attraction électrostatique entre les feuillets et les
ions potassium et sont de ce fait plus fortes par rapport au cas de la kaolinite. Comme la plupart
des phyllosilicates, la muscovite se présente au MEB sous forme de plaquettes, ces dernieres
sont plus grandes (Figure 1-4-B) que celles de la kaolinite et peuvent méme atteindre un
diametre de 1,5 mm et une épaisseur de 0,1 mm.
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Les smectites

Les smectites appartiennent a la famille des phyllosilicates 2:1 gonflants. Le feuillet élémentaire
est caractérisé par ’empilement de 2 couches tétraédriques séparées par une couche
octaédrique. Les atomes de silicium constituent majoritairement les tétraédres mais des cations
(Al, Fe) peuvent se substituer au Si dans ces tétra¢dres. Les couches octaédriques sont quant a
elles composées d’aluminium, de magnésium, de fer, etc... La montmorillonite, dont une
représentation schématique est donnée a la Figure 1-5, est la smectite la plus connue et la plus
étudiée. La distance interfoliaire varie de 14 a 17A.

Les minéraux smectitiques different selon que les substitutions isomorphiques sont
prédominantes dans les couches tétraédriques et/ou octaédriques ainsi que selon la composition
chimique de leurs couches octaédriques, autrement dit suivant que le minéral est dioctaédrique
ou trioctaédrique.

'Y
WX
Couche tétraédrigue
{0\ ’
o .
\. Couche octaédrigue
¥, B
é CDuche tétraédrique
=l S =, )
------ s »

:‘)0 . Q': Espace interfoliaire
. Cation interfoliaire

@ Ccation octaédrique
@ Cation tétraedrigue

O Oxygéne
@ Hydroxyle inférieur
@ Hydroxyle supérieur

'ko' Maolécule d'eau

Figure 1-5: Représentation schématique de la structure d’une montmorillonite (Gautier 2008)

Les smectites dioctaédriques sont les beidellites, les nontronites et les montmorillonites. Dans
I’idéal, les beidellites et les nontronites ont un déficit de charge tétraédrique comme les
saponites (Si*'substitué par AI**), alors que les montmorillonites ont un déficit de charge
octaédrique (AI*" substitué par Mg?" essenticllement). En fait, les smectites dioctaédriques
possedent le plus souvent a la fois des déficits de charges tétraédriques et octaédriques et c’est
cette tendance qui les classe parmi les montmorillonites ou les beidellites. Les smectites
trioctaédriques correspondent aux saponites ou aux stévensites dont la couche octaédrique
contient essentiellement Mg?".
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1> ou Fe*' dans

Les substitutions sont alors majoritairement tétraédriques : Si*" remplacé par A
la saponite et négligeables dans la stévensite. Par ailleurs, la couche interfoliaire est également
de nature variable (cations mono ou divalents avec 1 ou 2 couches d’eau). Les cations qui
assurent la compensation du déficit de charge du feuillet T-O-T. sont principalement Na*, Ca**,
Mg?"et K*. Ils se localisent en général au-dessus du centre des cavités hexagonales de la couche
tétraédrique, a des cotes variables en fonction de leur taille, de leur sphére d’hydratation et du
déficit de charges du feuillet. Les cations interfoliaires sont moins abondants dans les smectites
ce qui limite d’autant la quantité des liaisons entre leurs feuillets T-O-T, et leur confére une
aptitude au gonflement. Des molécules d’eau sont ainsi susceptibles de s’intercaler dans
I’espace interfoliaire et le degré d’hydratation dépend de la nature du cation interfoliaire et de
I’humidité relative des conditions de température, de pression. Il est possible d’augmenter la
distance basale des smectites en remplagant 1’eau de ’espace interfoliaire par un composé
organique. Le plus utilisé est I’éthyléne glycol car il confére aux smectites une distance basale
de 1,7 nm environ, quelle que soit la nature du cation interfoliaire.

La Figure 1-6 présente la morphologie d'une smectite ou I’on observe la structure feuilletée.

Figure 1-6 : Morphologie d'une smectite (Mineralogical Society 2016)

1-1-2-2- Les minéraux fibreux

Contrairement aux phyllosilicates stricto sensu, les minéraux fibreux présentent une
organisation cristalline a trois dimensions comprenant des canaux (Rautureau 2011). Leur
morphologie et les dimensions des particules ne sont clairement révélées que par la
microscopie. Leur structure se présente sous la forme dite en pseudo-feuillets ou en briques
creuses (Bouna 2012). Ce pseudo-feuillet est constitué¢ de plans continus dans lesquels les
oxygenes sont aux sommets d’un hexagone plus ou moins régulier. Entre deux plans continus
d’oxygene, se trouvent deux plans discontinus formés d’oxygeéne et d’hydroxyle et dont
I’empilement forme des octae¢dres enchevétrés créant ainsi un ruban. Cette rupture donne
naissance a des lacunes qui forment des canaux structuraux entre des rubans. La largeur de ces
rubans est caractéristique de chaque famille. Les oxygénes du plan continu forment la base de
tétracdres dont la pointe est constituée par un oxygene du ruban. Ces tétraédres sont occupés
en leur centre par des ions Si*". Les ions Mg*" ou A" occupent les lacunes octaédriques. Les
substitutions isomorphiques de Si par Al dans les couches tétraédriques de ces minéraux fibreux
sont limitées. Les rubans se terminent par des liaisons entre ces cations et des molécules d’eau.
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La Figure 1-7 présente le schéma de la section perpendiculaire a 1’axe d’une fibre montrant les
¢léments de feuillets et les canaux, répartis en quinconce.

Tétrasdnes
Octaédres
AN, Tétraidres

ACNes
LYAVANYANY AYATYAY,A Y
o
FATAVATAVATAN LAYANATAWATAN H
nunu‘nmﬁvm.unv
| ———
LAYAVATAVATA = ATAVATAVATA)

VYAV TAVLY VATAVITAY.!

RYAVAVLYAVLY, RYAFANLAYAY.Y,

VAVAY.YAN,V.

Figure 1-7: Schéma de la structure des minéraux argileux fibreux
(Rautureau et al. 2004)

On distingue les canaux internes, appelés « tunnels » qui peuvent accepter des molécules et les
retenir dans un espace a trois dimensions et les canaux superficiels des fibres qui ont une
ouverture sur I’extérieur (Volle 2011). Dans cette structure, les canaux peuvent étre remplis par
de I’eau dite zéolithique, tandis que leurs bords sont recouverts de molécules liées aux cations
octaédriques (eau de coordination). L'eau zéolithique est facilement éliminée par élévation de
température (Singer et Galan 2011); environ 12% sont totalement ¢liminés a 200°C.

On distingue deux principales familles :

o la famille des palygorskites ou I’emplacement des deux plans discontinus fait apparaitre
un ruban a cinq octaedres. Les particules ont la forme d’aiguilles rigides (Figure 1-8-A). Sa
structure est partiellement dioctaédrique, ce qui lui confere une activité supplémentaire des
faces des ¢léments de feuillets. Al et Fe se substituent 8 Mg dans la couche octaédrique. La
palygorskite est riche en Mg et Al; sa formule idéale est SigO20AlLMg>(OH)>(H20)4. Dans cette
formule OH; et H>O représentent respectivement les eaux de cristallisation et zéolithique.

o la famille des sépiolites ou I’empilement des deux plans discontinus fait apparaitre un
ruban a huit octacdres. Les particules ont la forme de fibres flexibles (Figure 1-8-B). La
sépiolite est purement magnésienne; sa formule idéale est SisMgsO15(OH)2.6H>0. Sa structure
est typiquement tri-octaédrique.

(A) Palygorskite (B) Sépiolite
Figure 1-8: Morphologie de minéraux fibreux (Mineralogical Society 2016)
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1-1-2-3- Les minéraux interstratifiés
A D’état naturel, il existe deux types de minéraux argileux :

» ceux qui sont constitués par un seul type de feuillet ou d’espace interfoliaire : on parle
alors de phyllosilicates minéralogiquement homogénes ou minéraux argileux simples. Ces
matériaux constituent des systemes «modelesy et leur ¢étude permet d’établir des
comportements idéaux.

» ceux qui sont constitués par plusieurs types de feuillets : on parle alors de minéraux
multicouches ou interstratifiés. Il s’agit d’édifices complexes constitués par la superposition de
feuillets qui sont :

- soit de nature différente

- soit de méme nature mais qui différent par leurs remplissages interfoliaires : c’est
le cas de la montmorillonite hydratée ou I’espace interfoliaire peut contenir une, deux, trois
ou quatre couches d’eau (Ben Rhaiem et al. 1986).

- soit différents par la nature et le remplissage interfoliaire : illite-montmorillonite
avec des feuillets de montmorillonite dans des états d’hydratation variables.

Les minéraux argileux interstratifiés reconnus dans les sols sont composés de 1’empilement
d’au moins deux types de feuillets : 1:1/2:1, 2:1/2:1, 2:1/2:1:1. Les récents développements ont
révélé que les interstratifiés a trois composants 2:1/2:1/2:1:1 par exemple
INlite/Smectite/Chlorite (I/S/Ch) (Lanson et al. 2009) étaient plus répandus qu’on ne le pensait.
Les minéraux interstratifiés sont fréquemment rencontrés dans les sols et les séquences
d’altération de phyllosilicates primaires. Leurs processus de formation dans les sols sont encore
mal connus.

On distingue les interstratifiés ordonnés (parfois réguliers) et les interstratifiés désordonnés. Si
les interstratifiés ordonnés comportent deux feuillets élémentaires de composition différente
(ex illite 1,0 nm et smectite 1,52 nm), la régularité signifie que la composition est proche de
50% illite - 50% smectite. Les interstratifiés mica/vermiculite et chlorite/vermiculite sont en
général ordonnés. Ils se forment par I’altération de phyllosilicates préexistants comme la biotite
dans les roches cristallines (Caner 2011).

1-1-2-4- Les minéraux associés
Les principaux minéraux associés qui se retrouvent dans les sols fins sableux et argileux sont :
* Les oxydes et les oxy-hydroxydes de fer

Les minéraux de fer les plus courants dans les argiles sont : I’hématite (Fe;0Os), la magnétite
(Fe304), la goethite (FeOOH). Leur densité étant élevée, ils contribuent au renforcement des
propriétés mécaniques des argiles.

* Les feldspaths

Ce sont des tectosilicates avec remplacement partiel des ions Si*" par AI** dans les tétraédres.
Ceci entraine un déficit de charge qui est compensé par 1’insertion dans leur structure des ions
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K", Na* et Ca**. On assiste donc a la formation des feldspaths de type potassique (Si3AlOs)K,
sodique (Si3AlOg)Na et calcique (Si2Al2Og)Ca.

* Les carbonates

Les carbonates existent sous plusieurs types dont les plus connus sont : la calcite (CaCO3), la
magnésite (MgCO3), la dolomite (Ca,Mg)(CO3),. La calcite et la dolomite sont les plus
fréquemment rencontrées dans les argiles.

* La matiere organique

Dans les sols, le terme de matic¢re organique regroupe tous les produits constitués de molécules
carbonées. Cette mati€re organique peut avoir deux origines : une origine récente liée au
développement d’un sol pédologique ou une origine ancienne dont la formation est associée a
la genese de la roche. Elle se trouve en général sous forme d’acides humiques qui forment de
grandes chaines avec de nombreux groupements fonctionnels tels que benzénique (cycle a 6
C), carboxyle (COOH), et carbonyle (C=0). Lorsque la matiere organique «vieillity, sa
structure tend en général vers une simplification des chaines carbonées correspondant a une
diminution de leur taille et de leur complexité. La matiére organique influence la dispersion des
argiles; sa présence retarde la réaction pouzzolanique car elle enveloppe la surface de 1’argile
et géne ainsi la réaction chaux/argile.

1-1-3- Mécanismes de gonflement et de retrait des sols argileux

Les analyses minéralogiques montrent que certaines argiles, pour lesquelles les liaisons
interfeuillets sont tres faibles, ont la propriété de fixer les molécules d’eau entre deux feuillets
voisins. L’eau pénétre a I’intérieur des particules et s’organise en couches monomoléculaires,
il s’agit alors d’un gonflement intraparticulaire ou interfoliaire. C’est le cas des smectites telles
que la montmorillonite sodique et dans une moindre mesure de la montmorillonite calcique
(Tessier 1984 ; Cases et al. 1990; Nowamooz 2007). Ce gonflement intervient a 1’échelle la
plus petite de la structure argileuse mais peut présenter une ampleur trés importante. En dehors
de ce cas particulier, qui définit les argiles dites “gonflantes”, le gonflement est interparticulaire.
Ce gonflement contrairement au gonflement interfoliaire, a une ampleur assez limitée, mais
affecte toutes les argiles. Le processus de gonflement interparticulaire met en jeu séparément
ou de facon combinée des phénomenes physico-chimiques et mécaniques variés. Compte tenu
de la structure ionique, il apparait d’importantes interactions physico-chimiques entre les
particules argileuses et I’eau.

Le retrait consiste en une diminution du volume du sol due a I’évaporation de ’eau présente
dans ses pores. L’asséchement progressif du sol provoque des tensions capillaires et la
formation de ménisques autour des particules du sol. Les tensions capillaires sont a 1’origine de
contraintes de cisaillement. Plus I’eau s’évapore, plus les tensions capillaires augmentent et
plus, les rayons des pores diminuent. Parallélement, la résistance a la traction du sol augmente.
Quand cette résistance atteint les contraintes engendrées par les tensions capillaires, le retrait
s’arréte, le volume du sol ne diminue plus. Pendant le drainage du sol on peut observer trois
phases successives (Kim et al. 1992). Dans la premiére phase, tous les macropores sont
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completement saturés. L’air n’entre pas dans les pores; la diminution du volume du sol est égale
au volume d’eau perdue; c'est le "retrait normal"; la deuxiéme phase, appelée phase
transitionnelle, commence au point d’entrée d’air due a 1’évaporation de I’eau de surface des
macropores. Le sol se désature et 1’air entre dans les pores. En revanche, 1’air sera enfermé dans
les pores et quelques pores seront encore saturés. La diminution du volume de sol est beaucoup
plus faible que le volume d’eau perdue: c'est le "retrait résiduel"; dans la derniére phase, il y a
"absence de retrait" : le volume du sol ne peut plus varier du fait de I’agencement des particules,
mais 1’eau continue de s’évaporer (Figure 1-9).
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gonflant Normal

t t -
WR Wp Wi
Teneur en eau (%)

Figure 1-9: Courbe de retrait (Tripathy et al. 2002)

Le retrait évolue de maniére lin€aire jusqu’a une teneur en eau wr définie comme la limite de
retrait (Figure 1-9). A partir de cette limite, le sol perd de I’eau sans grande variation de volume.
On considére la limite de retrait comme 1’intersection de deux segments présentant le retrait
normal et I’absence de retrait. Pour les sols gonflants, les variations de volume continuent méme
pour les teneurs en eau inférieures a celles de limite de retrait.

1-2- Traitement des sols

Le traitement des sols a pour objectif I’amélioration de leurs caractéristiques mécaniques
(résistance, portance, ....) et la réduction de certains parameétres (gonflement, retrait, etc.). Dans
le cas des sols argileux, le traitement est utilisé¢ pour réduire la sensibilité du sol aux variations
volumiques dues la plupart du temps aux variations de la teneur en eau.

Le compactage, opération importante dans la mise en ceuvre d'une structure routiére, a pour
objectif la réduction de la porosité du sol ; il est souvent utilisé pour valoriser les sols fins afin
de les rendre aptes au terrassement. La granulométrie, la morphologie des particules du sol, la
teneur en argile, ... ont une influence sur le comportement du sol lors du compactage. En effet,
en raison de leur petite taille, les particules d’argiles permettent d’augmenter la densité séche
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du sol en comblant sa porosité. Cependant, dans le cas des sols essentiellement argileux, un
simple compactage ne permet pas toujours de garantir de bonnes caractéristiques pour une
couche de sol mise en place, la cohésion étant avant tout liée a la teneur en eau du sol.
L’utilisation d’agents chimiques permettant une stabilisation irréversible est donc nécessaire.

De nombreux travaux ont montré que des sels minéraux tels que les chlorures de calcium
(CaCl,) ou de potassium (KCI), ou le carbonate de potassium (KCO3), réduisent sensiblement
le gonflement des argiles naturelles (Iltis 1979). Hachichi et Fleureau (1999) ont mené une
¢étude sur la stabilisation de sept sols par des sels : le chlorure de potassium (KCIl), le chlorure
de sodium (NaCl), le chlorure de calcium (CaCly), le chlorure d’ammonium (NH4Cl). Dans la
majorité des cas, des réductions substantielles sont obtenues avec de fortes concentrations en
sels.

Au Bénin, des travaux sur la stabilisation des sols gonflants a partir de la cosse du fruit de I'arbre
Parkia biglobosa ont été réalisés ; la cosse seche contiendrait des dérivés aminés comme la
parquine et le tannin en proportion trés considérable (Adewoye et al. 1987). L'étude a 1'échelle
du laboratoire d’une argile smectique traitée a permis d'avoir les résultats suivants : une
réduction de ’indice de plasticité, une augmentation des résistances a la compression simple,
une augmentation sensible de la teneur en eau optimale ; une augmentation de 1’indice
portant CBR; une diminution significative de 58 % pour l'amplitude du gonflement et de 38%
pour la pression de gonflement (Kiki 2004). D'autres aspects de 1'étude comme la lixiviation
ainsi que des essais en vraie grandeur sont envisagées.

Dans la suite nous allons nous focaliser sur les liants hydrauliques (chaux, ciment et liant
hydraulique routier qui restent les principaux liants utilisés pour le traitement des sols (Sheffield
et al.1987; Conner et Hoeffners 1998 ; Malviya et Chaudhary 2006).

1-2-1- Les liants hydrauliques

Le traitement des sols a la chaux est une technique connue depuis plusieurs siécles, avec par
exemple la construction de la grande muraille de Chine ou encore les voies et les habitations
romaines construites avec de la chaux (Maubec 2010). Le traitement des sols au ciment est plus
récent puisque la fabrication du ciment remonte aux environs de 1830. Ce n'est que depuis les
années 1950 que le traitement des sols s’est développé en technique routiére avec notamment
de la chaux et des ciments. En France, la technique de la stabilisation des sols par la chaux et/ou
le ciment est vulgarisée en 1980 (Vénuat 1980). Se sont développés, a partir des années 1980,
les liants hydrauliques routiers (LHR), mis au point spécialement pour une utilisation en
traitement des sols, pour la confection des couches de forme, de matériaux d’assises de
chaussées (couches de base, couches de fondation) et pour le retraitement en place a froid des
anciennes chaussées. Aujourd’hui, le traitement des sols a la chaux et/ou aux liants hydrauliques
s’applique a pres d’un tiers du volume des sols terrassés chaque année en France, toutes
applications confondues. Ce succes s’explique par les gains qu’il permet de réaliser en
permettant le réemploi de sols médiocres, le terrassement en saison défavorable ou la réalisation
de couches de chaussées a haut niveau de sollicitation.
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1-2-1-1- La chaux

La chaux est une matiére obtenue par décomposition thermique du calcaire aux environs de
1000°C. Chimiquement, c'est un oxyde de calcium avec plus ou moins d'oxyde de magnésium.
On distingue :

* La chaux vive qui est le produit direct de la thermolyse (ou calcination) du calcaire,
principalement de I'oxyde de calcium (CaO).

» La chaux aérienne, ou chaux éteinte, obtenue par la réaction de la chaux vive avec de
l'eau ; elle est constituée surtout d'hydroxyde de calcium (Ca(OH),) et réagit avec le CO> de
l'air.

* La chaux hydraulique contient en plus des silicates et des aluminates, car elle provient
de calcaire argileux; ses propriétés se rapprochent de celles des ciments.

Les propriétés de la chaux utilisée pour le traitement de sol sont définies par les normes NF
P98-101 et NF EN 459-1.

1-2-1-2- Le ciment

Le ciment est un produit provenant du refroidissement du clinker qui contient un mélange de
silicates et d’aluminates de calcium porté a 1450 — 1550 °C, température de fusion. Le ciment
usuel est aussi appelé liant hydraulique, car il a la propriété de s’hydrater et de durcir en
présence d’eau; cette hydratation transforme la pate liante, qui a une consistance de départ plus
ou moins fluide, en un solide pratiquement insoluble dans 1’eau. Le Tableau 1-1 donne pour les
classes CEMI a CEMIII la proportion de clinker, constituant de base du ciment, et des autres
composantes essentielles.

Le traitement au ciment convient plus particulierement aux sols peu plastiques, qui sont a priori
inadaptés au traitement a la chaux du fait de leur faible teneur en argile, auxquels il apporte
cohésion, résistance mécanique, stabilité a 1’eau; pour ces sols, le ciment Portland composé
(classe CEMII) est tres utilisé. Pour les sols tres plastiques, le ciment CLK (classe CEMIII tres
riche en laitier) combiné a de la chaux serait plus indiqué (Delfault 1990).

Tableau 1-1: Composition des différentes classes de ciment (NF EN197-1)

Ciment Ciment Port} and Ciment de haut fourneau
Portland composé
CPA- CPJ-CEM | CPJ-CEM | CHF-CEM | CHF-CEM | CLK-CEM
CEM I II/A 1I/B III/A 11I/B I11/C
. /80% 165% /35% /20% /5%
0
Clinker (K) [93% <94% <79% <64% <34% <19%
.. /36% 166% /81%
%
Laitier (5) 6 <tol | 1% | <65% <80% <95%
Pouzzolanes (Z) * <20% <t§) ?,} * * *
r = 0
Cendres siliceuses (V) * (fu{l_leeje (fumée de * * *
silice < -
Fumée de silice (D) * 10%) | Silices * * *
10%
Cendres calciques (W) * ) * * *
Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~18 ~




Chapitre 1 : Les sols fins pour une utilisation dans les infrastructures routicres

1-2-1-3- Les liants hydrauliques routiers (LHR)

Un liant hydraulique routier spécial est un produit fini, fabriqué en usine et distribué prét a
I’emploi. Il se présente sous forme d’une poudre minérale qui, mélangée avec de 1’eau, forme
une pate faisant prise et durcissant progressivement, aussi bien a I’air que sous 1’eau. Par rapport
au ciment, sa teneur en clinker est généralement faible et sa cinétique de prise et de durcissement
peut étre plus lente, propriété trés recherchée dans les travaux routiers pour des raisons de délai
de maniabilité minimal des matériaux. La composition, les spécifications et les critéres de
conformité des LHR sont régis par les normes NF P15-108, NF EN 13282-1 a 3.

Un des objectifs du traitement des sols aux liants hydrauliques routiers est similaire a celui du
traitement a la chaux dans la mesure ou il peut permettre d’améliorer les caractéristiques
initiales des matériaux peu ou pas plastiques, dont les teneurs en eau naturelles trop €¢levées ne
permettent pas de réaliser des remblais dans de bonnes conditions et avec des garanties
suffisantes de qualité. Cependant, 1'objectif principal est d’obtenir un développement rapide et
durable des résistances mécaniques: avec le traitement, il est possible de valoriser des matériaux
aux caractéristiques initiales médiocres tels que calcaire, limons, argiles, sables, marnes,
matériaux évolutifs, etc. pour les utiliser en ouvrages de terrassements, ainsi qu’en assises de
chaussées; un retraitement en place des anciennes chaussées est aussi possible plutdt qu'une
évacuation avec remplacement par des matériaux neufs (Abdo 2009b).

Les principes d’action du LHR ne sont pas fondamentalement différents de ceux des ciments
car on y retrouve, mais en proportions différentes, les mémes constituants et donc des
phénomenes de prise hydraulique de méme nature, mais le plus souvent avec des cinétiques
spécifiques. Ces constituants apportent soit des propriétés hydrauliques, pouzzolaniques et
physiques et peuvent avoir plusieurs de ces propriétés, a un degré plus ou moins développé. En
fonction de la nature des constituants utilisés et de leur dosage, il existe une grande variété de
liants hydrauliques routiers.

Les principaux constituants d'un liant hydraulique routier sont :

= e clinker ;

= des sous-produits d’autres industries (laitiers, cendres volantes) qui subissent, en vue
de leur incorporation dans les liants, une sélection et une préparation plus ou moins
¢laborée ;

= des produits naturels qui, en vue de leur incorporation dans les liants, ne subissent pas
d’autre traitement qu’un séchage et une pulvérisation (fillers, pouzzolanes naturelles);

= d’un activant de prise (chaux généralement).

Des matériaux minéraux naturels ou issus des procédés de fabrication du clinker, de laitiers
issus de la sidérurgie au carbone en filicre oxygene, etc. peuvent servir de constituants
secondaires (dans une proportion n'excédant pas 5% en masse) au LHR; ils ont pour but
d'améliorer les propriétés physiques du LHR telles que I'ouvrabilité ou la rétention d'eau.
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Le traitement des matériaux aux liants hydrauliques routiers offrent tout a la fois des avantages :

- techniques (bon comportement par temps chaud sans déformation, gestion plus souple
de la fabrication par rapport aux ciments),

- ¢économiques (réutilisation des matériaux en place, utilisation des sous-produits
d’industries ne nécessitant pas de cuisson spécifique, réduction des colits de transport),

- écologiques et environnementaux (le travail a froid réduit sensiblement la pollution et
le rejet de vapeurs nocives dans 1’atmosphere).

1-2-2- Action du traitement sur les propriétés géotechniques
1-2-2-1- Granulométrie

Certains auteurs comme Osula (1996) se sont intéressés a 1’effet de la chaux sur la
granulométrie des sols apres malaxage et avant compactage. Les résultats indiquent que 1’ajout
de chaux induit une diminution des particules inférieures a 2 pm, et une augmentation des
particules de plus grande taille. Ces modifications de granulométrie sont amplifiées avec 1’ajout
de fortes quantités de chaux et sont aussi dépendantes du temps: pour des temps de cure plus
longs, la diminution de particules inférieures a 2 um est plus importante. Selon cet auteur, ces
résultats sont la conséquence de la floculation des particules suite a 1’ajout de chaux.

1-2-2-2- Limites d’Atterberg

De nombreux auteurs (Rogers et Glendinning, 1996) indiquent que 1’ajout de chaux entraine
une modification des limites d’Atterberg. En effet, il est constaté une amélioration immédiate
de I’ouvrabilité et des résistances mécaniques qui se traduit par une réduction de la plasticité
marquée par un abaissement de 1’indice de plasticité (IP), résultat d’une forte augmentation de
la limite de plasticité (wp), une plus faible augmentation de la limite de liquidité (wL), et de la
diminution de la teneur en eau (w). Ces auteurs notent que 1’ampleur des modifications de
plasticité ne dépend pas du temps de cure, mais de la quantité de chaux ajoutée.

Le processus est schématisé sur la Figure 1-10.

L W Wy

Domaine liguide N

W Wp W,

Figure 1-10: Modification des limites d’Atterberg d’un sol apres traitement a la chaux
[adaptée de Fediex, 2009]
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La partie supérieure du schéma présente le comportement du sol naturel, la partie inférieure
reprend les effets d’un traitement sur I’évolution des limites d’ Atterberg.

1-2-2-3- Caractéristiques de compactage

La courbe Proctor d’un sol traité a la chaux est plus aplatie, ce qui traduit une diminution de sa
sensibilité a ’eau. Le caractére exothermique de la réaction d’hydratation de la chaux (Eq 1-1)
conduit par ailleurs a une diminution de la masse volumique séche optimale (ydop) et a une
augmentation de la teneur en eau optimale Proctor (wop) dues a la réorganisation des particules
du sol en agglomérats.

L’ampleur de ces modifications dépend de la quantité de chaux ajoutée ; il est ainsi admis que,
plus la quantité de chaux ajoutée est importante, plus la teneur en eau sera décalée vers les fortes
teneurs en eau, et plus leur densité séche optimale sera faible.

La Figure 1-11, extraite du GTS (LCPC-SETRA 2000a), donne I’allure générale des courbes

Proctor normal ps= f(w) d’un sol argileux avant et apres traitement a la chaux.

pe E— - Courbe Practor du sol natured
s ol naturel}
T 0d OPN sol nature |
|

Courbe Proctor du sol trailé

Apd OPN

Y 0d OPN sol traité

w OPN sol traité

= Sl Y 1 .
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due A la chaux : : !
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Figure 1-11: Modification des caractéristiques de compactage d’un sol apres traitement a la
chaux (LCPC-SETRA 2000a)

Les principaux constituants des liants hydrauliques (chaux, ciment, LHR) sont les mémes,
seules different les proportions; (par exemple, la teneur en clinker est généralement faible pour
le LHR par rapport au ciment) ainsi les mémes réactions se produisent mais a diverses échelles.

Comme pour la chaux, le LHR incorporé a un sol conduit a une réduction de la teneur en eau
du mélange : un abaissement de teneur en eau de 0,3 a 0,5% lors de I’apport de 1% de liant
hydraulique par rapport a la masse séche du sol est constaté. Cependant on ne note pas de
modifications géotechniques immédiates notables, ni de modifications importantes de la courbe
Proctor apres traitement au LHR (Abdo 2009b).

Le liant hydraulique routier a la faculté de former a température ordinaire, en présence d’eau,
un certain nombre des composés hydratés, stables, ayant des propriétés analogues a celles des
composés formés par les ciments en présence d’eau. La prise et le durcissement sont dus a la
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formation de composés hydratés stables, trés peu solubles dans 1’eau, présentant une forte
adhérence entre eux et aux sols ou granulats destinés au traitement, et créant ainsi
progressivement une cohésion croissante des pates et des mélanges. Ce sont les cristaux de
silicate monocalcique hydraté qui, en se fixant entre eux et aux constituants du matériau ou ils
ont pris naissance, confeérent a ce dernier sa résistance. Le développement et la multiplication
de ces microcristaux dans le temps, leur enchevétrement, leur feutrage progressif donnent au
mélange (liant hydraulique routier + sol + eau) une certaine cohésion et une résistance
mécanique qui croit avec le temps en fonction des conditions extérieures. La vitesse et le taux
d’hydratation dépendent principalement des constituants des liants hydrauliques routiers, de
leur finesse, de la température, etc.

Lorsque le sol est trés peu argileux, mais surtout formé de grains, les constituants hydratés du
liant enrobent et relient les grains entre eux formant des sortes de ponts de plus en plus
nombreux et solides, ce qui explique bien que la portance, la rigidité, le module de déformation,
les résistances mécaniques croissent dans le temps. Dans le cas d’un sol argileux ou le milieu
est plus finement divisé, I’hydroxyde de calcium Ca(OH), formé par 1’hydratation du clinker
pourra peu a peu se combiner aux ¢léments argileux du sol qui, dans certains cas, pourront
ralentir la prise du liant hydraulique. De ce fait, pour les sols argileux, on préconise un
traitement préalable a la chaux dont les actions immédiates permettent d’amener le sol a un état
optimal pour le traitement au liant hydraulique (Abdo 2009b).

1-2-2-4- Caractéristiques mécaniques

L’ajout de chaux et de ciment ou de liant hydraulique routier conduit a une augmentation de la
résistance a la compression simple (Rc), de la résistance a la traction (Ry) et une augmentation
du module d’¢lasticité (E) des sols compactés. Ces augmentations sont associées a la formation
des produits cimentaires (Little 1995 ; Bell 1996). 1l a été constaté par exemple (Abdo 2008 ;
Chardard et Gandille 2008 ; Fediex 2009) les ¢léments suivants:

e Amélioration de la résistance a la compression simple (R¢) :

- larésistance a la compression simple d’un sol traité a 2% de chaux passe de 0,30MPa
a 24h de cure a 0,45MPa a 28j, puis a 0,50 apres 360j. Pour un traitement a 6% de chaux les
résistances aux mémes échéances sont de 0,4; 0,9 et 1,0MPa.

- DPapport de 3% de LHR permet a un limon de classe A1 de développer des R de
1,IMPa a 28j et de 1,19MPa a 60j. Un dosage de 4% de LHR permet d’atteindre 1,70MPa a
60j. Cette méme résistance est obtenue pour 5% de LHR a 28§;.

e Amélioration de la résistance a la traction indirecte (Rj) et une augmentation du module
d’¢lasticité (E) :

- Tapport de 3% de LHR permet a un limon de classe A1 de développer des Ri: de
0,16MPa a 28j, de 0,27MPa a 60j et de 0,28MPa a 90; avec des modules d’¢€lasticité respectifs
de 3897MPa, 5112MPa et 5301MPa.

- un traitement a 5% de LHR permet d’obtenir un couple (Ri; E) de (0,40MPa ;
8505MPa) a 90;.
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Xing et al. (2009) montrent qu’il existe une relation entre le développement des performances
mécaniques (résistance a la compression simple R¢) d’un sol traité et la formation des hydrates.
En effet plus leur développement est important, plus Re est élevée. Les composés calciques
provenant de I’hydratation des liants portent ainsi une part importante de la structure (Burlion
et al. 2006).

1-2-3- Mécanismes physico-chimiques du traitement

Traiter un sol avec un liant consiste a le mélanger intimement avec cet ¢lément d’apport pour
lui conférer de nouvelles propriétés; ce traitement utilise les affinités chimiques du sol et du
liant, par opposition au traitement mécanique qu’est le compactage et qui peut se superposer au
premier. Les interactions des liants avec les particules des sols peuvent étre décrites par une
succession de processus physico-chimiques complexes aux cinétiques variables qui modifient
le comportement mécanique des sols. Généralement, on distingue deux effets lors du traitement
(Boardman et al. 2001) :

- les effets a court terme qui interviennent dans les heures qui suivent la mise en contact
entre le liant et le sol et peuvent se résumer a une modification texturale du sol, suite a un
changement de 1’état hydrique du sol et a un processus de floculation/agglomération des
particules ;

- les effets a long terme généralement attribués a la formation de composés aux propriétés
liantes qui résultent de réactions pouzzolaniques.

1-2-3-1- Modification de I’état hydrique

Lorsque de la chaux vive (CaO) est ajoutée a un sol humide, une réaction exothermique se
produit: il s’agit de I’hydratation de la chaux vive qui conduit a la formation d’hydroxyde de
calcium Ca(OH),.

CaO + H,O — Ca(OH) Eq 1-1

Le caractere exothermique et la consommation d’eau nécessaire a la réaction d’hydratation
entraine une diminution de la teneur en eau du sol. Dans la pratique, on estime que
I’incorporation de 1% de chaux vive dans un sol entraine une diminution d’environ 1% de sa
teneur en eau (LCPC-SETRA 2000a).

1-2-3-2- Floculation des particules

L'utilisation de chaux vive modifie la structure d’un sol; sa consistance passe d’un état
plastique a une structure grumeleuse stable. D’un point de vue macroscopique, des études
rapportent que 1’ajout de chaux provoque rapidement une floculation des particules argileuses
(Cabane 2005). D’un point de vue physico-chimique, la réaction se traduit par une attraction de
particules qui va aboutir a la formation de flocs ; en effet, la plupart des minéraux argileux ont
la particularité de posséder une charge de surface non nulle.
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Dans le cas du traitement des argiles, 1’ajout de chaux conduit a la libération d’ions calcium qui
favorisera la déprotonation de la surface des minéraux argileux et la création de charges
négatives; cet apport en ions calcium peut également conduire a une réaction d’échange
cationique, en fonction de la nature des cations initialement adsorbés a la surface des minéraux
argileux. La conséquence de 1’échange cationique et de la grande quantité d’ions calcium
présents a la surface, suite a 1’ajout de chaux, conduit a un rapprochement des particules qui va
engendrer leur floculation (Little 1995). Ce processus prend place dans les quelques heures qui
suivent I’ajout de la chaux (Locat et al. 1990). Toutefois, d’apres les travaux de Rossi et al.
(1983), la floculation pourrait résulter d’une réaction immédiate entre la chaux, adsorbée a la
surface des particules argileuses, et les sites aluminols (Al-OH) et silanols (Si-OH) des
minéraux argileux, qui entrainerait la formation, en trés faible quantité, de phases de type
silicates et aluminates de calcium hydratés. Ces composés pourraient assurer les liens entre les
particules et étre responsables de ces effets instantanés.

Toutefois, tous les minéraux argileux ne possédent pas la méme capacité¢ a échanger leurs
cations, de par leur différence de structure et leur taux de substitution au sein des feuillets. La
kaolinite ne possede pas de cations interfoliaires. Pour ce minéral, seuls les cations localisés sur
les surfaces externes basales ou latérales peuvent étre échangés. Pour les autres minéraux, qui
possedent des cations dans I’espace interfoliaire, la capacité d’échange cationique est beaucoup
plus ¢élevée, a I’exception, toutefois des illites. Pour ce minéral, la structure posséde une forte
charge qui est compensée par du potassium. Outre cette forte charge qui entraine une forte
interaction entre les feuillets et le potassium, ce cation a la particularité de posséder un diametre
correspondant au diametre de la cavité des tétracdres. Ces interactions réduisent la mobilité de
ce cation et empéchent toute réaction d’échange avec un autre cation.

1-2-3-3- Carbonatation

Plusieurs études (Bell 1996; Rossi et al. 1983) ont montré la formation de calcite (CaCO3) qui
apparait au cours de la maturation lors du traitement des sols. Celle-ci résulte de la carbonatation
de la chaux avec le dioxyde de carbone de 1’air par une succession de deux réactions: une fois
dissout dans I’eau interstitielle, le dioxyde de carbone réagit avec les ions hydroxyles pour
former des ions carbonates qui réagissent ensuite avec les ions calcium apportés par la chaux
pour former du carbonate de calcium.

CO2(aq) + 2HO" — COs* +H0 Eq 1-2
COs* + Ca** — CaCO; Eq1-3

Les cristaux de carbonate possédent une propriété liante trés faible. Les performances
mécaniques ne sont pas ou tres peu améliorées par la présence de carbonates. Par conséquent,
la carbonatation est considérée comme une réaction perturbatrice du traitement, puisqu’elle
consomme une partie de la chaux destinée aux réactions pouzzolaniques, sans pour autant
améliorer les performances mécaniques des matériaux traités.
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1-2-3-4- Hydratation - Réactions pouzzolaniques

La « propriété pouzzolanique » est I'aptitude d'un matériau a se combiner a température
ambiante et en présence d'eau avec le liant en particulier la chaux pour donner des hydrates tres
peu solubles. Ce sont des réactions d’hydratation plus ou moins lentes (pouvant se déclencher
quelques semaines aprés le début de I’hydratation et se déroulant sur des périodes de
quelques jours a quelques années) qui peuvent se produire en fonction de la minéralogie
du matériau a traiter, du pH et/ou de la quantité de calcium disponible dans le milieu (Locat et
al. 1996).

La dissolution de I’hydroxyde de calcium hydraté Ca(OH)> s’écrit :
Ca(OH), — Ca’" +2 OH" Eq1-4

La réaction entraine la libération d’ions calcium (Ca?") et hydroxyles (OH") en solution. Ces
derniers vont entrainer une augmentation plus ou moins importante du pH du sol en fonction
de la quantité de chaux ajoutée. A 20°C, le pH maximal que peut atteindre le sol est celui d’une
solution saturée en portlandite CH (hydroxyde de calcium hydraté), a savoir 12,64 (Le Runigo,
2008). Au pH de 12,64 les molécules de silice et d’alumine dissociées réagissent avec le
calcium apporté par les produits de traitement pour former de nouveaux hydrates. Ces réactions
s’écrivent en notation cimentiére :

v' silicates de calcium hydratés (CSH)
3C +2S + 3H —C3S8;H;3 Eq 1-5
v’ aluminates de calcium hydratés (CAH)
3C+ A+ 6H —C3AHs Eq 1-6
v" ou encore aluminosilicates de calcium hydratés (CASH)
3C+A+S+6H—->C3ASHs Eq 1-7
2C+ A+ S+ 8H —C>ASHs Eq 1-8

Ces phases augmentent la cohésion entre les particules argileuses, ce qui confere aux matériaux
de meilleures propriétés mécaniques.

La nature des hydrates formés au cours des réactions pouzzolaniques dépend de la nature des
argiles présentes dans le sol et de plusieurs facteurs, dont la teneur en chaux. En effet, plusieurs
¢tudes montrent que ces phases n’apparaissent que si la quantité de chaux ajoutée initialement
est suffisante (Little 1995).

1-2-3-5- Perturbations éventuelles liées au traitement

Si la stabilisation des sols a la chaux se pratique depuis fort longtemps, son étude reste
relativement récente. Les aspects méthodologiques permettant de définir I’aptitude d’un sol au
traitement sont synthétisés dans le Guide de Traitement des Sols (LCPC-SETRA 2000a) et
I’utilisation des sols traités en couche de forme est maintenant extrémement répandue.
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Cependant, les expériences acquises révelent quelquefois des échecs au niveau des
terrassements (Cabane 2005).

Trois ordres de perturbations de la stabilisation des sols sont répertorié¢s (Cabane 2005):

e des gonflements importants pouvant atteindre plusieurs centimeétres ;
e le développement de fissuration importante :
o linéaire pouvant mesurer plusieurs dizaines de metres de long ;
o en ¢toile ponctuelle située au pourtour des points de gonflements les plus élevés ;

e une diminution des résistances mécaniques.

Le développement de ces perturbations apparait en quelques semaines apres le traitement des
sols avec de la chaux et/ou des liants hydrauliques. L’immersion de la structure construite est
un facteur important dans 1’apparition des problémes. Deux types de causes sont évoqués : les
minéraux argileux et les minéraux annexes ou solutions (polluants).

1-2-3-5-1- Perturbation de la prise attribuée aux argiles

Les argiles ont la propriété de pouvoir échanger une partie de leurs cations constitutifs ou
adsorbés en surface. La capacité d’échange cationique ou CEC dépend de la nature des argiles
et du pH du sol. Ainsi, on a pour la kaolinite 0,05 <CEC< 0,1 méq/g; pour l'illite 0,2 <CEC<
0,5 méq/g et pour la smectite CEC = 1 méq/g. Les valeurs relatives a la kaolinite sont les plus
faibles. Cette argile ne fixe des cations que sur les zones latérales des feuillets alors que les
smectites captent des cations sur leurs faces externes et internes.

Le Roux en 1969, le premier, a montré que la stabilisation a la chaux (avec des dosages de 3 a
7 % et 90 jours de cure) permet la formation de nouveaux minéraux par réaction pouzzolanique:
des silicates et aluminates calciques hydratés sont formés a partir des argiles. Cette réaction
pouzzolanique est une réaction lente qui demande, a température ordinaire, plusieurs mois avant
que ses résultats puissent €tre appréciés. Les différentes especes d’argiles ne réagissent ni avec
la méme cinétique ni de la méme manicre. Si lors de la réaction pouzzolanique, la réactivité
chimique des argiles est mesurée par la quantité¢ d’hydrates (CSH et CAH) solubles par ’acide,
alors ’ordre de réactivité décroissant est : smectite, illite et kaolinite. En revanche du point de
vue des résistances mécaniques, c’est la kaolinite qui permet 1’acquisition des meilleures
caractéristiques mécaniques par rapport a I’illite et la smectite.

La sensibilité a 1’eau des sols riches en smectites persiste apres traitement. Selon Guettala et
Guenfoud (1997), des sols argileux dont le passant a 2 pm est compris entre 20 et 50 % ne
permettent pas d’obtenir ’insensibilité a I’eau. Quel que soit le dosage en ciment (de 3 a 15 %
de CPA) la résistance en compression simple apres une immersion de 1 j (précédée d’une cure
dans une atmosphere humide d’une durée de 27 j) est quasiment nulle alors que les sols
composés seulement d’illite ou d’un mélange kaolinite/illite conservent des résistances
mécaniques importantes :

o 0,2a0,4 MPa avec 3 % de ciment
o 1 MPa est dépassé pour 10 % de ciment dans le cas du mélange kaolinite/illite.
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Globalement quatre criteres, jugés importants, expliquent les perturbations de prise du
traitement :

¢ la nature des argiles : dans I’ensemble, quels que soient les liants utilisés, les propriétés
mécaniques diminuent dans 1’ordre kaolinite, illite, smectite. Ces différences sont
reliées aux différences de CEC reliée a la valeur de bleu (VB) ;

¢ la quantite de ces minéraux argileux ;

«+ la structure du sol a plusieurs échelles ;

+¢ la disponibilité de I’eau dans le sol (afin d’hydrater les liants).

1-2-3-5-2- Perturbations attribuées au soufre

Présents dans les sols le plus souvent sous forme de gypse ou de pyrite, les sulfates et sulfures
s'averent néfastes, car leur action peut déja étre tres dommageable pour des teneurs de l'ordre
de 1 %. En début de prise, ces constituants ont un role généralement bénéfique de régulateur de
prise, mais, si l'alimentation en sulfates ou sulfures et en eau est suffisante, leur action se
poursuit par la formation d'ettringite, espece cristalline trés gonflante (Cabane 2005).

Dans les bétons, la formule chimique de la phase principale est CasAl2(SO4)3(OH)12:26H20. Sa
structure en aiguilles, principalement hexagonales de longueurs variables en fonction des
conditions d'hydratation (jusqu'a plusieurs dizaines de microns), confére aux matériaux qui
contiennent de l'ettringite primaire des propriétés mécaniques intéressantes (Odler 2000). Le
développement de ce minéral n’est pas problématique car se faisant avant la prise du ciment :
I’ettringite peut se développer au sein de la suspension.

L'ettringite peut provoquer un gonflement si elle se forme apres la prise (plusieurs mois ou
années). Cette ettringite, dite secondaire, est produite par «l’attaque» des sulfates. La réaction
est aussi appelée formation d’ettringite différée.

Dans le cas de ’ettringite, deux faciés de minéraux sont observés (Divet 2001):

v' Dettringite bien cristallisée de forme aciculaire (mince et allongée en forme d'aiguille);
cette forme correspond a une ettringite qui précipite a partir de la solution interstitielle
faiblement saturée dans la porosité du béton.

v' Tettringite massive. Ce faciés représente une ettringite mal cristallisée qui résulte d’une
précipitation rapide dans des conditions de sursaturation.

I1 existe des stades intermédiaires entre ces deux facies principalement 1’ettringite comprimée
(Figure 1-12).

Lors du traitement des sols, la réaction sulfatique se produit quelques jours a quelques semaines
apres la réalisation du traitement. Les composés formés dans le cas des sols sont ’ettringite
différée et la thaumasite. La thaumasite (CaSiO3, SO4Ca, CaCO315H>0) est un minéral
considéré comme résultant de la transformation de I’ettringite par substitution de I’alumine par
de la silice et du carbonate. La distinction entre ettringite et thaumasite n'est pas toujours aisée;
dans quelques cas, on trouve la présence concomitante de thaumasite et d'ettringite (Louarn et
Larive 1993).
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& |
Figure 1-12 : Différentes formes d’ettingite dveloppée dans des bétons: massive (1),
comprimée (2) et en aiguille (3) (Divet, 2001)

Les dégradations attribuées aux minéraux secondaires sulfatés sont dues au fait que la variation
volumique «globale » (enveloppe) qui accompagne la cristallisation de l'ettringite ou de la
thaumasite est toujours considérée comme positive, c'est a dire que le volume total occupé par
I'hydrate est toujours plus grand que le volume des réactifs initiaux (Figure 1-13). La
morphologie en aiguille de ces minéraux secondaires sulfatés explique ainsi que peu de matiére
suffit & provoquer un gonflement en milieu confiné (Le Roux et Orsetti 2000).

| Caso m | 3Ca0, A0 3CaS0, 32H,0. |
a b 2 l . . .
| Vs2 __ Vsdetiingte |

Vs 1 +Vs2+ Vs3> Vs4ettringite
Vs 1 +Vs2+Vs3<Vgb5enveloppe

Figure 1-13 : Variation volumique lors de la formation de I'ettringite (Orsetti 1997).

Les ¢léments chimiques nécessaires a la formation de ces minéraux proviennent soit du sol soit
des liants.

Le soufre en exces peut provenir du sol : sols sulfatés; sols pyriteux; eaux séléniteuses (nappes
souterraines, eaux de ruissellement)

L’alumine a deux origines possibles (Orsetti 1997) :

v’ les liants hydrauliques, on parle de 1’attaque de type I
v’ les argiles via la réaction pouzzolanique, on parle d’attaque de type II
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Les argiles sont une source potentielle importante en alumine pour la réaction pouzzolanique.
La nature et la teneur en argiles sont donc des parameétres a prendre en compte dans la formation
de I’ettringite. En effet, la proportion d’alumine libérable est fonction :

v dutype d’argiles, les smectites sont connues pour libérer plus d’alumine que la kaolinite
(Le Roux 1969)

v" de la teneur en argiles du sol. Une faible proportion d’argiles d’une dizaine de pour cent
suffit a favoriser la formation d’ettringite (Tasong et al. 1998).

1-2-3-5-3- Autres perturbations
Dans le sol, il peut exister d’autres éléments présents en faible quantité et pouvant avoir une
origine extérieure au sol. Leurs effets sur le déroulement de la prise hydraulique sont variables:

< Azote

Dans les sols, I’azote se présente sous la forme d’ions ammonium (NH4") ou de nitrate (NO3").
Dans le cadre du traitement des sols, les composés azotés sont signalés comme retardateurs
voire inhibiteurs de la prise (LCPC-SETRA 2000a). En ce qui concerne le retard de prise, il
semble que le chaulage du sol soit une technique permettant de neutraliser I’ammonium. Le
suivi de la réaction peut-étre effectué par le dégagement d’ammoniac. Les perturbations
attribuables a 1’azote, peuvent résulter d’interactions physico-chimiques entre les liants et deux
composés azotés (I’ion nitrate et ’ion ammonium). Ces composés réagissent avec les liants
pour former de nouveaux composés chimiques.

®,

¢ Phosphates
Le phosphate est un composé qui peut étre présent au sein du sol naturel :

v" sous forme organique au sein des matiéres organiques en décomposition

v sous forme piégée, adsorbé par les surfaces des minéraux argileux, oxydes et
hydroxydes de fer et d’aluminium

v" sous forme d’engrais : acide phosphorique H3PO4 et composés ammono-phosphatés
[(NH4)2 HPO4 et (NH4)3 PO4] (Blot 1993).

Avec Dl’introduction de la chaux et/ou des liants hydrauliques lors de la stabilisation, les
phosphates instables vont réagir avec 1’ion calcium pour former des phosphates de calcium
insolubles et peut-&tre des phosphates d’alumine.

» Substances organiques

Dans le cas des sols riches en mati€res organiques, les effets ne peuvent pas €tre prévus avant
I’é¢tude géotechnique. Cependant il est envisageable de réduire les effets retardateurs par I’ajout
d’un agent chimique accélérateur de prise. Il est généralement conseillé d’utiliser préalablement
un traitement soit a la chaux soit au chlorure de calcium (Rey et al. 2000).
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1-3- Conditions d’utilisation des sols fins en structure routiére

La conception d’une route procéde d’une succession d’étapes qui varient en fonction de la
topographie et de la nature du sol et du sous-sol. Sur la coupe type d’une route (Figure 1-14-A)
proposée par le Guide technique des Terrassements Routiers (GTR), on distingue :

o la Partie Supérieure des Terrassements (PST) ainsi que 1’arase de terrassement: en
fonction de I’environnement hydrique 7 classes de PST sont définies. La classe (ARj)
de I’arase est déterminée a partir des caractéristiques du sol naturel en place et de son
¢état hydrique (voir détail en annexe 2)

Rate-fome
support de chaussé 2 / 1: Chaussée \ 2\

dase tenasaeme/ Couche de fome \ /

Rartie supérieure des temassements [~ m

Compsde remblai

1: Chaussée : couchesde surface (oulement et liaison) et d‘assises (base et fondation)

A 2: Accotements

B
Figure 1-14: Coupe d’une route (d’aprés LCPC-SETRA 2000b)

o la couche de forme qui recouvre la PST. Pendant les travaux, elle assure la protection
du sol-support, permet d'améliorer la qualité du nivellement ainsi que la circulation des
engins. En service, elle permet d’homogénéiser les caractéristiques mécaniques des
matériaux constituant le sol ou le remblai, et d’améliorer la portance a long terme.

o la chaussée proprement dite qui se subdivise en plusieurs couches Figure 1-14-B :

e Les couches d’assise (couche de base et couche de fondation) apportent a la
chaussée la résistance mécanique aux charges verticales induites par le trafic et
répartissent les pressions sur la plate-forme support afin de maintenir les
déformations a un niveau admissible.

e la couche de surface qui se compose de la couche de roulement et
éventuellement d’une couche de liaison entre la couche de roulement et les
couches d’assise.
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Le domaine d’utilisation des sols fins traités a la chaux et/ou aux liants hydrauliques concerne
en général le remblai, la couche de forme et la couche de fondation.

Il existe plusieurs approches selon les pays parmi lesquels 1’approche GTR-GTS utilisée en
France et I’approche CEBTP encore utilisée en Afrique de I’Ouest surtout dans la phase pré-
dimensionnement. Ces approches se basent sur plusieurs critéres physiques et mécaniques issus
d’essais normalisés.

1-3-1- Approche GTR-GTS

Le GTR précise les types de matériaux retenus (limoneux, rocheux, sableux, sous-produits
industriels) et donne les caractéristiques indispensables a leur utilisation. Il fournit des
précisions sur la nature et la qualit¢ des études de traitement & mener en fonction de la
destination des matériaux a traiter et des techniques de mise en ceuvre.

1-3-2-1- PST (terrain naturel + Remblai éventuel)

Dans le cas des sols fins, comme les limons et argiles, les sables fortement argileux et humides,
le traitement a la chaux est adapté pour 1’utilisation en remblai ou pour 1’amélioration de la
portance de la partie supérieure des terrassements (PST), grace essentiellement a ses effets
immédiats (asséchement et floculation des €léments fins). Par contre, le traitement au ciment
ou au LHR convient plus aux sols peu plastiques ou peu argileux, comme les sables pour
I’utilisation en remblai ou en couche de forme.

1-3-2-2- Couches de forme

Le Tableau 1-2 montre les caractéristiques mécaniques requises pour 1’utilisation d’un sol traité
en couches de forme.

Tableau 1-2: Caractéristiques mécaniques requises pour I’utilisation d’un sol traité en couches
de forme (LCPC-SETRA 2000a)

Aspect du comportement Caractéristiques mécaniques Critéres de jugement
du sol traité considéré représentatives
La couche de forme peut étre
. circulée dés Rc > 1 MPa. L'age au
Age autorisant la L . \ o
. . Résistance de compression (Rc) a bout duquel cette condition est
circulation sur la couche : ey a . .
. Tet28] réalisée est déduit par interpolation
traitee Lo
entre les valeurs de Rc mesurées a 7
et 28 ]
Résistance a l'immersion Rc aprés 28 j de cure normale La résistance a I'immersion au
au jeune age suivis de 32 j d'immersion totale jeune age est satisfaisante si:
dans I'eau a 20°C (R.i) Rei/Reso > 0,80 lorsque VB <0,5
Rc apres 60 j de cure normale R.i/Reso > 0,60 lorsque VB >0,5
(Reoo)
Performances Résistance a la traction (R¢) ou Ri; | Le couple (R;, E) déterminé a 90 j
escomptables a long (R¢= 0,8 Rit) et module élastique | conduit au moins a un matériau de
terme E( ou Ej mesurés a 28 et 90 j classe mécanique 5
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Pour la couche de forme, ou les propriétés mécaniques ¢levées de la plateforme sont rapidement
requises et recherchées, le traitement a la chaux des sols plastiques peut constituer un traitement
en soi, mais est surtout utilis€ comme traitement préliminaire a un traitement au ciment ou aux
LHR. La mise en ceuvre ou non d’une couche de forme dépend d’une part, de la classe de la
PST et d’autre part de celle de 1’arase (voir annexe 2).

La Figure 1-15 montre les zones de classement (1 a 5) qui correspondent aux classes
mécaniques attribuées aux matériaux traités de la couche de forme.

R, (MPa) *

| ‘ //(/
2 ! -
Zone 1 V’
1
|t
T B / L—1
28 Zone 2 =1 /’47 /__/
11 / |
|
Zone 3 L
1

| —
Zone 4 ////T//

//1
zaiilli

Figure 1-15: Zones de classement du matériau en fonction des couples (Rt, Ezo) (LCPC-
SETRA 2000a)

D1

Les niveaux de performance sont croissants de la zone 5 a la zone 1. Un classement en zone 5
ne permet pas de valider une réutilisation du matériau, les performances mécaniques étant alors
considérées comme trop faibles.

1-3-1-3- Couche de fondation
1-3-1-3-1- Type de sols concernés

La réutilisation d’un sol fin ou sableux en couches d’assise de chaussée est régie par les
prescriptions du GTS (SETRA 2007) qui fixe des parametres de granularité et d’argilosité a ne
pas dépasser (Tableau 1-3).

Tableau 1-3: Criteres d’argilosité et granularité des sols fins et sableux utilisables en couches
d’assise (SETRA 2007)

, Critéres limitatifs
Types de sols concernés par le GTS —
2007 o, Granularité en mm
Argilosité Do (%) D (%)
Sols fins Al A2 VB <5 ou Ip <20 <31,5 <20
Sols sableux B35, B6 VB <25
<8 <6,3
B2 0,2<VB<1

(*) Dmax: dimension maximale des plus gros éléments contenus dans le sol (selon NF P11-300)
(**) D: dimension maximale de tamis pour laquelle le passant est compris entre 80 et 90%
Seuls des sols de classes A1, A2 et B2, B5 et B6 peuvent répondre a ces critéres spécifiques.
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1-3-1-3-2- Résistances mécaniques requises

Le GTS 2007 fixe les performances mécaniques a atteindre a court et a long termes pour une
valorisation des matériaux traités en couches d’assise. Ces performances sont évaluées sur des
éprouvettes conservées en cure normale, ¢’est-a-dire en moule hermétique, a 20+2°C. Ce mode
de conservation, limitant les échanges avec le milieu extérieur, est le plus représentatif des
conditions de mise en ceuvre des matériaux d’assise enserrés dans le profil routier.

Le comportement d’un sol traité a court terme, ¢’est-a-dire avant 28 jours, est évalué par deux
essais principaux dont les objectifs sont précisés dans le Tableau 1-4.

Tableau 1-4: Caractéristiques mécaniques requises pour 1’utilisation d’un sol traité en couches d’assise
(SETRA 2007)

Aspect du comportement du Caractéristiques - )
Critéres de jugement

sol traité considéré mécaniques représentatives

La couche d'assise peut étre
circulée dés Rc > 1 MPa
L'age au bout duquel cette
condition est réalisée est déduit par
interpolation entre les valeurs de R
mesurées a 7 et 28 j
La résistance a I'immersion au
jeune age est satisfaisante si:
Rei/Reso > 0,80 lorsque VB <0,5
Rci/Rego > 0,70 lorsque VB >0,5

Critere de traficabilité
Age autorisant la circulation
sur la couche traitée

R.a7et28]

Critére d'insensibilité a 1'eau
Résistance a I'immersion au
jeune age

R. apres 28j de cure
normale suivis de 32 j
d'immersion totale dans
I'eau & 20°C (Rej)
Rc apres 60 j de cure
normale (Reeo)

Rt ou Rit (Rt = 0,8 Rit) et

Performances escomptables a
long terme

module élastique Et ou Eit
mesurés a 28 et 90 j et, si
nécessaire, a 180 j dans le

Le couple (Rt, E) déterminé a 90 j
(ou éventuellement a 180 j dans le
cas de liant a prise lente) conduit au
moins a un matériau de classe

cas de liants a prise lente mécanique T1

La résistance a la compression simple Rc est un indicateur de 1’intégrité physique du matériau
solidifié. Il est considéré comme 1’indicateur mécanique de référence. Les performances élevées
au jeune age ne permettent pas de déclarer le sol apte au traitement, les essais n’offrant pas la
possibilité d’anticiper des gonflements structurels. Une fois les ouvrages exposés a leur
environnement, les performances mécaniques du sol traité doivent étre suffisamment élevées
pour leur permettre de rester stables et de supporter les différentes charges auxquelles ils
peuvent &tre soumis. Deux essais permettent de juger de cette durabilité.

- Larésistance a la compression simple apres immersion (Rci) représente un indicateur de
la sensibilité du matériau solidifié a I’eau. Dans la perspective de réutiliser les matériaux
solidifiés en technique routiere, le GTS préconise de poursuivre 1’étude des échantillons
pour lesquels le seuil de Rc de 1MPa est envisageable par un essai de mise en
immersion.
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- larésistance a la traction indirecte Rit, mesurée conjointement au module d’¢lasticité du
matériau solidifié Eit a 30% de la charge de rupture a 90 jours, permet d’évaluer les
performances a long terme du matériau et de lui attribuer une classe mécanique utile au
dimensionnement de la couche d’assise. Cette classe est estimée a partir d’un abaque
(Rt ; E) donné dans le GTS 2007 et reproduit a la Figure 1-16.
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Figure 1-16: Abaque des classes mécaniques des sols traités pour une réutilisation en assise de
chaussée (SETRA 2007)

Quatre limites y figurent, délimitant les zones de classement TO a T4. Plus la classe est élevée
et plus les performances mécaniques sont intéressantes. Les caractéristiques mécaniques des
trois premieres limites sont données dans le Tableau 1-5, pour les sols fins et sableux. La zone
T1 est le minimum requis pour 1’utilisation d’un matériau traité en couche d’assise mais les
professionnels considerent généralement qu’il faut atteindre la zone T2 pour que cela représente
un intérét technico-économique (Abdo 2009b).

Tableau 1-5: Seuils de classes mécaniques des sols traités (SETRA 2007)

Type de sol Limite T0/T1 Limite T1/T2 Limite T2/T3
Sols fins et E 2500 MPa E 4000 MPa E 6200 MPa
sableux R. 0,20 MPa R 0,44 MPa | R.0,80 MPa
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1-3-2- Approche CEBTP

Le guide pratique de dimensionnement des chaussées pour les pays tropicaux édité par le Centre
Expérimental de Recherches et d’Etudes du Batiment et des Travaux Publics (CEBTP 1984) se
base sur le trafic et la portance des sols de plate-forme.

Les classes de trafic sont définies au Tableau 1-6 en considérant une durée de vie moyenne de
quinze ans; le "poids lourd" est un véhicule ayant un poids total, en charge, supérieur a 3t. Le
nombre de véhicule/jour inclut toutes classes de véhicules; le pourcentage moyen de poids
lourds est supposé de 'ordre de 30% du trafic total.

Tableau 1-6: Classes de trafic (CEBTP 1984)

Classe de Trafic équivalent Nombre équivalent Poids
trafic (véhicule / jour) Lourds sur la durée de vie
T1 <300 <510°
T2 de 300 a 1000 De510°a1,510°
T3 de 1000 a 3000 de 1,510°a4 10°
T4 de 3000 a 6000 de410%a 10’
T5 de 6000 a 12000 de 107 4 2.107

1-3-2-1- Plateforme

Le guide entend par « plate-forme » la couche de 30 cm d'épaisseur reposant sur les
terrassements. Il est indispensable de disposer d’une bonne assise pour que le corps de chaussée
soit mis en place dans des conditions suffisantes et pour qu’il conserve, dans le temps, une
indéformabilité suffisante. Bien que les tableaux de dimensionnement du guide proposent des
¢épaisseurs de chaussées pour les sols de CBR inférieur a 5, il sera préférable de substituer a ces
sols des matériaux de meilleure qualité ou de traiter la plateforme en place. Le CBR a prendre
en compte pour le dimensionnement dépendra de I’épaisseur et de la qualit¢ du matériau de
substitution.

Les sols a éliminer ou a traiter ont, outre un CBR tres faible, les caractéristiques géotechniques
suivantes : [P > 40 et w; > 70 - Gonflement linéaire (GL) dans le moule CBR > 2% - Teneur en
matieres organiques (MO) > 3%. Le traitement a la chaux permettra d’obtenir un abaissement
de la teneur en eau naturelle et de I’Indice de Plasticité (IP).

1-3-2-2- Couche de forme

La couche de forme est indispensable sur les sols pour lesquels il est impossible d’atteindre
95% de la densit¢ OPM. Le matériau de substitution ou d’apport a mettre en couche de forme
pour pallier I’insuffisance du sol naturel et, éventuellement, permettre la circulation du chantier
devra étre sélectionné et avoir un CBR > a 5. Sont a éviter les sols dont le pourcentage de fines
est supérieur a 35% et I’IP supérieur a 20. Pourront étre traités des sols fins dont I’[P est inférieur
a2s.
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1-3-2-3- Couche de fondation

Les matériaux pour couche de fondation doivent avoir un CBR au moins égal a 30 obtenu pour
une densité seche correspondant a 95% de 'OPM. Les autres recommandations données ci-
apres dépendent des matériaux mis en ceuvre. Les tolérances de pourcentage de fines et d'indice
de plasticité varient selon l'importance du trafic. Dans le cas des sables argileux, les
caractéristiques géotechniques des matériaux généralement utilisables sont les suivantes:

Tableau 1-7: Caractéristiques des sables argileux utilisables en couche de fondation (CEBTP

1984)
Granulométrie 0/2a0/10
Passant a 80 um (Pso) 10 2 30%
1P 5a20
Psox IP 100 a 500
ydorm 1,9a2,1
Wopt 7a13%
Gonflement maximal 2,5%

Dans certains cas, le traitement de sable argileux peut étre nécessaire pour des structures
comportant une couche de base en grave bitume ou en grave ciment. Les sables argileux aptes
a etre traités pourront avoir les caractéristiques suivantes (Tableau 1-8).

Tableau 1-8: Caractéristiques des sables argileux aptes pour un traitement (CEBTP 1984)

Dimension maximale 0,5a 10 mm
Passant a 80 um <50%
Coefficient d'uniformité Cu>5
Indice de plasticité <30

Module de plasticité (Ps2s x IP)

<2500
(P45 est le passant a 0,425 mm)

Teneur en matiéres organiques (MO) <2%

Apres traitement, on devra obtenir sur des éprouvettes compactées a 95% de la densité OPM et
réalisés dans des moules Proctor, les valeurs minimales suivantes (Tableau 1-9). Les
éprouvettes pour essai de compression a sec seront démoulées 24 heures apres leur compactage;
elles seront paraffinées ou conservées en sacs plastiques €tanches durant la cure a l'air. Les
conditions de cure (hygrométrie, température) devront étre enregistrées.
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Tableau 1-9 : Caractéristiques requises des sables argileux apres traitement (CEBTP 1984)

T1-T3 | T4-T5
Résistance a la compression simple apres 7 jours de cure a
e 5 10
l'air (R en bars)
Résistance a la compression simple apres 3 jours de cure a 25 5
l'air + 4 jours d'immersion (R'. en bars) ’
Rapport R'/R¢ 0,5
CBR (apres 7 jours de cure a l'air) 80 120
CBR (apres 3 jours de cure a l'air+ 4 jours d'immersion) 60 80

1-4- Conclusion

Les sols sont des milieux complexes constitués d’un mélange de particules (minéraux, matiéres
organiques, ...); leurs propriétés physiques et mécaniques dépendent de la nature des
assemblages minéraux, notamment argileux. Ce sont des formations naturelles provenant
principalement de la désagrégation des roches dans diverses conditions de formation.

Les minéraux argileux sont des particules de petite taille (< 2um) appartenant a la famille des
phyllosilicates ; ils se présentent pour la plupart du temps sous forme de feuillets mais on
distingue également des minéraux fibreux. Les minéraux montrent une grande variété de
composition et d’organisation. Leur proportion et leur nature sont des sources de variabilité de
comportement des sols argileux. Ils peuvent présenter des variations de taille considérables et
destabiliser le sol en fonction de leur teneur en eau. La présence de composés organiques et de
composants minéraux solubles (sulfates, nitrates, phosphates) est aussi une source de
modification comportementale du sol. Ces éléments seront d’autant plus pénalisants qu’ils sont
susceptibles de réagir avec les liants employés pour la stabilisation des sols argileux. La
microstructure du sol et D’arrangement des grains entre eux peuvent aussi modifier le
comportement du sol notamment vis-a-vis de 1’eau.

Certains minéraux argileux développent particulierement des phénoménes de retrait et de
gonflement qui ont des conséquences sur les ouvrages €rigés sur les sols contenant une forte
proportion de ces minéraux.

La plupart des études dédiées au traitement des sols argileux montrent des effets notoires
apparaissant lors du traitement; en particulier, les LHR modifient de facon sensible le
comportement des sols argileux peu ou pas plastiques, grace a deux actions distinctes : une
diminution de la teneur en eau et des modifications a long terme des propriétés géotechniques
et de résistances mécaniques du sol du fait de la prise hydraulique. Pour les sols argileux
plastiques, qui sont a priori inadaptés au traitement au liant hydraulique, et dont le traitement a
la chaux ne permet pas, seul, d’obtenir rapidement les caractéristiques mécaniques requises
pour la plate-forme, on réalise un traitement mixte a la chaux et au liant hydraulique routier. Le
traitement préalable a la chaux, par les actions immédiates de celle-ci, permet d’amener le sol
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argileux a un état optimal pour le traitement au liant hydraulique routier. Ce type de traitement
est essentiellement utilisé en couche de forme et en couches d’assises de chaussées.

Les caractéristiques physico-chimiques des liants, les conditions de mélange (dosage, ordre
d’introduction, durée de malaxage, température de cure...) et de mise en ceuvre (compactage,
teneur en eau...) influencent sur l'efficacité du traitement.

Pour I'utilisation des sols fins en technologie routicre, plusieurs méthodes de caractérisation
existent parmi lesquelles la méthode GTR-GTS et la méthode du CEBTP. Ces méthodes bien
que différentes, se basent sur les paramétres physiques et mécaniques issus des essais
géotechniques normalisés.

Suite a ces données bibliographiques, le chapitre suivant a pour objet la présentation des milieux
d'étude, des principes des essais réalisés ainsi que la description des démarches expérimentales.
Par la suite, les résultats d'essais ainsi que les connaissances qui en découlent seront abordées.
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Chapitre 2 : Milieux d’étude et démarches expérimentales

Ce chapitre présente la situation géographique, géologique et géomorphologique du milieu
d’étude. Les dispositifs utilisés lors de 1’étude expérimentale ainsi que la méthodologie mise en
place pour la caractérisation des sols étudiés y sont également présentés.

2-1- Sites de prélévement des sols
2-1-1- Contexte géologique

Les sols argileux objets de cette étude sont issus de la région du Mono-Couffo faisant partie de
la dépression médiane de la Lama au Sud du Bénin. Cette dépression est formée par une bande
de largeur maximum 25 km et couvre une aire estimée a plus de 3000 km? (Igué et Weller 2000).

Du point de vue géologique, la zone d’étude se situe dans le bassin sédimentaire cotier et
intégrée dans la province géologique appelée "la baie du Dahomey". Ce bassin s’étend de la
mer jusqu’a la hauteur d’Aplahoué, d’Abomey, de Kétou (Cf. Figure 2-1). La carte indique
I’age des formations géologiques ; celles-ci sont d'origine sédimentaire. De fagon tres
schématique, on distingue (Volkoff et Willaime 1976):

- les formations du Paléocene et de 1'Eocéne : Généralement de nature argileuse, elles
tapissent le fond de la dépression de la Lama. Ces matériaux sont toujours argileux. A ces argiles
peuvent €tre associés soit des niveaux phosphatés, soit des bancs calcaires de faible puissance,
rarement affleurants.

- les formations du Continental Terminal : D'age Miocene, elles ne laissent apparaitre
que leur « terme supérieur » constitu¢ de matériaux meubles argilo-sableux, surmontant des
niveaux de grées ou de galets roulés fréquemment visibles en bordure de plateaux.
Communément appelé « Terre de Barre », ce matériau est presque toujours de couleur rouge,
meuble, argilo-sableux.

- les formations littorales : Elles sont constituées d'une série de cordons sableux,
sensiblement parall¢les a la cote actuelle, entre lesquels s'étirent de petites dépressions ou se
relayent lagunes et marécages. Le «complexe cotier » comporte schématiquement 2 types de
matériaux :

e un matériau essentiellement sableux, l€gerement coloré sur les cordons récents
ou actuels en bordure de mer, blanc et délavé dans les secteurs hydromorphes;

e un matériau a sable jaune (sable silteux), légerement argileux sur les cordons
intérieurs plus anciens.
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Figure 2-1 : Carte de situation et carte géologique (d’aprés Volkoff et Willaime 1976) montrant la
dépression de la Lama au Sud du Bénin avec délimitation de la zone de prélévement

Les sondages réalisés par divers chercheurs dans la dépression de la Lama, montrent la présence
d’argile. Ceux réalisés par Slansky en 1962 s’averent €tre particulierement intéressants. A
Lokossa, on note la présence d’argile jusqu’a de trés grandes profondeurs (Figure 2-2).

2-1-2- Situation géographique

Vu qu’il y a déja eu quelques travaux qui se sont focalisés sur la partie Est dans les régions
d’Issaba et d’Onigbolo, (Adjati 1986; Adande-Kinti 1998; Kiki 2004), quatre sites ont été
choisis dans la partie ouest de la dépression en se basant sur 1’aspect visuel du terrain et sur
I’importance des désordres observés : il s’agit des sites d’Adjaigbonou (Lama 1), Lokossa
(Lama 2), Ouédeme¢ (Lama 3) et Kpinnou (Lama 4) (Figure 2-3).

Dans l'optique d'un aménagement rendant accessible la zone en toute saison, deux sols sableux
d’origine différente ont été choisis pour servir éventuellement de matériau d'apport: 1’'un
provenant du complexe cotier des formations littorales (Ouidah) et I’autre de la formation du
continental terminal (Bopa).

Les lieux de prélévement sont représentés sur la Figure 2-3; les échantillons sont désignés en
fonction du nom du site de prélévement. Le milieu d'étude est limité par les longitudes 1°5 et
2°1 Est et les latitudes 6°2 et 7°5 Nord.
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Figure 2-2 : Sondage géologique a Lokossa (Slansky 1962)
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2-2- Démarches expérimentales

I1 existe plusieurs types de caractérisation d'un sol argileux: la caractérisation microscopique
(observation au microscopique, analyse chimique, minéralogique, thermique) et la
caractérisation macroscopique (description visuelle, géotechnique, mécanique,...).

Pour pouvoir atteindre les objectifs de cette étude, il apparait nécessaire d’adopter une
méthodologie rigoureuse permettant de :

e définir le plus précisément possible les caractéristiques des sols retenus,

e faire des comparaisons: cette condition impose de choisir puis de fixer un mode de
prélévement et de préparation des échantillons ainsi qu’une formulation de
traitement commune a tous les sols étudiés.

La majorité des tests géotechniques normalisés apportent des données d’ordre macroscopique
(du métre au centimétre). Quelques essais usuels comme 1’analyse granulométrique, la valeur
de bleu, permettent d’aborder un domaine dimensionnel plus réduit (du millimétre au
micromeétre) mais I’information reste partielle. Des analyses comme les observations au
Microscope Electronique a Balayage (MEB), la diffraction aux rayons X et 1’analyse
Thermodifférentielle (ATD) et 1’analyse thermogravimétrique (ATG) sont des outils qui
permettent de réaliser les études a 1’échelle microscopique. Ainsi, dans le but de disposer du
maximum d'informations et d’établir la relation entre le comportement macroscopique et le
caractére microscopique des sols, plusieurs types d’analyses ont été réalisés : analyses
physiques, chimiques, thermiques, minéralogiques, mécaniques. Plusieurs laboratoires ont eu a
intervenir dans la réalisation de ces essais :

- Le Service d'Analyse des Roches et des Minéraux (SARM) de Nancy pour I’étude
chimique ;

- L’Institut des Sciences Moléculaires (ISM) de Bordeaux pour les analyses thermiques
(ATD/ATG) ;

- L’Institut de Chimie de la Matiere Condensée de Bordeaux (ICMCB) pour les analyses
de diffractions aux Rayons X (DRX) ;

- La plateforme de microscopie environnementale de I'Institut de Meécanique et
d'Ingénierie (I2M) de Bordeaux pour les observations au MEB et les analyses X en
Spectrométrie a Sélection d’Energie (X-EDS);

- La section EcoMatériaux du laboratoire I2M de Bordeaux pour certains essais
d’identification et les essais de compressibilité cedométrique ;

- Le laboratoire d’Energétique et de Mécanique Appliquée (LEMA) de I’Université
d’Abomey-Calavi (UAC) pour certains essais d’identification, les essais Proctor et les
essais CBR ;

- Le laboratoire Environnements et Paléoenvironnements Océaniques et Continentaux
(EPOC) de Bordeaux pour la calcimétrie et le dosage en maticres organiques;

- La plateforme mécanique de 1'2M a Bordeaux pour les essais de résistance a la
compression et a la traction par flexion.
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2-2-1- Prélévement et préparation des échantillons

Aprées réalisation de puits, une masse moyenne de 300 kg par sol a été prélevée pour mener
I’ensemble des essais.

Les prélevements intacts ont été faits par carottage et destinés aux essais de compressibilité
cedométriques.

Conditionnement des préleévements intacts

Figure 2-4 : Prélévement de sols argileux

Pour les prélevements remaniés, la préparation de 1'échantillon initial destiné aux autres essais
(microscopiques, mécaniques, ...) et qui doit permettre un échantillonnage représentatif a
chaque phase de 1'étude a été faite. Pour chaque sol, apres diverses tentatives d'homogénéisation
en place sur des mottes atteignant des dimensions de 200 mm, il a été nécessaire, en raison de
la plasticité du sol, de réduire manuellement les mottes & une dimension raisonnable, de l'ordre
de 50 mm, de rigidifier ces morceaux d'argile par séchage a I'é¢tuve réglée a 45°C; de briser les
mottes seches manuellement pour obtenir des éléments fins de taille 5 mm. Suivant les essais,
le broyage a été poursuivi au besoin.
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Figure 2-6 : Sol Lama 2 en place apres une fouille de 1m

On note différents aspects visuels des échantillons prélevés ; ceci dénote de la diversité des sols
argileux dans une méme aire géographique.

L’échantillon « Lama 1 » (Figure 2-5) est une argile compacte de couleur noire prélevée a une
profondeur de 1 m.

L’échantillon «Lama 2 » est recueilli apres une fouille de 1m: c’est un échantillon de couleur
beige et se présentant a 1'état sec sous forme de feuillets (Figure 2-6). Ce matériau a une
structure plus ou moins résistante qui se fragmente en libérant des fines. On pourrait le
considérer comme un schiste sédimentaire ou une argilite. Cet échantillon se trouve donc a
l'interface sol/roche.
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L’échantillon « Lama 3 » est un sol de couleur marron vif tandis que I’échantillon « Lama 4 »
est une argile de couleur brune tendant vers le noir.

Les sols sableux proviennent I’un, du « complexe cdtier » des formations littorales et I’autre de
la formation du continental terminal.

Figure 2-7 : Sable des cordons littoraux en place

Les photos de la Figure 2-7 montrent que les sables bien que dans le méme environnement n’ont
pas la méme coloration. L’échantillon «OQuidahy prélevé est un sable silteux jaunatre est pris
dans les dépots littoraux de Ouidah.

Figure 2-8 : Sable argileux du continental terminal en place

L’¢échantillon « Bopa », un sable argileux de couleur rougeatre encore appelé «terre de barre »
est pris sur le plateau de Bopa (Figure 2-8). Ces matériaux sont, soit des dépots s€dimentaires
du type des sables du Continental Terminal, soit des arénes résultant de 1'altération in situ des
granitoides ayant localement subi un remaniement de type colluvial.

2-2-2- Dosage des éléments chimiques par la méthode ICP-OES

L’ICP-OES (Inductively Coupled Plasma-Optical Emission Spectrometry) est une technique
de quantification basée sur 1’analyse par spectrométrie optique de photons générés par un
plasma d'argon a couplage inductif (Frayet et al. 2012). Outre I’obtention de limites de détection
de I’ordre du pg/L en phase dissoute et inférieure au mg/kg en phase solide, cet appareil se
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caractérise par une grande souplesse, tant en ce qui concerne le type d'échantillon analysé
(liquide aqueux ou solvant organique, solution chargée en sels dissous), que des ¢éléments
analysés (plus de 70); il permet le dosage des éléments majeurs (concentration supérieure a
1/1000) et mineurs (concentration comprise entre 0,1/1000 et 1/1000) (Cloquet 2013).

Les ¢éléments majeurs de la crotite terrestre représentent a eux seuls 99,4% (Baize 1997) et sont
répartis comme suit:

Oxygéne 46,6% Calcium 3,63% Titane 0,44%
Silicium 27,7% Sodium 2,80% Hydrogeéne 0,14%
Aluminium 8,1% Potassium 2,5% Phosphore 0,11%
Fer 5% Magnésium 2,0% Manganese 0,10%

Les essais ont été réalisés par le Service d’Analyse des Roches et Minéraux au Centre de
Recherche Pétrographique et Géologique (SARM-CRPG) de Nancy.

Apres porphyrisation en dessous de 80um, 300 mg de I’échantillon en poudre sont fusionnés
dans des creusets en platine avec 900 mg de métaborate de lithium LiBO> ultra-pure a 980°C
et passés dans un four tunnel a vitesse constante pendant environ 60 minutes. Cette méthode
permet de s’assurer que tous les échantillons ont subi le méme gradient thermique. Le mélange
est ensuite dissout dans une solution d’acide nitrique (HNO3) placée dans un récipient en
polypropyléne, puis agité a 20°C pendant 12 h. Les mesures des éléments majeurs et mineurs
sont alors réalisées.

Pour la mesure de la perte au feu, 0,6 g de produit est introduit dans un creuset en alumine.
L’ensemble creuset + échantillon est placé dans un four puis chauffé a 5°C/min jusqu’a 980 °C.
Apres un palier de 3 h 30 min, le creuset est refroidi dans le four jusqu’a 200 °C puis placé dans
un dessiccateur afin d’éviter la reprise d’eau pendant 1’étape finale du refroidissement. La
différence entre la masse initiale et la masse mesurée apres refroidissement correspond alors a
la perte au feu.

2-2-3- Analyse thermique différentielle et analyse thermogravimétrique

L’analyse thermique différentielle (ATD) associée a l'analyse thermogravimétrique (ATG) est
une technique couplée qui permet la mesure de plusieurs grandeurs physiques (masse,
température, ....) a partir d’'un méme €chantillon et au méme instant.

L’ATD a été mise au point par Roberts-Austen en 1899 et consiste a suivre I'évolution de la
différence de température entre 1'échantillon étudié et un échantillon de référence
thermiquement inactif dans le domaine de température exploré (Teyssedre et Lacabanne 1996).
Elle permet de mettre en évidence la quantité de chaleur dégagée (réactions exothermiques) ou
absorbée (réactions endothermiques) lors des différentes transformations chimiques et
minéralogiques pouvant se produire au cours de la cuisson de 1'échantillon. D’une maniere
générale, aux réactions endothermiques (DT<0) correspondent successivement le départ de
I’eau adsorbée, de 1’eau interfoliaire et de 1’eau de cristallisation. Aux réactions exothermiques
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(DT>0) correspond la formation de nouveaux minéraux (néocristallisation) ou une combustion
de maticre organique.

L'ATG ou thermogravimétrie est une méthode d’analyse thermique qui permet de suivre la
variation de masse d’un échantillon en fonction du temps ou de la température dans une
atmosphere controlée (Wirth et al. 2014). Ces pertes de masse sont mesurées en fonction d’une
¢lévation graduelle de la température de chauffe. Elle est utile pour 1'étude des réactions qui se
font avec volatilisation de certains constituants ou combinaison avec une phase gazeuse. Les
informations données sont trés souvent complémentaires de celles de I’ATD. Les pertes en
masse en fonction de la température permettent d’obtenir la courbe d’analyse
thermogravimétrique (courbe ATG) pour mieux apprécier les températures de début et de fin de
perte de masse. Les résultats d’ATG peuvent étre dérivés et lissés afin d’obtenir les courbes de
dérivées thermogravimétriques (DTG) qui présentent également des pics traduisant les points
d’inflexion des courbes d’ ATG et correspondant aux réactions chimiques qui ont lieu (libération
des fragments). L utilisation simultanée des pics d’ATD ou de DTG permettent de délimiter
nettement les températures de début et de fin des réactions de décomposition avec le chauffage
et par conséquent de déterminer le nombre de constituants d'un matériau complexe.

La Figure 2-9 illustre un exemple de courbes ATD/ATG/DTG.

— ATG
e ATD

e TGD

470 °C
h.

masse dérivée (%/min)

Perte de masse (%)

\’ “ \
I\,/ \\\":»
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Figure 2-9: Exemple de courbes ATD/ATG/DTG (Tchadjie 2012)

500 1000 1100

Le Tableau 2-1 indique en fonction de la température les pics caractéristiques des matériaux
argileux les plus fréquents dans la littérature.

L'ATD/ATG peut aussi étre couplée a la spectrométrie de masse qui est une technique
permettant de détecter et d'identifier des molécules par mesure de leur masse. Son principe
réside dans la séparation en phase gazeuse de molécules chargées (ions) en fonction de leur
rapport masse/charge (m/z).

Les transformations affectant les minéraux argileux pendant un traitement thermique
s’accompagnent de départ d'eau physiquement liée (déshydratation) et chimiquement li¢e
(déshydroxylation), de CO; et/ou de maticre organique. Sur la base de plusieurs études (Hubert
2008 ; Yigzaw 2009; Bouna 2012), les intervalles suivants de température peuvent étre
retenues: eau liée aux cations (0-250°C), hydroxydes (250-400°C), silicates (400-750°C),
carbonates (750-850°C).
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Tableau 2-1: Pics caractéristiques de quelques minéraux (Delvigne 1965)

Minéraux Pics caractéristiques
Kaolinite Pic endothermique trés marqué entre 450-550°C suivi parfois d’un autre petit
pic endothermique vers 900°C ; pic exothermique intense vers 950°C
Pic endothermique entre 100-200°C : si cations trés hydratés, dédoublement du
pic sinon un seul pic non accentué
Montmorillo | Pic endothermique entre 500-900°C : pour la nontronite, large pic vers 550-
nite 600°C, la beidellite alumineuse a un pic étroit vers 700°C, la saponite
magnésienne 800-900°C
Allures variables au-dela de 900°C.
Deux pics endothermiques a 150-250°C (cation Mg); si autre cation
Vermiculite | modification de la réaction. Entre 500 et 800°C, pas de pic net, sauf un faible a
Phyllosilicates 800°C ; Pic exothermique entre 800 et 850°C.
Ilites Pic endothermique entre 100-150°C - Réaction exothermique entre 550-650°C -
Pic endothermique vers 900°C - Réaction exothermique entre 900-1000°C
Pas de réaction endothermique a basse température si bien cristallisé sinon un
Chlorites pic endothermique vers 100-150°C.
Deux pics endothermiques trés marqués, 1’un entre 600 et 700°C, le second plus
faible vers 800°C. Pic exothermique entre 800 et 900°C
Pic endothermique large entre 100 et 200°C. Série de pics endothermiques, trés
Sépiolite peu nets, entre 200 et 700°C variables. Pic endothermique vers 800°C
immédiatement suivi d’un pic exothermique trés accentué.
. Trois pics endothermiques : entre 100- 150°C, entre 225-350°C et entre 400 et
Palygorskite o
700°C
Gibbsite Pic 2 300°C
Hydroxydes | Goethite Pic a 300°C
Brucite Pic a 400°C
Calcite Pic a 850°C
Carbonate
Dolomite Pic a 760°C et a 840°C

L’analyse thermogravimétrique (ATG)/thermodifférentielle (ATD) couplée a un spectrometre

de masse a été réalisée a 1’Institut des Sciences Moléculaires (ISM) de Bordeaux. L’analyse a

été effectuée entre 30° et 1000°C a la vitesse de 10°C/mn sous balayage d'argon a 1’aide d’un
dispositif NETZSCH STA 409.

Figure 2-10: Appareil ATD/ATG et Spectrometre

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere

~ 48 ~




Chapitre 2 : Milieux d’étude et démarche expérimentale

La spectrométrie de masse a été réalisée avec un appareil Thermostar de Balzers Instruments
(0-300 amu) de type quadripole (ligne de transfert chauffée a 190°C). Le filament de la source
est en yttrium.

Chaque phyllosilicate est caractérisé par un domaine de déshydroxylation particulier, de ce fait,
les mesures d'ATG peuvent servir pour une analyse qualitative et méme quantitative dans les
cas favorables par exemple lorsque les transformations ne s’effectuent pas dans la méme zone
de température. Les calculs se font a partir de la proportion mesurée de la perte de masse et de
la proportion théorique de perte de masse présentée dans le Tableau 2-2.

Tableau 2-2: Pertes en poids théorique attribuées aux molécules enlevées (Robert 1977,
Saiyouri 1996)

Minéraux argileux | Molécules enlevées | Perte en poids théorique (%)
Kaolinite 2H,0 14
Montmorillonite 1H,O 4.8
Vermiculite H,O 4.4
Illites H,O 49
Chlorites 3H,O 14

La formulation de calcul est décrite comme suit :

P, = P Eq 2-1
P
ou
pr: proportion réelle de chaque composant minéral dans 1’argile ;
pm : proportion mesurée de la perte de masse de chaque composant minéral ;
pt : proportion théorique de la perte de masse de chaque composant minéral.

2-2-4- Diffraction aux Rayons X

La diffractométrie aux rayons X (DRX) est une méthode en général adaptée pour I'étude de
composés ordonnés a I'échelle atomique et particulierement a 1’identification de la composition
minéralogique des assemblages argileux pour lesquels elle permet d'identifier les phases
cristallines. La méthode consiste a appliquer un rayonnement d’une longueur d’onde du
domaine des rayons X (entre 0,1 et 10 nm) sur un échantillon. L’analyse des phases cristallines
est rendue possible grace aux périodicités de I’arrangement atomique des cristaux. Ces
périodicités sont dues a un empilement de plans identiques dans un cristal et sont décrites par
des longueurs correspondant a la distance entre les plans (Figure 2-11).
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Figure 2-11 : Illustration de la loi de Bragg (Hubert 2008)
La méthode est basée sur I’application expérimentale de la loi de Bragg :
2dsin® = nA Eq 2-2
ou
n est I’ordre de la diffraction,
A est la longueur d’onde de la source émettrice,

d est I’espacement entre deux plans paralléles successifs du réseau cristallin,
0 1'angle de diffraction.

La présence de quartz, de feldspaths, de calcite, de dolomite est identifiée a partir des réflexions
principales respectivement a 3,3 A, 3,25 A, 3,03 A et 2,89 A. En ce qui concerne les oxydes
de fer, la goethite et 'hématite sont détectés respectivement a 4,154 (21,35°) et 2,69 A (33,2°).

Selon Benzerara (2014), le bilan des variations cristallographiques selon les traitements
physico-chimiques se résume comme suit :

- Iillite est détectée par la présence de raies a 10 A, 5 A et 0,34 A qui correspondent
aux réflexions (001), (002) et (003) d’une phase illitique non affectée par le traitement a
I’éthyléne-glycol et le chauffage a 550°C (Brindley & Brown 1980).

- la kaolinite est mise en évidence par la présence de réflexions (001) et (002) & 7,15 A
et 3,5 A a I’état naturel, non modifiées par le traitement a 1’éthyléne-glycol, mais qui
disparaissent apres un chauffage a 550°C, (déshydroxylation de la kaolinite).

- la composante smectitique est mise en évidence par la présence de réflexions (001) a
14 A a Détat naturel ; elle est diagnostiquée par la présence, dans le diffractogramme glycolé,
d'une réflexion (001) développée aux environs de 17 A, qui s’établit vers 10 A aprés chauffage
a 550°C, par départ de I’eau interfoliaire.

- la palygorskite est détectée par sa réflexion (110) a 10,5 A qui disparait aprés chauffage
a 500°C. Ce comportement est dii @ une grande perte en eau de coordination de ces minéraux.

Les raies caractéristiques des minéraux argileux sont en général, sauf pour la kaolinite, larges
et étalées, au contraire, celles des minéraux non argileux sont étroites et intenses ce qui traduit
un excellent état de cristallisation.
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Les diffractogrammes des interstratifiés sont trés différents des especes simples qui les
constituent et dépendent de la nature, de la proportion et des séquences d’empilement des
différents feuillets (Caner 2011). Les positions des pics, intermédiaires entre les deux phases
pures les constituant, dépendent de leurs proportions.

La diffraction des rayons X peut également étre exploitée de facon quantitative car, la surface
des pics de diffraction dans le diagramme (20, /) donne des informations sur la quantité de la
phase présente. Pour un mélange de phases, plus une phase est présente en proportion
importante, plus la surface nette, se trouvant entre la courbe et la ligne de fond continu de ses
pics est grande; cependant, la complexité des compositions chimiques et minéralogiques des
argiles (due trés souvent a des défauts cristallins) rend la quantification délicate.

Les analyses par diffraction des rayons X ont été réalisées dans le Service Rayons X de I’ Institut
de Chimie de la Matiére Condensée de Bordeaux (ICMCB-CNRS UPR9048), sur un
diffractometre PANalytical PW3020 a géométrie Bragg-Brentano 6 — 260, équipé d’un
monochromateur arriére, d’une détection proportionnelle et d’une anticathode de cuivre en
utilisant une tension de travail 45 kV et une intensité de 40 mA (Figure 2-12). Les mesures ont
été faites sur un domaine angulaire de 3 a 80° en 20 avec un pas de mesure de 0,02° pour une
durée totale d’acquisition de 3 heures et 12 minutes a température ambiante.

Pour chaque sol, les minéraux en présence ont été déterminés a partir des spectres de diffraction
des rayons X effectués :

- sur la fraction totale : I’échantillon de poudre représentatif du matériau dans sa globalité,
a €été obtenu apres séchage des échantillons dans une étuve, puis broyage manuel le plus
finement possible dans un mortier en agate. Une petite quantité de cette poudre a été ¢talée sur
une lame de verre.

Figure 2-12: Diffractométre utilisé

- sur la fraction fine : la fraction argileuse (< 2um) est obtenue par sédimentation, selon
le protocole suivant : dans une premiére étape, 2,5g de matériau sont mis en suspension dans
40ml d’eau pure et agités pendant 5 minutes ; aprés ’agitation, la suspension est laissée au
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repos pendant 100 minutes c'est-a-dire le temps nécessaire pour récupérer la fraction inférieure
a 2 um, qui se situe dans les 2 cm supérieurs de la suspension. Les observations ont été faites
sur des lames séchées a I’air libre (état naturel), et sur des lames portées a chauffage a 550°C.

A partir des diffractogrammes obtenus une recherche de phases a ét¢ menée avec le logiciel
EVA (BRUKER-AXS®) qui utilise la base de données JCPDS-ICDD (Joint Committee on
Powder Diffraction Standards - International Centre for Diffraction Data). Ce logiciel est un
algorithme récent de recherche de pics (Gravereau 2012) qui permet de comparer les pics du
diffractogramme avec plusieurs fiches incorporées au logiciel.

La méthode « Rapport d'intensité de référence (RIR)», permet de connaitre les différents

.1 . . mi : - .
rapports indépendants des fractions massiques — des phases cristallisées observées.
m .
J

Pour le logiciel utilis¢, le corindon a été utilisé pour établir des coefficients d’¢talonnage de

|
référence % or (rapport d'intensité). Pour chaque phase, la valeur, lorsqu'elle est disponible est
indiquée sur la fiche PDF associée.

Dans le cas de "n" phases toutes cristallisées, les différentes valeurs mi, sont déduites a partir
des "n-1" relations indépendantes des mélanges de phases prises 2 a 2 avec les formules :

n i),

m_,-_(l—jf
%cor i Eq 2-3

et de la relation complémentaire:

E Eq 2-4

Avec le logiciel, I’abondance relative de chaque minéral identifi€ peut étre estimée en tenant
compte de la surface nette des pics dans le diffractogramme (Gravereau 2012) lorsque les I/Icor
sont disponibles. Cette méthode est « semi-quantitative » car il n'est pas possible de définir
l'erreur commise sur la mesure. En effet, comme les échantillons de référence n'ont pas la méme
nature que l'échantillon inconnu et n'ont pas subi la méme préparation, il n'est pas possible
d'utiliser 1'écart type obtenu sur 1'é¢talonnage pour avoir une estimation de l'erreur.

2-2-5- Microscopie électronique a balayage

La microscopie ¢lectronique a balayage MEB (ou « Scanning Electron Microscopy » SEM) est
une technique puissante d’observation des surfaces (Ruste 2013a). L’instrument permet de
former un pinceau quasi parall¢le, tres fin (jusqu’a quelques nanometres), d’électrons fortement
accélérés par des tensions réglables de 0,1 a 30 kV, de le focaliser sur la zone a examiner et de
la balayer progressivement. Des détecteurs d’¢€lectrons spécifiques (secondaires, rétrodiffusés,
parfois absorbés) complétés par des détecteurs de photons, permettent de recueillir des signaux

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~52 ~



Chapitre 2 : Milieux d’étude et démarche expérimentale

significatifs lors du balayage de la surface et d’en former diverses images significatives.
Comme illustré par la Figure 2-13, lorsqu’un faisceau électronique d’énergie Eo pénétre dans
un échantillon solide, il subit un certain nombre d’interactions.

Les interactions ¢lastiques conduisent a une émission électronique rétrodiffusée, constituée
d’¢électrons primaires : les électrons rétrodiffusés (ERD). Le rendement de la rétrodiffusion
dépend du numéro atomique (Z) de I'atome cible et augmente avec celui-ci. Ainsi, une zone
cible riche en un élément lourd apparaitra sur l'image plus claire qu'une zone contenant un
¢lément plus léger (Auclair 2016; Ruste 2013b). L'image fournit donc des informations
qualitatives sur les variations de composition chimique de la surface de I'échantillon.

Les interactions inélastiques conduisent a une émission ¢lectronique secondaire, de faible
énergie (typiquement inférieure a 50 eV); l'image obtenue apres traitement du signal est trés
informative en ce qui concerne la topographie de la surface de 1'échantillon.

Spectre élémentaire

el

Cartographie X Contraste topographique
Electrons Electrons Electrons
primaires  secondaires rétrodiffusés

Fond continu

—
i '
A
Spectre caractéristique
Cathodoluminescence Emission X
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Courant
absorbé

50 IeV Eg
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Electrons
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électroniques

Ey

Figure 2-13 : Principales émissions électroniques et ¢électromagnétiques dues aux interactions
d’un faisceau d’¢lectrons avec un échantillon (Ruste 2013a)

Une interaction inélastique avec émission d'un électron conduit a I'ionisation de I'atome alors
excité; il peut se désexciter par émission de rayons X. Le traitement des signaux X permet de
trier les photons par énergie, d'attribuer chaque photon détecté a un élément chimique (analyse
qualitative) mais aussi de compter les photons en fonction de leur énergie (en eV). Cependant,
les photons X de trop basse énergie ne pouvant étre détectés, I'analyse ne prend pas en compte
les éléments a petit numéro atomique (H, He, Li et Be). Il est donc possible de procéder a une
analyse chimique quantitative localisée de la surface d'un échantillon: c'est la microanalyse X.
Combinée aux outils d'imagerie MEB, I’EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy ou
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"spectroscopie a rayons X a sélection d'énergie" en francgais) fournit l'analyse élémentaire sur
des surfaces aussi petites qu’un micromeétre en diametre.

La cartographie X a I’EDS a pour objectif la détermination de la nature des éléments en chaque
pixel de I'image. On peut ainsi enregistrer les teneurs en divers éléments chimiques en tout point
d’une image MEB par I'EDS. On peut réaliser des cartographies élémentaires en associant une
couleur arbitraire (d’intensité normalisée en 0 et 255 proportionnelle a la « concentration » de
I’élément) a certains ¢léments analysés. Lorsqu’on les superpose (overlays) ces cartographies
¢lémentaires permettent de distinguer facilement les diverses phases minérales constituant un
matériau polyphasé. Comme pour les analyses ponctuelles, ces teneurs peuvent étre quantifiées.
La totalité de I’information spectrale étant stockée en chaque pixel, on peut aussi recalculer la
composition globale d’une zone sélectionnée de 1’échantillon.

Depuis quelques années, de nouvelles générations d’instruments sont venues compléter les
microscopes classiques en permettant de placer les échantillons observés dans un vide partiel
peu élevé. Mis au point récemment, la MEB a chambre environnementale ou ESEM
(Environmental Scanning Electron Microscopy) permet d’observer des échantillons non
conducteurs maintenus en atmospheére a pression €levée, neutre, séche ou humide ou parfois
réactive (oxydante ou réductrice).

Dans le cadre de cette étude, les images en électrons secondaires et électrons rétrodiffusés ont
¢été obtenues en utilisant un Microscope Electronique a Balayage environnemental Field
Emission Gun (FEG) Quanta 250 (MEBE). Les analyses chimiques ont été réalisées avec un
EDS (Energy Dispersive Spectrometer) Edax Apollo XL. La Figure 2-14 montre un
spectrometre X a dispersion de longueur d’onde.

: -

Figure 2-14: Microscope Electronique & Balayage Environnemental de I'I2M

Pour chaque échantillon, une cartographie 2D aux rayons X a été acquise sur toute la surface
de 1'¢chantillon avec le spectrométre EDS. Pour cela, des clichés BSE (Back Scattered
Electrons) en électrons rétrodiffusés ont été pris au GAD (Gaseous Analytical Detector) sur la
zone retenue. En mode cartographie, pour chaque élément, plus la couleur (arbitraire) est vive,
plus 1'é1ément est présent. En d'autres termes, l'intensité d'une couleur ne se compare pas d'une
cartographie a l'autre; les zones noires présentes sur I'ensemble des cartographies indiquent des
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zones qui ne sont pas dans le plan d’observation. Dés lors, elles ne sont pas vues par le détecteur
EDS.

Outre les cartographies élémentaires, on obtient des spectres EDS. L'ensemble des spectres peut
étre, a posteriori, analysé d'un point de vue statistique : c’est l'analyse en composition /
reconstitution de phases. La démarche consiste a identifier N classes de spectres, chaque classe
etant représentée par son spectre type et I'appartenance du spectre local mesuré en tout pixel a
une classe donnée (appartenance exclusive) se fait au sens d'un critére de similarité (au sens
statistique du terme).

7N

Ainsi donc pour chaque sol, a partir des données de rayons X, nous avons procédé a :

- des superpositions de cartes de composition élémentaires pour des éléments sélectionnés;
- la reconstitution des principales phases minérales en utilisant une méthode statistique
disponible sous la Genesis Software EDAX (release 6.39).

2-2-6- Essais d’identification normalisés

Les essais d’identification effectués au laboratoire sur les sols argileux sont indispensables
lorsque I’on s’y intéresse en tant que matériaux ou support de construction. Ils conduisent a une
description précise et chiffrée nécessaire car des sols d’aspects trés voisins peuvent présenter
des comportements trés différents. Dans ce paragraphe ils sont orientés dans I’optique de la
caractérisation des sols argileux et de leur application en technique routiére.

On distingue classiquement deux grandes catégories d’essais d’identification :

e les essais qui répondent de I’arrangement et de la répartition des phases (squelette solide,
eau, air). Ces essais caractérisent 1’état du sol et ne peuvent étre réalisés que sur des
¢échantillons intacts (porosité, indice des vides, ...);

e les essais qui traduisent les propriétés des particules du sol et I’intensité de leurs liaisons
avec I’eau. Ces essais caractérisent la nature du sol et sont réalisés sur des échantillons
intacts ou remani¢s (granulométrie, plasticité, essai au bleu de méthyléne, ...).

Les systemes de classification des sols ont pour but de ranger les sols en familles présentant les
mémes caractéristiques géotechniques ou des caractéristiques trés voisines. Les résultats des
essais d’identification servent de base aux divers systémes de classification des sols et
permettent aussi d’estimer au moyen de corrélations des ordres de grandeur de certaines
propriétés des sols. Il existe de trés nombreux systemes de classification des sols parmi lesquels:

- la "classification GTR" dans le cadre de la réutilisation des sols pour la réalisation des
remblais et des couches de forme (NF P 11-300),

- la "classification LPC", qui n’est autre que la classification USCS (Unified Soil
Classification System) adaptée aux seuils granulométriques utilis€és en France; elle utilise
simultanément la granularité et la plasticité du sol.

- la classification américaine "Highway Research Board" (HRB).
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Ces trois différentes classifications sont présentées en annexe 1.

La classification GTR est basée sur les caractéristiques granulométriques : Dmax, passant 2 80um
et sur la valeur au bleu du sol et/ou sur I’indice de plasticité Ip. La classification établie pour les
sols de Dmax < 50 mm a partir de ces différents parameétres est résumée par la Figure 2-15.

Paszanta 80 um 4 12 23 40 I,
100 9% £
A Ay | As | Ay
33 %
B;s B . 5
Passanta 2 num
12 % D18 B 100 %
i 2 70 %
D; | B; B,
0% L i i 1 0% -
o 01 02 135 235 6 2 VBS

Figure 2-15 : Tableau synoptique de la classification des matériaux (Dmax < 50 mm) selon leur
nature (LCPC-SETRA, 1992)

Les essais d’identification simple réalisés sont énumérés ci-apres; ils ont été réalisés en se
basant sur la normalisation francaise :

(a) Lateneur en eau massique est mesurée par séchage a I’étuve a 105°C pendant 24 heures.
(NF P 94-050)

(b) La masse volumique des sols fins en laboratoire a été déterminée suivant la norme NF
P 94-053

(c) La masse volumique des particules solides des sols a ét¢ déterminé par la méthode du
pycnometre a eau (NF P 94-054)

(d) Les analyses granulométriques, pour les éléments de dimension supérieure ou égale a
80 wm, ont été effectuées par tamisage a sec apres lavage en pesant le refus obtenu sur
chaque tamis (NF P 94-056); pour les particules inférieures a 80 um, les analyses ont
été effectuées par sédimentation (NF P 94-057). L’essai permet de déterminer la
proportion de particules sédimentées, pour une dimension donnée calculée suivant la loi
de Stockes qui exprime la relation entre la vitesse de décantation d'une particule solide
sphérique dans un liquide et le diamétre de cette particule.

(e) Les limites d’Atterberg sont des teneurs en eau pondérale (exprimées en %)
correspondant a des transitions particulieres de la consistance du sol. La teneur en eau,
pour laquelle s’effectue le passage de 1’état solide a 1’état plastique, est appelée limite
de plasticité wp et celle pour laquelle s’effectue le passage de 1’état plastique a 1’état
liquide est appelée limite de liquidité wi; elles ont été déterminées selon la norme NF P
94-050 sur la fraction 0/400um, a 1’aide de 1’appareil de Casagrande pour la limite de
liquidité et au rouleau pour la limite de plasticité (NF P 94-051). L'indice de plasticité
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(Ip = wr - wp) est déduit des résultats de cet essai. D'autres indices prennent en compte
la proportion d'argile (% < 2um) par exemple le coefficient d’argilosité (Magnan et
Youssefian 1989) (A = VB/<2um).

(f) La limite de retrait effective a été mesurée selon la norme XP P94-060-2. Cet essai
consiste @ mesurer la variation de hauteur d’une éprouvette cylindrique extraite d’un
¢chantillon intact, disposée sur un bati et soumise a dessiccation a 1’air libre, puis a
I’étuve. L’évolution de la variation de hauteur avec la teneur en eau représente la courbe
de retrait a partir de laquelle la limite de retrait effective est déterminée. On peut calculer
l'indice de retrait (Ir = wr - Wr).

20

d'une argile verte

Courbe de retrait linéaire
(Echantillon non remanig)

Déformation axiale (%)

50

Teneur en eau (%)

Figure 2-16 : Détermination de la limite de retrait effective (d’apres Bigot et Zerhouni 2000)

(g) L’essai au bleu de méthyleéne a été effectué selon la norme NF P 94-068. Cet essai
consiste a mesurer, pour 100 g de matériau, la quantité de bleu de méthyléne nécessaire
pour recouvrir la surface externe et interne des particules présentant un déficit de charge.

(h) La détermination du carbone et du soufre a été fait au laboratoire EPOC avec un appareil
spécialisé : le LECO CS 200. Le dosage au LECO est basé sur I'absorbance dans le
spectre infra-rouge du CO> et du SO, formés par combustion de I'échantillon. Pour doser
le carbone et le soufre, on ajoute a la prise d’essai deux catalyseurs dont le but est
d’accélérer la combustion. Le four atteint une température de 1500°C (en 7 secondes
depuis la température ambiante) sous un courant d'oxygene pur qui arrive au dessus et
en dessous du creuset, il se produit alors un dégagement gazeux (CO; et SO2) qui passe
alors dans la cellule infrarouge pour mesure par un systeme d'acquisition incorporé. Les
résultats sont donnés sous forme de pourcentages de soufre et de carbone (CO; et SO»).
Connaissant la teneur en carbone organique, la teneur en matiére organique est obtenue
a l'aide d'un facteur correctif de 1,724 (NFP 94-055):

MO(%) = Corg (%) x 1,724  Eq2-5

(1) Lateneur en carbonate a été déterminée par la méthode du calcimétre (NF P94-048). Le
principe est de mesurer le volume de CO; dégagé par action d'un exces d'acide
chlorhydrique (HCI) sur le carbonate de calcium d'un échantillon de sol ou de roche.
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2-2-7- Essai de gonflement libre

L’essai de gonflement libre dans 1'eau est un essai simple et rapide, pour indiquer le caractere
gonflant ou non d’un sol. La réalisation de l'essai s'est basée sur le principe de la mesure de
I'indice de gonflement en laboratoire selon la norme XP P 84-703. L’essai consiste a introduire
2g d’échantillon dans 100 ml d’eau et a observer le volume occupé apres 24h d’immersion
(Figure 2-17). Le volume occupé, exprimé en cm?®/2g, est appelé indice de gonflement (Ig) selon
cette norme.

Volume occupé = IG

Figure 2-17: Principe de la mesure de I’indice de gonflement Ig selon la norme XP P84-703

Une étude réalisée se basant sur ce principe (Haas et al. 2015), a montré une certaine fiabilité
de la mesure, notamment grace aux relations établies avec les analyses minéralogiques et les
valeurs de bleu Vg.

Pour cette étude, I’essai a consisté a imbiber d’eau le matériau et a le tamiser sous 1’eau au tamis
de 400 um ; le matériau recueilli est ensuite séché a 1’étuve puis broy¢ dans un mortier en agate
et tamisé a sec a 400 um. Le volume initial (Vinisia1) des 2g de prise d'essai a été mesure (Figure
2-18). La prise d’essai est ensuite introduite dans une éprouvette contenant de 1’eau; le volume
du dépot apres 24 h (Viinal) est alors mesuré (Figure 2-19).

Lama 1 Lama 2 Lama 3 Lama 4

Figure 2-18: Volumes initiaux correspondant a 2g de prise
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UL
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Figure 2-19: Volumes finaux obtenus

Sont déduits de cet essai la masse volumique de la poudre de sol et le pourcentage de gonflement

dans I’eau par la formule :

2

Masse volumique de 1'échantillon (g/cm?) = Eq 2-6

\Y

initial

Pourcentage de gonflement libre = e 100 Eq 2-7
initial
Ainsi, cet essai permet non seulement de déterminer un indice de gonflement libre d'un sol
argileux (indépendant de la prise d'essai) mais aussi d'apprécier la masse volumique seche d'un
échantillon sous forme de poudre séche obtenue aprés broyage.

2-2-8- Essais de compressibilité cedométrique

L’essai de compressibilité cedométrique avec chargements par paliers (NP P 94-090-1)
s’effectue sur une éprouvette de sol placée dans une enceinte cylindrique rigide (bague
cedométrique). Apres mise en place, I’éprouvette est soumise a une imbibition sous le poids du
piston (Figure 2-20).

Tube d’évacuation
d'ean

Bati

Figure 2-20: Cellule cedométrique
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Apres stabilisation du gonflement, le chargement s’effectue par paliers selon un taux de
chargement approprié jusqu’a stabilisation des déformations sous chaque palier. Cette méthode
qui nécessite une seule éprouvette permet d’obtenir la courbe de compressibilité du sol saturé
(indice des vides en fonction du logarithme de la contrainte effective).

Selon 1’essai, on peut distinguer plusieurs cycles de chargement/déchargement (Figure 2-21) :
la partie ABCD correspond a un premier chargement ; la partie DE a déchargement partiel. La
partie EFG correspond a un deuxiéme chargement et le déchargement final est représenté par
la droite GH.

Figure 2-21: Courbe de compressibilité cedométrique avec illustration des parametres (Magnan 2015)

Les parametres mesurés a partir de la courbe de compressibilité du sol saturé, sont 1'indice des
vides initial (eo); 1" indice de re-compression ou de gonflement libre Cs, I’indice de compression
Cec, le coefficient de gonflement Cg, la contrainte de préconsolidation 6’p.

La contrainte de pré-consolidation ¢’p représente la contrainte effective maximale sous
laquelle le sol s’est déja consolidé au cours de son histoire. Elle est déterminée a partir de la
courbe de compressibilité (indice des vides en fonction du logarithme de la contrainte eftective
verticale). Ella a été déterminée par la méthode de Pacheco Silva (Cf. annexe 3) qui est
indépendante de I'échelle des axes contrairement a la méthode Casagrande (Pinto 1992, Renato
2005).

Les indices sont déterminés graphiquement en effectuant le rapport de la variation des indices
des vides Ae sur la variation du logarithme de la charge (Alog c'y) pour les différentes parties
de la courbe.

€162

gly2
alp1

Cs (CcouCg) = Eq 2-8
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L’indice de re-compression ou de gonflement libre (Cs) traduit la déformabilité d’un
¢chantillon non gonflant en dega de la contrainte de consolidation a laquelle il a été soumis. 1l
est déterminé a partir de la courbe du premier déchargement.

L’indice de compression (Ce) est déterminé a partir de la courbe créée par le second
chargement: c'est la pente de la tangente a la courbe vierge qui permet de préciser la sensibilité
du sol au tassement le long de cette courbe.

Le coefticient de gonflement (Cg): Il rend compte de la susceptibilité d’une argile vis-
a-vis du retrait gonflement. La courbe permettant de calculer cet indice est la courbe créée lors
du déchargement final.

L’essai de compressibilité sur matériaux fins quasi saturés avec chargement par paliers (NP P
94-090-1) a été réalisé a partir de prélévements intacts sur les sols a I'exception de Lama 2. En
effet, vu la difficulté de carottage et la fragmentation de 1'échantillon, le matériau a été réduit
en poudre et reconstitué a son état initial de densité séche et de teneur en eau in situ.

Les essais sont menés dans des moules cedométriques conventionnels selon la norme. Les
échantillons cylindriques sont taillés et les extrémités sont dressées de fagon a obtenir des
surfaces planes parall¢les et perpendiculaires a 1’axe de 1’échantillon. Une fois 1’échantillon
taillé, il est introduit dans le moule sur sa surface intérieure et est soumis au processus
d’imbibition sous une contrainte correspondant au poids du piston. Des pierres poreuses séches
et des papiers filtres sont placés dans le moule au-dessus et en dessous de 1’échantillon, le
comparateur est mis en place sur le piston. Une fois la déformation du gonflement stabilisée, le
chargement a été effectué par paliers en doublant la charge (50, 100, 200 et 400 kPa) suivi du
déchargement jusqu'a 50 kPa puis d'un rechargement jusqu'a 800 kPa et enfin le déchargement.

L’acquisition des mesures a ¢t¢ faite a intervalles de temps croissants grace aux différents
capteurs de déplacement au 1/1000 de mm reliés a une centrale d’acquisition ELE Geotechnical
Software DS7.

2-2-9- Essais Proctor et essais CBR

Par une opération de compactage qui permet de resserrer la texture du sol, de réduire ses
déformations, d’améliorer sa portance et sa résistance, 1’essai Proctor (NF P94-093; NF EN
13286-2) permet de déterminer la masse volumique séche apparente maximale pJop obtenue
pour une teneur en eau spécifique et optimale wop. La masse volumique séche apparente finale
d’un sol dépend de la nature de celui-ci, de la teneur en eau et de I’énergie de compactage.

On distingue deux types : I’essai Proctor normal et I’essai Proctor modifié ; les deux essais sont
identiques dans leur principe, seules différent les valeurs des parametres qui définissent
I'énergie de compactage appliquée. Le principe de ces essais consiste a humidifier un matériau
a plusieurs teneurs en eau et a le compacter, pour chacune des teneurs en eau, selon un procédé
et une énergie conventionnels. Pour chacune des valeurs de teneur en eau considérées, on
détermine la masse volumique séche du matériau et on trace la courbe des variations de cette
masse volumique en fonction de la teneur en eau (courbe Proctor).
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Figure 2-22 : Exemple de courbe Proctor

D'une maniére générale cette courbe présente une valeur maximale de la masse volumique du
matériau sec qui est obtenue pour une valeur particuliére de la teneur en eau (Figure 2-22) : ce
sont les caractéristiques optimales de compactage Proctor normal ou modifi¢ suivant 1'essai
réalisé.

L'essai CBR (California Bearing Ratio) permet de réaliser la caractérisation mécanique des sols
a divers degrés de compactage. Le principe de l'essai CBR (NF P94-078; NF EN 13286-47)
consiste a mesurer les forces a appliquer sur un poingon cylindrique pour le faire pénétrer a
vitesse constante dans une éprouvette de matériau (Figure 2-23). Il permet de calculer la
portance du sol, en estimant sa résistance au poingonnement. Les valeurs particuliéres des deux
forces (F1 et F2) ayant provoqué deux enfoncements conventionnels (2,5mm et Smm) sont

respectivement rapportés aux valeurs des forces observées sur un matériau de référence pour
les mémes enfoncements.

A L2 -
ICBRs=— ICBRs =75 Eq2-9

L'indice CBR recherché est défini conventionnellement comme étant la plus grande valeur,
exprimée en pourcentage, des deux rapports ainsi calculés.

CBR = 100*Max (I CBRas ; I CBR,5) Eq 2-10

Figure 2-23 : Dispositif de poingonnement pour I'essai CBR
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L'éprouvette peut étre poingonnée soit :

- immédiatement apres sa confection (indice CBR immédiat ou Indice Portant Immédiat):
c'est le cas par exemple ou les sols sont traités a la chaux et/ou aux liants hydrauliques pour
augmenter leurs performances mécaniques. L’action des traitements n’étant pas instantanée, il
est nécessaire de s’assurer que, immédiatement aprés compactage, le sol présente une portance
améliorée et suffisante pour permettre la circulation des engins de chantier.

- apres avoir été immergée durant quatre jours a 20°C avec des charges supplémentaires
(Indice CBR aprés immersion) pour simuler une condition de forte pluie par exemple.

Ces indices dépendent en partie de la nature du sol (granularité, plasticité), elles dépendent
davantage de sa teneur en eau, de sa masse volumique séche et de son degré de saturation qui
sont des caractéristiques d'état, celles-ci étant fonction des conditions de mise en ceuvre et
d'environnement.

Ces essais ont été réalisés au Laboratoire LEMA d’ Abomey-Calavi suivant les normes NF P94
093 ; NF EN 13286-2 pour les essais Proctor et les normes NF P94 057 ; NF EN 13286- 47
pour les essais CBR. Pour I’essai CBR, les caractéristiques retenues sont les suivantes: teneur
en eau : WopM ; masse volumique seéche : pdopwm ; état de saturation : celui obtenu aprés quatre
jours d'immersion.

2-2-10- Traitement de sols

Les conditions de malaxage des mélanges, de confection et de conservation des éprouvettes
ont été identiques pour I’ensemble des éprouvettes d’une méme série d’essais.

2-2-10-1- Dosage en liant

Le traitement de sols avec une valeur au bleu (VB) supérieure a 1 requiert I’emploi de 1 a 2%
de chaux. L’utilisation d’un liant hydraulique seul s’applique a des matériaux plus sableux (VB
<1) avec des dosages de 1’ordre de 5 a 7% (Malviya et Chaudhary 2006 ; Abdo 2008 ; Chardard
et Gandille 2008). L’apport en chaux doit étre suffisant pour conférer au sol une portance
immédiate lui permettant de supporter la circulation des engins de chantier. L’apport d’un
ciment ou d’un liant hydraulique routier doit permettre de développer les performances
mécaniques exigées pour une valorisation du matériau en assise de chaussée. En outre, le
traitement doit permettre d’assurer la durabilité de la sous-couche routicre.

Sur la base des propositions énoncées par le GTS (LCPC-SETRA 2000b), la formulation
indicative, pour un chantier de faible importance, pour un sol de classe A3 est de 2% de chaux
vive et 7% de Csz;5 et pour un sol de classe B2 6% de Cs»5 + correcteur éventuel. La diversité
des sols, tant par leur nature que par leur teneur en eau naturelle, ne permet cependant pas de
proposer une formulation générale. De plus, les caractéristiques physico-chimiques des liants,
les conditions de mélange et de mise en ceuvre influencent I'efficacité du traitement.
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Les ciments courants (classes CEMI a V) ont été utilisés en traitement de sol majoritairement
jusqu’aux années 1980. Ils sont progressivement remplacés par les LHR, plus appropriés
aux conditions et aux exigences de mise en ceuvre des matériaux de PST, de remblais et
de couches de forme (Cimbéton 2004 ; Rossi et al. 2007). Il peut en effet étre envisagé
d’optimiser leur composition pour les adapter a un type de sol particulier ou a des conditions
de mise en ceuvre spécifiques (conditions climatiques, contraintes d’organisation de chantier,
etc.).

L’étude expérimentale devant permettre de quantifier puis de comparer I’influence du LHR sur
les différents sols étudiés, nous avons retenu de choisir 3 dosages pour le LHR : la valeur
minimale 3%, une valeur intermédiaire de 6% et une valeur de 9% pour apprécier 1’influence
d’un « surdosage » sur les caractéristiques des sols traités. Un traitement préalable de 2% a la
chaux a été fait pour I’argile. Ainsi se résume pour la présente étude, les dosages retenus:

- pour le sol argileux, un traitement mixte chaux 2% + LHR (3, 6 et 9%)
- pour les sols sableux un traitement au LHR (3, 6 et %).

La chaux vive (Chaux Pure Tradi 100 NHLS5 NF EN 459-1) fournie par la société¢ Saint-Astier
et utilisée pour 1’étude répond aux prescriptions des normes NF P98-101 et NF EN 459. Le
Liant Hydraulique Routier est fourni par la société CALCIA. Il répond a la norme NF P15-108.

2-2-10-2- Préparation et traitement des matériaux

La méme procédure de préparation et de compactage a été utilisée pour chacune des éprouvettes
de sol considérées dans ce travail de maniére a limiter la dispersion entre les caractéristiques
initiales des éprouvettes fabriquées. Cette procédure a été adaptée de la norme NFP 94-093 et
est donnée ci-apres :

1- Mc¢élange du sol avec de I’eau afin d’atteindre la teneur en eau de compactage fixée;
2- Conservation du mélange dans des sacs plastiques de mani¢re a homogénéiser la
teneur en eau au sein du matériau
a. 24 hpour I’argile
b. 2 h pour le sable silteux et le pour le sable argileux
3- La quantité de liant introduite (M) a été calculée selon I’expression suivante a partir
de la teneur en liant (T1) et de la masse du sol sec (Ms):

ML=MS

Ty
T Eq 2-11

1-
La quantité de liant est ajoutée au matériau préalablement humidifié puis le mélange est malaxé.

4- Dans le cas du traitement au LHR seul, le mélange est conservé pendant 15 minutes au
maximum dans un sac hermétique a température ambiante. Dans le cas du traitement mixte
(a la chaux puis au LHR) faire d’abord le mélange avec la chaux et conserver pendant 1
heure dans un sac hermétique pendant 1 heure a température ambiante, puis reprendre le
processus avec le LHR mais avec un temps de conservation maximale du mélange de 15
minutes au maximum
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5- Compactage dynamique des éprouvettes.

2-2-10-3- Confection des éprouvettes

Deux types d’essais mécaniques, les essais CBR apres immersion et les essais de compression
et de traction, ont été réalisés.

Pour la premicre catégorie, le compactage a été fait en utilisant les références Proctor Modifié
et les moules CBR (NF P94-078) pour se mettre dans les conditions du CEBTP.

Pour les essais de compression et de traction, les éprouvettes de matériaux non traités et traités
au liant, ont été confectionnées par compactage dynamique dans les conditions optimales de
compacité Proctor Normal de fagon a s’approcher des conditions de compactage généralement
employées dans la pratique sur chantier. La masse de matériau correspondant au volume du
moule est estimée a partir des références Proctor Normal est donnée par la formule :

w
M=p, *V* 142 Eq2-12
d max 100

Ou pd max est la densité seche du matériau a I’optimum Proctor Normal,
V le volume de I’éprouvette,
Wopt la teneur en eau a I’optimum Proctor Normal.

“—— Tige guidée B - Principales caracteristiques
Masse mobile : 1,202 kg
Hauteur de chute  : 50 mm
Diamétre du pied de la dame : 18,9 mm
Hauteur de sol compacté : 110 mm
Butoir Diamétre de I'échantillon : 56,7 mm
Nombre de coups par couche : 28
P Energie de compactage : 594,36 kN.m/m?
o Nombre de couche : 10
Moule résistance
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compression simple
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44— Pied de la dame
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18,9 mm
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A - Schéma de la mini-dame C - Distribution des coups dans le moule

Figure 2-24 : Caractéristiques de la mini-dame
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Les éprouvettes ont été compactées directement dans des moules cylindriques a 1’aide

d’une mini-dame Proctor congue pour reproduire 1'énergie Proctor normal. Cette procédure de

compactage est similaire a celle employée par Ferber (2005). Les caractéristiques de la mini-

dame ainsi que du compactage sont présentés a la Figure 2-24. Aprés le compactage, les

éprouvettes ont été arasées, puis pesées.

2-2-10-4- Mode de conservation

Apres compactage, différents modes de conservation sont utilisés :

pour les essais CBR, les éprouvettes conservees dans leurs moules ont été immergées
pendant 96h dans 1’eau sous une surchardge de 6,9kg.

pour les résistances a la compression simple (Rc) et les résistances a la traction indirecte
(Rit), les éprouvettes sont conservées selon les conditions d’une cure normale, c’est-a-
dire en moule hermétiquement fermé en atmosphére humide, empéchant tout échange
avec le milieu extérieur, a une température 6 de 20+2°C ; Ces conditions permettent a
la fois de maintenir constante la teneur en eau des éprouvettes et d’éviter les contacts
avec ’air, afin de limiter la carbonatation de la chaux au sein des matériaux.

la vérification d’une insensibilité a 1’eau (résistance a la compression simple) s’est fait
sur des éprouvettes conservées 3j en cure normale puis 4j en immersion totale dans I’eau
a 20°C (méthode CEBTP) et sur des éprouvettes conservées 28j en cure normale puis
32j en immersion totale dans 1’eau a 20°C (méthode GTS). Quelques unes des
éprouvettes ainsi conservées ont été désagrégées et n’ont pu étre soumises aux essais de
compression (Figure 2- 25)

Figure 2- 25: Eprouvettes désagrégées

2-2-10-5- Temps de cure

Les éprouvettes ont été écrasées respectivement apres les temps de cures ci-apres :

- sept (7) jours a sec,
- trois jours (3) a sec + quatre (4) jours immergés dans ’eau,

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ 66 ~



Chapitre 2 : Milieux d’étude et démarche expérimentale

- vingt huit (28) jours a sec,

- soixante (60) jours a sec,

- vingt huit (28) jours a sec + trente deux (32) jours immergés dans 1’eau,
- quatre vingts dix jours (90) a sec.

2-2-11- Essais de compression et de traction - Module de compression

L’essai de résistance en compression simple (NF EN 13286-41) consiste a solliciter une
éprouvette cylindrique entre deux plateaux perpendiculairement a son axe principal (Figure 2-
26).

AL

compression|”

Figure 2-26 : Principe de I'essai de compression

La contrainte a la rupture est alors :

R, =—1" Eq2-13

avec
Rc en MPa, la résistance a la compression de 1’éprouvette
¢ en mm, le diamétre de I’éprouvette

F: en N, ’effort maximal supporté par 1’éprouvette.

Le principe de I’essai de détermination des résistances a la traction indirecte Ric (NF EN 13286-
42) consiste a effectuer une traction indirecte en appliquant une charge linéaire sur deux
génératrices diamétralement opposées d’une éprouvette cylindrique. Au cours de I’essai dit
aussi essai brésilien, la rupture est obtenue par traction au centre de I’éprouvette. On évite ainsi
les difficultés de collage des tétes nécessaire dans les essais de traction directe. La résistance
est déterminée a partir de la force appliquée par la presse au moment de la rupture de
I’échantillon (F; en N) en utilisant la formule suivante :

r = 2R
h®

Eq2-14

avece
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Rit en MPa, la résistance a la traction indirecte de 1’éprouvette
F: en N, ’effort maximal supporté par I’éprouvette

h en mm, la longueur de 1’éprouvette

¢ en mm, le diametre de I’éprouvette

La résistance a la traction (R¢) correspond a 80% de la résistance a la traction indirecte :

R.= 0,8 Ry Eq2-15

Suivant la norme NF EN 13286-43, le module d’¢élasticité en compression (E¢) se détermine a
partir de la courbe force-déformation enregistrée pendant 1’essai sur une éprouvette soumise a

une contrainte de compression uniaxiale conformément a la NF EN 13286-41. Fr et £€3doivent
étre déterminés en utilisant les données enregistrées conformément a la Figure 2-27.
Le module d’¢lasticité se détermine alors par la formule :

_L2F,

E 2
D,

Bq2-16

C

<\

ou:
Ec est le module d’élasticité en compression, exprimé en méga pascals (MPa) ;
F: est la force maximale supportée, exprimée en newtons (N) ;
¢ est le diametre de I’éprouvette, exprimé en millimetres (mm) ;

&3 est ’allongement longitudinal de 1I’éprouvette, lorsque F = 0,3 F..

F |

03F

E3

Figure 2-27 : Courbe force-déformation
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Les écrasements ont été faits suivant le principe des normes NF EN 13286-41 et 42. L’appareil
utilisé est de marque MTS System Criterion C45.105 (Figure 2-28); le logiciel de pilotage et
d’acquisition est Testworks version 4.

Figure 2-28: Presse MTS utilisée (I2M-GCE)

Les essais ont été conduits en déplacement imposé : Imm/mn pour la détermination des
résistances en compression et 0,5 mm/mn pour celles en traction. La Figure 2-29 montre
quelques éprouvettes en place pour la détermination des résistances a la compression et la
Figure 2-30 des éprouvettes pour la détermination des résistances a la traction indirecte.

Figure 2-29: Eprouvettes en place pour la compression
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Figure 2-30: Eprouvettes en place pour la traction

2-3- Conclusion

Dans ce chapitre, la provenance ainsi que différents aspects des matériaux étudiés pour les
travaux réalisés ont été présentés. Une approche multi-échelle permettant de réaliser une large
gamme d’essais a été adoptée. Les différentes techniques de préparation d’échantillons ainsi
que les méthodes de caractérisation physique, chimique, microstructurale, thermique et
mécanique ont été également décrites.

Dans le chapitre suivant, les résultats des essais microscopiques et des essais macroscopiques
sur les échantillons naturels seront présentés. Ces résultats seront également interprétés et
corrélés entre eux afin de comprendre le mécanisme des propriétés macroscopiques des sols
argileux, partant de leurs caractéristiques microscopiques.
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

Le présent chapitre donne les résultats des essais effectués sur les sols non traités. Il s'agit :

- des "essais macroscopiques" (essais d'identifications, essais de gonflement libre, essais de
compressibilité cedométrique et essais mécaniques) et

- des "essais microscopiques" (ICP-OES, ATD/ATG, DRX, MEB).

Les essais mécaniques (essai Proctor, essai CBR, détermination de la résistance a la
compression simple et de la résistance a la traction indirecte) ont été effectués sur les trois sols
destinés au traitement a la chaux et/ou au liant hydraulique routier dans l'optique d'un
dimensionnement de chaussées. Leurs résultats sont présentés dans le chapitre 4 consacré a
I’étude du traitement des sols.

3-1- Essais macroscopiques
3-1-1- Identification géotechnique

Les résultats des parametres d’identification simple sont présentés dans les paragraphes
suivants.

3-1-1-1- Granulométrie
Les courbes de la Figure 3-1 représentent la répartition dimensionnelle (obtenue par tamisage

puis par sédimentométrie) des particules des sols étudiés.

100

% //////
ol I A L ///

= /]
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ol L /)

30 / / Lama2
// / Lama 3

20 —

/ Lama 4
10 ——— Quidah

/j Bopa T

1 10 100 1000 10000
Dimension des particules (um)

Passants cumulés (%o)

Lama 1

Figure 3-1 : Courbes granulométriques des matériaux étudiés
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On note deux catégories de courbes : la premiere concerne les sols Lama 1, Lama 2 et Lama
4. La courbe de Lama 1 tend vers I'horizontale ce qui signifie que les dimensions des particules
ne varient presque pas : c'est le sol le plus argileux du point de vue granulométrique suivi de
Lama 4. Ces sols sont complétement exempts d'éléments grossiers. On remarque, dans cet
ensemble, que bien que le pourcentage de passant au tamis 80 um pour 1’échantillon Lama 2
soit de 100%, sa fraction fine (<2 pm) est trés inférieure a celle des échantillons Lama 1 et
Lama 4 ; il présente la courbe la moins étalée.

La deuxiéme catégorie concerne les sols Lama 3, Ouidah et Bopa, pour lesquels on note une
forme en "S" trés accentuée pour Ouidah et Bopa. Ouidah est 1égérement plus grossier (sa
courbe granulométrique étant décalée vers le bas) que Bopa qui I'est plus que Lama 3.

3-1-1-2- Plasticite

Les limites d'Atterberg ont été déterminées sur tous les échantillons sauf sur Quidah ou
I'équivalent de sable (ES) a ét¢ déterminé en lieu et place et a donné une valeur de 67.

Les résultats sont représentés sur I’abaque de plasticit¢é de Casagrande qui donne des
renseignements pertinents sur l'argilosité. En effet les sols argileux se placent en général de
facon structurée dans un diagramme « limite de liquidité wi - Indice de plasticité Ip». Les
dénominations des sols dépendent de leur position dans le diagramme par rapport a une droite
appelée ligne A d'équation Ip = 0,73 (wr-20) (ISO 1996) pour wl > 30. On a des argiles au-
dessus de la ligne A, des limons en dessous. On a des sols peu plastiques si wr, <50 et tres
plastiques si wi, >50. Les argiles gonflantes se placeraient de fagon presque parallele au-dessus
de la ligne A et en dessous d’une ligne U définie par [p=0,9(wL-8) (Vijayvergiya et Ghazzaly
1973).

La position des échantillons dans ce diagramme est représentée sur la Figure 3-2.

Ligne U -
100 4 Ip = 0,9 (w-8) Ligne A
Ip = 0,73 (w-20)

90 -

80 -

70 - Argiles trés Ligne U

plastiques — |
60 4 Ligne A

Indice de plasticité Ip (%)

A Llamal
m lama?2
Argiles peu ¢ lama3
plastiques ® Llama4

20 - Limons trés
] plastiques ® Bopa
10 4

0 10 20 30 40 50 60 70 8 9 100 110 120 130 140 150

30 A

Limite de liquidité wl (%)

Figure 3-2 : Diagramme de plasticité de Casagrande.
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On remarque que dans ce diagramme destiné aux sols de teneur en argile > 50%, les échantillons
Lama 1 et Lama 4 sont classés dans le domaine des argiles trés plastiques alors que
I’échantillon Lama 2 est un limon trés plastique ; ceci est justifié par sa teneur en argile (% <2
um = 46). Pour les deux derniers échantillons Lama 3 et Bopa de teneur en argile < 50%
(respectivement 19,35% et 11,61%), le positionnement sur I’abaque permet juste de vérifier le
caractere limoneux ou argileux de 1’échantillon. Les deux échantillons sont argileux, Bopa est
peu plastique tandis que Lama 3 est a la limite des domaines peu et trés plastiques.

3-1-1-3- Retrait

Les courbes de retrait sont présentées a la Figure 3-3.
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Figure 3-3 : Courbes de retrait
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Les paramétres de retrait linéaire issues de ces courbes sont différents d'un sol a l'autre
notamment en ce qui concerne Lama 2 qui admet une limite de retrait (wr) €élevée qu’on
pourrait cependant attribuer a sa limite de liquidité €levée ; par contre le facteur de retrait
linéaire R1 est en dessous de celui de Lama 1 et Lama 4.

3-1-1-4- Valeur de bleu - Surface spécifique — Capacité d’échange cationique

Les valeurs issues de l'essai au bleu de méthyléne sont présentées au Tableau 3-2. Cet essai
permet d’évaluer aussi indirectement la capacité d’échange cationique (CEC) et la surface
spécifique développée par les minéraux argileux (Ss). Connaissant la masse molaire du bleu de
méthyléne, et en admettant que le bleu est entiérement adsorbé sous forme monovalente
(Clément 1988), la capacité d’échange cationique de ’argile est déterminée par la relation
suivante :

CEC(meq/100g) = wxmoo Eq 3-1

Pour déterminer la surface spécifique totale, on considére que les molécules de bleu sont
disposées d’une fagon telle que la surface couverte est de 130 A% par molécule (elles sont
disposées parallelement aux couches d’argile et forment une couche monomoléculaire). La
surface spécifique totale est donnée par la relation suivante:

6,023.1023x130.10720
374x100

Ss(m?/g) = VBx = 20,93xVB(g/100g) Eq3-2

Tableau 3-1: Surface spécifique et CEC des minéraux argileux courants
(Bultel 2001; Mitchell 1993)

. .. . Smectite

Argile Kaolinite lite (montmorillonite)
Surface spécifique (m*/g) 10 -45 65 -100 700 - 840
CEC (méq/100g) 3-15 10 -40 80 - 150

La surface spécifique varie pour les sols argileux (Tableau 3-2) de 46 pour Lama 3 4 251 pour
Lama 1. La capacité d’échange cationique varie de 5,9 a 32,1 meq/100g (Tableau 3-2). En
comparant ces valeurs a celles du tableau précédent, on peut dire que les échantillons sont des
mélanges de deux ou plusieurs types de phyllosilicates.

3-1-1-5- Classification

D’apres la classification GTR (Figure 2-15), les sols Lama 1 et Lama 2 sont classés A4 (argiles
et argiles marneuses tres plastiques) alors que les sols Lama 3 et Lama 4 sont classés A3
(argiles et argiles marneuses, limons tres plastiques). Les échantillons Bopa et Ouidah sont
classés B2 (sable argileux).

D’apres la classification HRB (High Research Board), les échantillons Lama 1 2 Lama 4 sont
classés A-7. Il s'agit de sols argileux non intéressants comme sous-couche de chaussée.
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L'échantillon Ouidah classé A-3(0) correspond a un sable fin et I'échantillon Bopa classé¢ A-2-
6(0) est un sable argileux; ce sont des sols respectivement "bon" et "passable" comme sous-sol

de chaussée (Annexe 1).

La classification LPC (1980) rejoint la classification suivant le diagramme de Casagrande sauf
que I’échantillon Lama 3 est un sable argileux (SA), Ouid est un sable mal gradué (Sm) et

Bopa un sable argileux mal gradué (Sm-SA) (Annexe 1).

L'ensemble des résultats d'identification simple sont résumés dans le Tableau 3-2.

Tableau 3-2: Parameétres d’identification des sols

Ne° Ca’ractens.‘uques Lama 1 Lama 2 Lama 3 Lama4 | Ouidah Bopa
géotechniques
1 Fraction fine (<80 pum) 97,26 100,00 37,58 87,29 4,81 11,61
2 | Fraction argileuse (<2 pm) 87,05 46,0 19,35 62,4 1,03 3,56
3 | Massevolumique scche 1,18 0,67 1,84 1,15 1,70 1,32
(g/cm’)
Masse volumique des
4 particules solides (¢/cm’) 2,69 2,35 2,70 2,71 2,67 2,65
5 Teneur en eau in situ 45,36 44,39 12,22 25,73 6,12 10,92
6 Teneur en eau de 47,88 112,14 37,06 50,14 13,10 20,22
saturation
7 Limite de liquidité (wr) 91 141 51 64 32
ES =67
8 Limite de plasticité (wp) 33 73 20 28 17
9 Indice de plasticité (Ip) 58 67 30 36 14,68
10 Limite de retrait (Wgg) 8,5 38,0 8,0 7.5 12,00
11 | Indice de retrait (wi - Wrg) 82,5 103,0 43,0 56,5 20,10
12 Facteur de retrait (RI) 0,54 0,39 0,32 0,47 0,33
13 | Plage de retrait (Wsa - WrE) 39,4 74,1 29,1 42.6 8,2
14 Valeur de bleu (Vy) 12,00 8,75 2,21 9,00 0,28 1,00
Indice d'activité de bleu
15 (100%Vb/P») 13,79 19,02 11,41 14,42 - -
16 Capacité d’échange 32,09 23,40 5,91 24,06 0,75 2,67
cationique (meq/100g)
17 | Surfacespecifiquetotale |5y 15 | 18309 | 4622 188,33 | 5,86 20,93
(m/g)
18 Classification GTR A4 A4 A3 A3 B2 B2
19 Classification LPC At Lt SA At Sm Sm-SA
20 Classification HRB A-7-5(20) | A-7-5(20) | A-7-6(5) | A-7-6(20) | A-3(0) | A-2-6(0)
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Dans la suite, les échantillons seront nommés a patir de la codification de la classification LPC
comme mentionnés dans le Tableau 3-3.

Tableau 3-3: Désignation des échantillons de sols étudiés

Lama 1 Lama 2 Lama 3 Lama4 | Ouidah Bopa
Classification LPC At Lt SA At Sm Sm-SA
Désignation des sols AT1 LT SA AT2 Sm SAm
. . Argile trés Lln‘lon Sable Argile trés Sable .Sable
Signification lastique 1 trés areileux lastique 2 mal argileux mal
prastiq plastique & prastiq gradué gradué

3-1-1-6- Méthodes indirectes de caractérisation du gonflement a partir des paramétres
d'identification

A partir des parametres d'identification, plusieurs chercheurs ont essayé de prédire la sensibilité
des sols au retrait/gonflement sous plusieurs formes.

Méthode 1 : Sensibilité a partir de la valeur de bleu

Chassagneux et al. (1996) ont établi des seuils de sensibilité des sols argileux a partir de la
valeur de bleu VB (Tableau 3-4).

Tableau 3-4: Sensibilité d’une argile au retrait-gonflement d'apreés Chassagneux et al. 1996

Valeur de bleu (VB) Sensibilité
<25 Faible
25-6 Moyen
6-8 Forte
> 8 Tres forte

Au vu de cette classification, les sols Lama 1 (AT1), Lama 2 (LT) et Lama 4 (AT2) ont une
sensibilité tres forte, les sols Lama 3 (SA), Ouidah (Sm) et Bopa (SAm) sont de sensibilité
faible.

Meéthode 2: Sensibilité a partir de la valeur de bleu et de la teneur en particules argileuses

A partir de la valeur de bleu et de la teneur en particules argileuses P> (teneur en particules de
dimension inférieure a 2 pm), on peut qualifier le degré d’argilosité du sol fin a 1’aide du
diagramme de sensibilité a I’eau établi par Magnan et Youssefian en 1989 (Figure 3-4).

Cette classification ne concerne que les sols AT1, LT et AT2 qui ont une teneur en fines Pgo >
50%. Selon ce diagramme, les trois échantillons sont classés en argiles tres actives.
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Figure 3-4 : Diagramme de sensibilité des sols a I’eau (selon Magnan et Youssefian 1989)

Méthode 3: Qualité de la phase argileuse a partir de la valeur de bleu et de la teneur en
particules argileuses

Avec la valeur de bleu du sol, Lautrin (1989) propose de Vérifier la qualité de la phase argileuse
a partir de I’indice d’activité de bleu « Acp », et de le relier qualitativement a la famille d’argile
présente dans la fraction fine du sol, par I’expression:

100xvB
Ay = -
2

avec P2 : teneur en éléments de dimensions <2 um (%) et VB en g/100g de sol.

Eq 3-3

Cet indice, qui est un bon marqueur de I’activité colloidale, augmente avec la teneur en
smectites, et les plus faibles valeurs sont obtenues pour des fractions argileuses peu réactives
composées essentiellement de kaolinite. Il a été déterminé expérimentalement 7 catégories de
sols classés selon leur coefficient d’activité Ach (Tableau 3-5).

Tableau 3-5: Indice d’activité de bleu Acb de quelques argiles (d'apres Lautrin 1989)

A Type d’argile Classe

0al Sol non argileux 1

1a3 Argiles inactives 2

3as Argiles peu actives 3

5a8 Argiles normales 4
8al3 Argiles actives 5
13218 Argiles trés actives 6

> 18 Argiles nocives 7
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Les valeurs, présentées dans le Tableau 3-2, sont déterminées sur les 4 sols les plus argileux car
Sm et SAm n'admettent pratiquement pas de fraction argileuse. D’apres ces valeurs, les argiles
AT1 et AT2 sont des argiles trés actives, 1’argile LT est une argile nocive et I’argile SA est
active.

Meéthode 4: Estimation du potentiel de gonflement

Nous avons fait quelques simulations a partir de certaines méthodes empiriques fréquemment
utilisées dans la pratique et s’appuyant sur certains parametres d’identification des sols. Les
corrélations utilisées par ces auteurs sont présentées en annexe 4. Aussi, les résultats obtenus
sur la base de ces corrélations sont présentés dans le Tableau 3-6.

Tableau 3-6: Estimation du potentiel de gonflement

Potentiel de gonflement
Auteurs Parametres
AT1 LT SA AT2 SAm
Prian et al. (2000) Ip Tres fort | Tres fort Fort Fort Moyen
Ranganatham et X . .
Satyanarayana (1965) Ir Tres fort | Trés fort Fort Fort Faible
Chen (1988) wi et Pz :rres, :I'res, M,O yena Elevé Faible
élevé élevé élevé
Holtz et al. (1973) cité Wi, Wr, et i .
par Vincent et al. (2006) Ip Fort Fort Fort | Faible
Bigot et Zerhouni (2000) VbI’DzI;z et Fort Fort Moyen Fort Faible

Pour les échantillons AT1 et LT le potentiel de gonflement est estimé « élevé a trés élevé »
selon tous les auteurs ; la classification de Holtz ne s’adapte pas a I’échantillon LT a cause de
ses valeurs ¢élevées de limites d'Atterberg. Le potentiel est estimé « moyen a élevé » pour SA.
Pour AT2, le potentiel est prévu "fort". Pour SAm, tous les auteurs s'accordent pour dire que le
potentiel de gonflement de cet échantillon est faible sauf Prian et al. (2000).

Pour Sm, sol sableux, aucun risque de gonflement n'est a prévoir.

Meéthode 5: Estimation du potentiel de retrait

Selon Mastchenko (2001), le potentiel de retrait est faible (pour R; < 0,40), moyen (pour 0,40
<R <0,65), fort (pour 0,65 <R; <0,75) et tres fort (pour Ry > 0,75).

En se basant sur cette classification, SA et SAm présentent une faible sensibilité au retrait tandis
que les échantillons AT1 et AT2 présentent une sensibilité moyenne. LT est un peu particulier
au vu de ses limites d'Atterberg (IP=67) et de I'indice de retrait (103); ces valeurs considérables
peuvent laisser présager de l'influence de la teneur en eau sur le comportement du sol.
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Meéthode 6: Estimation de l'amplitude de tassement

Une relation empirique proposée par Bigot et Zerhouni (2000) permet de calculer, si la
dessiccation est totale, la variation relative optimale du tassement d’un sol au passage d’un état
de teneur en eau w (en %) a I’état limite de teneur en eau wgg, avec :

dH/H (%) = Ri (W - WRe) Eq 3-4

ou R; = valeur de la pente de la courbe de retrait linéaire entre w et Wre.

En prenant comme teneur en eau (w), la teneur en eau de saturation (wsa), on a les valeurs
suivantes données par le Tableau 3-7:

Tableau 3-7: Valeurs estimées de 1’amplitude relative du tassement (teneur en eau de
saturation - limite de retrait)

AT1 LT SA AT2 Sm SAm

dH/H (%) 21,10 28,68 9,37 20,07 - 2,74

Méthode 7: Estimation de l'expansion

Le Tableau 3-8 donne un résumé de I’expertise de ’'USBR, basée sur de nombreuses recherches
sur les argiles gonflantes.

Tableau 3-8: Expansion probable des sols (d’apres Holtz 1970)

Teneur en Indice de Limite de | Expansion probable en % de la variation de
colloides plasticité retrait volume totale (dans les conditions seéches a
(P<1 um) I, W, saturées) sous une surcharge de 6,9 kPa
> 28 >35 <11 > 30
20-31 25-41 7-12 20 -30
13-23 15-28 10-16 10 - 20
<15 <18 >15 <10

D'aprés ce tableau, en privilégiant la teneur en colloides, puis 1'indice de plasticité, on aboutit
aux résultats du Tableau 3-9.

Tableau 3-9: Expansion totale probable en % des 6 sols (dans les conditions seches a saturées)
sous une surcharge de 6,9 kPa

AT1 LT SA AT2 Sm SAm

>30 >30 10 - 20 20-30 - <10
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Les valeurs de tassement (Tableau 3-7) et les fourchettes de valeur d'expansion probable
(Tableau 3-9) aménent a conclure que les sols AT1, LT, SA et AT2 sont sujets a des
phénomeénes de retrait / gonflement. In situ, ce phénomeéne se développe de maniére cyclique
entre la saison séche ou le sol (jusqu'a une certaine profondeur) atteint une teneur en eau en
dessous de la limite de retrait et la saison pluvieuse ou la teneur en eau de saturation est atteinte.

Méthode 8: Estimation du seuil de risque de ruine sur construction

Des acteurs de la construction (B.E Géotechniques et experts en construction) indiquent que le
seuil de risque de ruine sur construction est avéré lorsque R; > 0,3, associé a une large plage de
retrait (Wsat - WRe > 10 %).

Les échantillons AT1, LT, SA et AT2 répondent a ces critéres du B.E Géotechniques et experts
en construction.

Synthese des méthodes précédentes

Le Tableau 3-10 nous donne un apercu des conclusions des différentes méthodes présentées.

Tableau 3-10: Synthese de quelques classifications basées sur les paramétres d'identification

Méthodes AT1 LT SA AT2 Sm SAm
L Senszll::l\l}[%a partir Trés forte Trés forte Faible Trés forte | Faible | Faible
2: Sensibilité a partir | Argile tres | Argile trés i Argile i i
de VB et de P2 active active trés active
3: Qualité de la phase o . .
argileuse a partir VB et Argllg tres Arg-lle Active Argllg - -
active nocive tres active
de P;
4 Estlmgtlon du Elevé atrés | Elevé atrés | Moyen a . .
potentiel de e e 2 Elevé - Faible
élevé élevé élévé
gonflement
5: Estimation du . . .
potentiel de retrait Moyen Faible Faible Moyen - Faible
6: Estimation du 21,10 28,68 9,37 20,07 -] 274
tassement (%)
7: Estimation de >30 >30 10-20 | 20-30 ; <10
l'expansion
8: Estimation du seuil Non
de risque de ruine sur Avéré Avéré Avéré Avéré - .
: averé
construction

Ces méthodes ne sont ni basées sur les mémes parametres ni sur le méme nombre de parameétres.
La méthode d'estimation du potentiel de retrait (méthode 5 basée sur le facteur de retrait
linéaire) ne semble pas corréler avec les autres méthodes notamment la méthode d'estimation
du potentiel de gonflement (méthode 4 basée sur différents paramétres) bien que le retrait soit
fortement li¢ au gonflement. Le potentiel de retrait est estimé faible pour LT; ceci est di a ses
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fortes valeurs de limite de liquidité. Contrairement, I'amplitude de tassement (de la teneur en
eau de saturation a la limite de retrait) est plus élevée pour LT que pour les autres échantillons.
Hormis ces quelques incompatibilités, on note une concordance au niveau de la plupart des
méthodes. On peut retenir que les sols argileux (AT1, AT2 et LT) objets de la présente étude
présentent une forte sensibilité au phénomene de retrait/gonflement.

3-1-2- Essai de gonflement libre

L'essai de gonflement libre a été réalisé sur les quatre sols les plus argileux (AT1, LT, SA et
AT2). Les résultats sont présentés dans le tableau suivant.

Tableau 3-11: Résultats d’essai de gonflement dans 1’eau

Parametres AT1 LT SA AT2
Masse de 1'échantillon sec (g) 2 2 2 2
Volume de I'échantillon sec (cm?) 2,16 4,6 1,76 1,88
Volume du dépdt atteint aprés 24h de
gonflement libre dans I'eau (cm?) 4,12 6,48 2,12 3,2
Masse volumique de la poudre de sol
2
(g/em?) 0,926 0,435 1,136 1,064
Vinitial
Pourcentage de gonflement libre
Vina ~ Vit 90,74 | 40,87 | 2045 | 7021
——F— x100
initial

Il importe de noter la masse volumique tres faible de la poudre de sol de I’échantillon LT; en
effet on remarque sur la Figure 2-18 (§ 2-2-7) le volume initial important de cet échantillon par
rapport aux autres (la prise d’essai est la méme pour les 4 échantillons : 2g) ce qui engendre
une masse volumique tres faible de la poudre de sol ; on pourrait en déduire que les vides de
cet échantillon sont considérables; concernant les 3 autres €chantillons, le plus pesant est
I’échantillon SA avec le plus faible pourcentage de gonflement libre.

Les informations obtenues sur la masse volumique sont importantes et constituent un
complément a 'exploitation des données de 1'essai suivant la norme XP 84-703. En terme de
gonflement, bien que AT1 et AT2 soient proches en masse volumique, AT1 gonfle beaucoup
plus. Quant a LT, son pourcentage de gonflement libre ne se ressent pas certainement parce que
le gonflement développé est absorbé par les vides existants au niveau des particules.

3-1-3- Essais de compressibilité cedométrique

Les courbes cedométriques des quatre échantillons argileux sont présentées a la Figure 3-5.
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Figure 3-5 : Courbes de compressibilité¢ oedométrique

Le Tableau 3-12 présente les parameétres obtenus a partir des courbes a savoir: indice des vides

initial (eo), contrainte de préconsolidation (c'p), indice de décompression (Cs) indice de

compression (Cc) et coefficient de gonflement (Cg).

Tableau 3-12: Résumé des résultats d'essais cedométriques

AT1 LT SA AT2

€0 1,07 2,75 0,59 1,02

o' p (kPa) 90 80 100 80
Cs 0,046 0,236 0,007 0,055
Cc 0,316 0,928 | 0,191 0,246
Cg 0,095 0,292 | 0,017 0,115

¢g 0,30 0,31 0,089 | 0,47

Cc

1iceo 0,153 0,247 | 0,120 0,122

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ 82~



Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

Par rapport aux autres echantillons, I'indice des vides est trés important pour LT, ce qui lui
donne les valeurs les plus élevées de Cc. On note également que la plus forte valeur de Cg est

. - . Cg . .
obtenue pour LT (Cg = 0,292). Nous avons alors determiné les valeurs du ratio C—‘Z indiquant

les capacités de recouvrance des déformations induites par le chargement (AT1: 0,30 - LT :
0,31 - AT2: 0,47). Ces valeurs sont similaires pour les échantillons AT1 et LT ce qui signifie
que suivant ce ratio, ces deux échantillons ont les mémes capacités de recouvrance alors que le
coefficient de gonflement de LT est plus de 3 fois supérieur a celui de AT1. Pour I’échantillon
SA, qui est un sable argileux, la valeur de Cg est la plus faible.

Le Tableau 3-13 donne la corrélation des valeurs du coefficient de gonflement (Cg) vis-a-vis
du risque pathologique sur les fondations d'ouvrages (Chretien 2010).

Tableau 3-13: Corrélation de Cg vis-a-vis du risque pathologique (d’aprés Chassagneux et al.

1996)
Coefficient de gonflement Cg | Risque pathologique
> 0,09 Certain
0,05-0,09 Trés grand
0,025 - 0,05 Grand
< 0,025 Peu probable

Le Tableau 3-14 donne l'ordre de grandeur de ’indice de compression proposé par Costet et
Sanglerat (1981) pour différents types de sols.
Tableau 3-14: Indices de compression (Costet et Sanglerat 1981)

Sols Cc
Sable 0,01 <C:<0,10
Argile raide (kaolinite) 0,10 <C:<0,25
Argile moyenne 0,25 <C:<0,80
Argile molle (montmorillonite) | 0,80 <C.<2,5

e . C .
Le Tableau 3-15 donne une classification des sols suivant les valeurs de1 ¢—. Ce paramétre
+e,

est important car toute surcharge au-dela de la pression de préconsolidation entraine un
tassement qui lui est proportionnel.

C
Tableau 3-15: Classification des sols suivant 1 ¢— (Phillipponat et Hubert 2015)
+€

C C C C
£—-<0,015 0,015 < £ <0,05 0,05 < £—<0,20 £—>0,20
1+e, l+e, l+e, l+e,
. . . Sol moyennement Sol tres
Sol incompressible Sol peu compressible . .
compressible compressible
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Le Tableau 3-16 synthétise les classifications basées sur les tableaux précédents.

Tableau 3-16: Syntheses de quelques classifications basées sur les essais cedométriques

AT1 LT SA AT2

Classification suivant Cc Argile Argile Argile raide Argile
(Costet et Sanglerat 1981) moyenne molle (sableuse) moyenne

Risque pathologique Peu
suivant Cg (Phillipponat Certain Certain Certain

1978) probable

Classification suivant moyennement trés moyennement | moyennement

CC/1+|i<LéePrl:|I2I(|)gp5)())nat et compressible | compressible | compressible | compressible

De ce tableau, il ressort ce qui suit:

o LTestunsol trés compressible et les autres ne le sont que moyennement.

o LT serait une argile molle de type montmorillonite au vu de la classification de Costet
et Sanglerat (1981).

o Ense basant sur I'indice de gonflement Cg, il existe un risque pathologique certain pour
les sols ATL1, LT et AT2 (Cg> 0,09) et un risque peu probable pour SA (Cg = 0,017).
Cette interprétation basée sur les valeurs du coefficient de gonflement sera compléte si
on associe les valeurs du taux de recouvrance.

3-1-4- Synthése de I’étude macroscopique

D'apres les résultats des essais d'identification effectués, les sols AT1, LT et AT2 ont une forte
sensibilité au gonflement. Ces essais ont particuliérement révélé pour LT une valeur tres élevée
de limite de liquidité: 141 contre 91 pour AT1 et 64 pour AT2 (Cf. Tableau 3-2). Une autre
singularité de cet échantillon est sa faible densité seche de 0,67 qui est égale au tiers de la
densité de SA (1,85) correspondant a une argile sableuse. Cette derniére remarque ameéne a dire
que LT est un sol trés poreux d'indice des vides élevé (Tableau 3-12) et de trés forte sensibilité
a l’eau ; ce qui explique sa valeur élevée de limite de liquidité.

Les essais de gonflement libre réalisés permettent de conclure que AT1 est le plus gonflant
(90,7%) suivi par AT2 (70,2%) puis LT (40,9%) et SA (20,4%). De plus, la mesure de la masse
volumique des poudres de sol sec au cours de cet essai de gonflement libre, confirme la 1égereté
de I'échantillon LT car nous avons constaté que les valeurs de la densité des échantillons (sol
pulvérisé) suivent exactement la méme tendance; la densité de la poudre de I’échantillon LT
(0,435) est approximativement le tiers de la densité de poudre de I'échantillon SA (1,136).

Ainsi, LT qui présente des résultats d'essais d'identification (forte valeur de limite de liquidité,
granulométrie) le positionnant dans la catégorie des sols de potentiel de gonflement « élevé » a
« trés élevé », devrait étre une argile tres réactive, et en principe également présenter un plus
fort taux de gonflement libre par rapport a AT1, ce qui n'est pas le cas. Ainsi en considérant
cette catégorie d'essais géotechniques macroscopiques effectués, les résultats de 1'essai de
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gonflement libre montrent que les résultats des essais physiques ne sont toujours pas suffisants
pour caractériser le comportement de tous les sols argileux au gonflement.

. r1r 1N \ N . C
Les essais réalisés a I'eedométre montrent que AT1 et LT admettent presque le méme ratio C—‘z,

LT étant le plus compressible et admettant le plus fort coefficient de gonflement. Pour ces deux
échantillons, en se basant sur les résultats oedométriques et sur la classification de Chassagneux
et al. (1996) présenté au Tableau 3-13, le risque serait plus ¢élevé pour les constructions sur ces
sites. Au vu de ces différents résultats macroscopiques, les essais oedométriques ne peuvent
non plus permettre seuls d’apprécier le potentiel de gonflement d’un sol argileux.

Nous avons donc ét¢ amenés a réaliser des essais microscopiques pour compléter les
observations faites au niveau des essais macroscopiques afin d’avoir des informations
complémentaires pouvant permettre d’avoir une meilleure compréhension du comportement au
gonflement des sols étudiés.

3-2- Analyse chimique, thermique, minéralogique et observations au microscope

Afin de dégager le plus d'informations de ces essais, nous nous sommes basés sur les résultats
tirés de la littérature et nous avons également étudié dans les mémes conditions d'essais quatre
échantillons d'argile de référence. Dans un premier temps, une bréve analyse comparative des
résultats des six sols étudiés a été faite afin de relever les différences d'un échantillon a 1'autre.
Ensuite une analyse approfondie a été faite par échantillon afin d'en extraire toutes les
informations pertinentes.

3-2-1- Analyse sommaire et comparative des résultats
3-2-1-1- Dosage des éléments chimiques par la spectrométrie

Le Tableau 3-17 présente quelques résultats extraits de la littérature sur la composition chimique
de quelques matériaux types (EI Faleh et al. 2002; Truche 2011).

Tableau 3-17 : Eléments chimiques majeurs de quelques matériaux de référence

SiO, | ALOs | Fe05 | FeO | MgO | CaO | Na,O | K20 | H,O
Quartz 100 - - - - - - - -
Kaolinite 46,55 | 39,5 - - - - - - 13,96
llite 5401 | 17,02 | - 1,85 | 3,11 | - — [ 7.26 | 12,03
Muscovite | 4530 | 38,40 | - - - - -~ 11,80 | 4,50
Smectites | 43,77 | 18,57 | - - L2 [ L3 | - 36,09
Goethite - - 8986 | - - - - - 10,14
Palygorskite 1 57 ) | 1368 | 382 - 847 | 035 | 1,58 | 0,73 | 13,32
moyen Atlas
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Les teneurs en ¢léments varient d'un matériau a un autre. Si pour la kaolinite pure, on note trois

¢léments chimiques en présence (SiO2, Al2O3, H20), pour la palygorskite, on en dénombre

davantage; la perte au feu est, de loin, plus élevée pour les smectites.

Les résultats obtenus sur les échantillons testés sont regroupés dans le Tableau 3-18. Les

résultats obtenus confirment que nous sommes en présence de sols argileux.

Tableau 3-18: Composition chimique des sols étudiés

Eléments AT1 LT SA AT2 Sm SAm
Si0; 50,40 51,12 55,43 54,93 74,91 52,78
Al,O3 16,87 15,27 16,79 17,89 11,25 22,94
Fe 0O; 7,43 5,30 10,85 6,74 3,93 7,82
MgO 1,72 5,73 0,46 1,12 0,11 0,19
CaO 1,44 0,67 0,95 1,39 0,07 0,24
Na,O 0,07 0,08 0,10 0,76 0,09 0,02
K,O 0,17 0,66 0,25 1,38 1,00 0,12
MnO 0,09 0,09 0,11 0,14 0,04 0,12
TiO» 1,17 0,73 1,25 1,28 1,69 1,91
P>0O:s 0,06 0,18 0,40 0,15 0,05 0,11
H,O 20,25 19,58 12,82 13,87 5,88 12,36
Total 99,65 99,40 99,39 99,65 99,01 98,60

En s'appuyant sur les valeurs du Tableau 3-17, les observations suivantes s'imposent:

- Laperte au feu varie entre 5,88 (Sm) et 20,25% (AT1). On peut déja noter que Sm est
le plus riche en quartz donc le moins argileux; AT1 et LT ont les pertes au feu les plus
¢élevées;

- les teneurs en silice dépassent 50% ; la teneur est de 74,91% en particulier pour Sm;

- les teneurs en aluminium tournent autour d’une valeur moyenne de 16 pour AT1, LT,
SA et AT2 ; il est plus faible pour Sm (11,25%) et plus élevé pour SAm (22,94%);
cette valeur révele au vu du Tableau 3-17 un sol riche en kaolinite ou en muscovite.

- la teneur en fer va de 3,93% (Sm) a 10,83% (pour SA); les sols étudiés contiennent
des oxydes de fer.

- LT contient une teneur relativement plus importante de magnésium (5,73%) a l'inverse
de Sm (0,11%) ;

- le CaO, caractéristique des smectites, varie de 0,07% (Sm) a 1,44% (AT1) ; donc les
sols comme AT1 et AT2 contiennent de 1'oxyde de calcium libre (en faible quantité)
ou de la calcite ;

- les teneurs en NayO sont assez faibles ; la teneur la plus ¢€levée est celle de AT2
(0,76%) ;

- les teneurs en potassium, caractéristique de I’illite et de la muscovite, sont faibles ;
elles varient de 0,12% (SAm) a 1,38% (AT2) ;

- les teneurs en MnO sont assez faibles ; elles varient de 0,04% (Sm) a 0,14% (AT2) ;
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- les teneurs en TiO2 bien que faibles (0,73 a 1,91%) sont néanmoins relativement
¢levées pour des sols argileux « purs »; il en est de méme des teneurs en P05 (0,05 a
0,40%).

En somme, on peut conclure que chaque sol étudié est un mélange de plusieurs types de
minéraux argileux dans des proportions diverses.

Les teneurs en constituants chimiques particuliers, comme le carbonate de calcium (CaCO3) et
les matieres organiques (MO), ont été déterminées et présentées dans le Tableau 3-19. En effet,
la matiére organique peut conditionner le comportement du sol par sa grande déformabilité et
son aptitude a 1'évolution chimique; pour les sols a traiter au liant hydraulique, la teneur initiale
en calcite peut influer sur le traitement.

Tableau 3-19: Teneur en carbonates de calcium et en mati¢res organiques

Eléments AT1 LT SA AT2 Sm SAm
% CaCO;s 6,06 7,24 6,45 5,43 | 5,62 2,75
% MO 2,72 0,31 1,29 2,65 | 0,85 1,21

Les teneurs en CaCOs3 varient de 2,75% (SAm) a 7,24% (LT). Les teneurs en matiéres
organiques varient de 0,31% a 2,72% ce qui montre que les sols sont faiblement organiques
(MO < 10 %) d'apres Magnan, 1997.

3-2-1-2- Analyse thermique différentielle et thermogravimétrique

Les courbes d’analyse thermique différentielle (ATD) des €chantillons prélevés sont présentées
a la Figure 3-6.
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Figure 3-6 : Courbes ATD des échantillons étudiés avec indication des phénomeénes communs
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On note de I’analyse de ces courbes ce qui suit :

- un pic endothermique au voisinage de 125°C pour les échantillons AT1, LT et AT2 ce
qui traduit la perte de 1’eau d’hydratation hygroscopique (déshydratation) et montre encore une
fois le caractere hydrophile de ces matériaux. Pour les échantillons SA, Sm et SAm, ce pic n’est
pas trés perceptible et est moins précis; on peut donc déja attribuer la majeure partie des pertes
au feu constatées pour ces échantillons a 1'eau de constitution;

- pour tous les échantillons, un important pic endothermique entre 450° et 550°C
caractéristique de la déshydroxylation de la kaolinite ;

- vers 900°C, quelques pics exothermiques.
- les échantillons AT1 et LT présentent un large pic endothermique entre 700 et 850°C ;

- I’échantillon SA présente un léger pic endothermique au voisinage de 320° caractéristique
des hydroxydes. Les oxyhydroxydes ou les composés ferriques amorphes peuvent &tre aussi
sujet a décomposition ; les températures de décomposition de ces composés reportées dans la
littérature sont respectivement de 245-325 °C.

- les échantillons Sm et SAm présentent particuliérement un pic exothermique autour de
950°C.
Les résultats d’analyse thermogravimétrique sont reportés sur la Figure 3-7.
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Figure 3-7 : Pertes de masse des échantillons étudiés

Le Tableau 3-20 présente les pertes de masse par échantillon dans différentes fourchettes de
temperature (Cf. § 2-2-3).

L’¢échantillon LT est celui qui subit la plus grande perte de masse, la plus grande partie s’étant
produite avant 550°C. L’échantillon SA malgré que sa perte en eau soit inférieure a tous les
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autres échantillons présente la perte la plus importante attribuée a la décomposition des
hydroxydes.

Tableau 3-20 : Récapitulatif des pertes de masse associées aux différents phénomenes

Perte de masse
G | e 250 | Gcomposiion | (ydoylion | €202 TS0 850C) ERSISO | g
hydroxydes) des phyllosilicates)
1 5,83 2,41 6,10 0,58 0,07 14,99
2 8,99 2,80 5,68 0,51 0,28 18,26
3 1,94 2,58 6,60 0,36 0,03 11,52
4 3,78 2,26 5,91 0,52 0,07 12,54
5 0,35 1,79 3,47 0,29 0,05 5,96
6 1,43 2,10 8,14 0,24 0,02 11,93

Pour ce qui concerne 1’eau adsorbée, 1’échantillon LT est celui qui en a perdu le plus, suivi de
pres par I’échantillon AT1. La plus grande part de perte de masse observée a lieu avant 500°C ;
globalement, la calcination des argiles étudiées conduit a une perte de masse d'environ 8 a 14%
a 500 °C et de l'ordre de 11 a 17% a 900 °C.

3-2-1-3- Diffraction aux Rayons X
Les diagrammes de diffraction des rayons X (DRX) des échantillons étudiés sont présentés sur

la Figure 3-8.
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Figure 3-8 : Diffractogrammes juxtaposés des échantillons argileux par la méthode des poudres
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L’analyse de ces diffractogrammes de poudre nous permet de constater que les minéraux les
plus présents dans les échantillons sont : le quartz, la kaolinite, les smectites, la palygorskite,
I’illite/mica, la goethite.

3-2-1-4- Morphologies observées au MEB

La Figure 3-9 présente la morphologie observée au MEBE des sols étudiés. On retrouve divers
aspects. L'échantillon AT1 se présente sous forme de feuillets (Figure 3-9-A) tandis que pour
LT, on observe les fibres (Figure 3-9-B); pour les échantillons SA, Sm et SAm, on distingue
les plaquettes (Figure 3-9-C, E et F), quant a AT2, on observe également des feuillets (Figure
3-9-D).

"‘igj o
SR IS}“

: Morphologie des échantillons

3-2-2- Analyse des résultats par échantillon
L'analyse approfondie des résultats s'est basée sur les résultats de quatre échantillons de
référence préalablement étudiés dans les mémes conditions d’essais.

3-2-2-1- Etude préliminaire de quatre échantillons de référence

Il s’agit d’une kaolinite de Dry Branch en Georgie, une montmorillonite de Polkville
(Mississipi), d’une palygorskite Pit de Georgie et d'une bentonite calcique. Les trois premiers
sont collectés par le Dr Ralph J. Holmes et vérifié¢ sous sa direction dans les laboratoires de
I'Universit¢ de minéralogie de Columbia par comparaison avec les échantillons d'origine
utilisés par 1'"American Institute Clay Standards Project Mineral Petroleum n°49. Quant a la
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bentonite calcique, elle est produite en France. Ces échantillons ont été soumis a I’analyse
chimique ICP-OES, a I’ATD-ATG, et aux observations MEB suivies des analyses a 'EDS.

Le Tableau 3-21 présente les résultats de la composition chimique des quatre argiles de

référence.

Tableau 3-21:

Eléments chimiques majeurs des matériaux de référence

Si0, | ALO; | Fe;O3 | MnO |MgO | CaO | Na;O | KoO | TiO2 | P2Os PF
Kaolinite 44,89 | 37,25 | 0,61 |<L.D.| 0,09 0,20 | 0,03 0,19 | 1,65 | <L.D. | 14,38
Montmorillonite | 49,39 | 17,05 | 6,41 | 0,01 |2,80|2,08 | <L.D. |[<L.D.| 0,18 | <L.D. |22,31
Bentonite calcique| 48,02 | 15,64 | 5,62 | 0,11 | 3,38 | 491 | 1,18 3,65 | 0,53 | 0,30 |16,34
Palygorskite 58,741 9,37 | 3,37 | 0,02 | 8,33 | 1,30 0,05 0,87 | 0,47 | 0,70 |16,88

Les valeurs obtenues pour la kaolinite sont similaires a celles du Tableau 3-18.

On note une faible teneur en aluminium pour la palygorskite (9,37%); cette valeur est faible par

rapport a celle de la palygorskite du moyen atlas présenté au Tableau 3-17 mais est comparable
a celle obtenue par Wei et al. (2014) pour la palygorskite de Xuyi Minerals Co (Chine) qui est

de 9,35%.

La perte au feu de la montmorillonite est la plus ¢levée mais on peut avoir des valeurs beaucoup

plus importantes (Tableau 3-17). La bentonite calcique a une teneur en eau plus faible que les
smectites; sa teneur en CaO est la plus élevée.

Le Tableau 3-22 présente la teneur en carbonates des argiles de références étudiées ou l'on

observe la teneur en calcite élevée pour la bentonite calcique (10,12%). Pour les autres
minéraux, elle varie de 3,4 a 4,8%.

Tableau 3-22: Teneur en carbonates des argiles de références étudices

Kaolinite

Montmorillonite

Bentonite calcique

Palygorskite

% CaCOs 3,47

3,42

10,12

4,82

Sur la figure 3-10 et la figure 3-11 sont présentées les courbes ATD — ATG — DTG des 4 argiles
de référence. La Figure 3-12 présente les spectrogrammes de masse.
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Figure 3-10 : Courbes ATD — ATG — DTG de la kaolinite et de la montmorillonite de référence
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Figure 3-11 : Courbes ATD — ATG — DTG de la bentonite et de la palygorskite de référence
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Figure 3-12 : Spectrogrammes de masse des argiles de référence

Pour la kaolinite, en dehors de la perte de masse de 0,33% attribuée au départ de 1'eau libre
vers 100°C (pic ATD pratiquement invisible mais confirmé par un pic DTG), on a un pic ATD
endothermique fondamental a 530°C auquel est associée la quasi-totalité de la perte de masse
(13,37%) puis un pic exothermique a 980°C correspondant a une perte de masse de 0,83%. La
plus grande perte de masse est précisée par le spectrogramme de masse et a eu lieu entre 460 et
610°C (Figure 3-12-A).

Pour la montmorillonite, on a pratiquement un seul pic ATD a 121°C correspondant a une perte
de masse de 12,17% partie entre 100 et 220°C. La deuxieme perte de masse de 6,45% effectuée
notamment jusqu'a 750°C ne refléte pratiquement pas de pic. Cependant aprés 800°C, on note
une suite de petits pics (Figure 3-10-B).

Pour la bentonite calcique, on note trois départs d'eau importants (Figure 3-12-C):

- le premier entre 100 et 200°C correspondant a une perte de masse de 3,84% et a un pic
ATD a 114°C;

- le deuxiéme entre 400 et 560°C correspondant a une perte de masse de 3,64% et a de petits
pics ATD diffus entre 450 et 520°C mais confirmé par un pic DTG a 482°C (Figure 3-11-C);

- un troisiéme associ¢ a une perte de masse de 4,25 % entre 650 et 740°C. Ce départ de CO»
explique la décarbonatation de la calcite, le pic endothermique ATD étant a 728°C.

Pour la palygorskite, entre 100 et 560°C, on note trois différentes pertes de masses: la premiere
de 4,67% a eu lieu entre 100 et 180°C avec un pic ATD a 128°; la seconde de 2,79% entre 200
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et 300°C ; le pic ATD correspondant n'est pas net mais est confirmé par un pic DTG a 235°. La
troisiéme perte de masse de 4,59% a eu lieu entre 300 et 560°C associée a un pic endothermique
a453°C. On note une quatrieme perte de 1,46% entre 560 et 1000°C avec un pic ATD a 877°C.

A T’aide de la microscopie Electronique a Balayage, la microanalyse X a été effectuée sur les

¢chantillons. Les spectres EDS et les quantifications sont présentés a la Figure 3-13.

A1

3 Elément At % Elément At %
b C 1,72 (0] 64,59
0 69,95 Na 0,65
Na 0,07 Mg 2,41
Mg 0,05 Al 7,44
Al 13,97 9 Si 19,02
Si 13,55 Ca 1,65
Ca 0,08 K 2,02
Ti 0,45 i Ti 0,17
Fe 0,17 Fe 2,06
Total 100 Total 100
N-M“ " Ca
(A) Kaolinite (B) Bentonite calcique
1 Elément At %
Elément At % 4 @ 1,47
0 74,19 0 71,10
Na 0,04 Mg 4,89
Mg 1,27 Al 3,37
| Al 7,17 Si 17,47
o Si 16,57 P 0,07
Ca 0,76 K 0,15
Total 100 Ca 0,37
. Fe 1,11
" Total 100
(C) Montmorillonite (D) Palygorskite

Figure 3-13 : Spectres EDS et quantification des argiles de référence

Ces spectres permettent de voir les éléments en présence ainsi que l'allure des pics. Pour la
quantification, la kaolinite se reconnait grace au ratio Si/Al voisin de 1 et au rapport O/Si+Al
de 2,25. En se basant sur la formule chimique (Al2Si205(OH)4). On aura en % Atomique (%At),
la méme quantité de Si et de Al (~14%) et avoir 4,5 fois plus d’oxygene que de Si.

La kaolinite est un minéral de formule chimique relativement stable par rapport aux autres types
de minéraux argileux dont les formules chimiques sont fortement dépendantes des éléments
mineurs qui peuvent étre plus ou moins présents. Cependant, a chaque type de minéral est
associée une allure de spectre qui peut étre considéré comme spectre de référence.

3-2-2-2- Echantillon ATI1

La Figure 3-14 présente les diffractogrammes sur lames orientées de AT1.
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Figure 3-14 : DRX sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de AT1

La raie 14A (6,32°) qui passe a 10A (8,84°) laisse envisager la présence de smectites. La raie
7A (12,62°) qui disparait aprés chauffage montre la présence de kaolinite. Le quartz est
représenté par sa raie a 26,7°. On ne note pas une présence illitique qui se serait manifestée par
la présence de raies a 10 A (8,84°), 5 A (17,73°) non affectée par le chauffage a 550°C.

L’observation au microscope a donné les images et les spectres de la Figure 3-15.

$i ak TiK

Elément  At% Elément  At%

C 3,20 C 2,07

A 0 67,72 N 3,98
Na 0,07 (e} 63,50

Mg 1,07 Mg 0,26

a Al 8,75 Al 1,19
Si 16,54 Si 1,78

K 0,08 Ca 0,13
Ca 0,62 Ti 16,18
Ti 0,29 Fe 10,89

Fe 1,66 Total 100

Total 100
K i- Ti :

3.00 .00 5.00 6.00 7.00 108 200 100 400 s.an 600 700

D : Spectre O1-AT1 E : Spectre O2-AT1

Figure 3-15 : Photos MEB et spectres de AT1

On note la structure feuilletée des smectites ; ces feuillets ont une extension latérale
extrémement grande par rapport a leur épaisseur et sont apparemment flexibles, méme si cette
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flexibilité diminue lorsqu'ils sont accolés. Le premier spectre montre la signature d'une smectite
(au vu de la Figure 3-13-C, spectre de référence d'une montmorillonite) alors que la seconde
nous révele principalement les oxydes de titane et de fer comme on le constate sur la partie
encerclée en rouge sur la Figure 3-15-A. L’interprétation minéralogique du spectre O1-AT1
(Figure 3-15-D) révele une smectite pure et celle du spectre O2-AT1 (Figure 3-15-E) un
mélange de TiO> (49%), de goethite (33%) et de silicates (probablement de la kaolinite).

La Figure 3-16 présente les acquisitions de la cartographie réalisée sur 1'échantillon.

B:Alk

D:Cak.

H:Sik . o 1:Tik.
Figure 3-16 : Eléments de cartographie de AT1

De cette cartographie découlent les remarques suivantes : pour certains ¢léments (aluminium,
chlore, magnésium, sodium et oxygene), on note une homogénéité au niveau de la répartition
qui dénotent que ces éléments se retrouvent de maniere uniforme dans 1’échantillon; pour
d’autres éléments (carbone, calcium, fer, silice, potassium, titane), qui se retrouvent également
dans tout I’échantillon, on note une concentration par endroits. Ces éléments sont superposés
sur la Figure 3-17 et peuvent donc étre sous forme d’oxyde. Le carbone (en rouge) provient
certainement des matieres organiques présentes dans 1’environnement naturel des sols. Le fer
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(en vert) est assez représenté et justifie sa teneur de 7,43% révélée par 'analyse chimique; on
note également quelques grains de quartz (en cyan).

Figure 3-17 : Superposition de cartographies d’éléments de AT1
Si (cyan), K (bleu), C (rouge) Fe (vert), Ti (magenta), Ca (jaune)

A partir des des spectres EDS ponctuels collectés en chaque pixel, une reconstitution de phase
a été faite par une approche statistique et a donné le résultat présenté a la Figure 3-18. On note
deux phases : la phase 1 majoritaire en bleu (74,5 % de la surface nette) et la phase 2 (25,5 %)
est en rouge. La premicre phase en bleu est une smectite comme le montre son spectre (Figure
3-18-B) dont les pourcentages atomiques de la quantification sont compatibles avec celui d’une
montmorillonite de référence (Figure 3-13-C). La deuxiéme phase dont la quantification révéele
25,15% en pourcentage atomique de Si est constituée de quartz dans un fond argileux.

Elément At % $

c 821 Elément At %
O 6225 C 5,32
. Na 0,11 0 6067
Mg 123 Mg 0,60
Al 815 Al 468
a Si 16,04 Si 2515
P 001 :
Cl 0,04 B Ca 0,53
K 012 Ti 056
Ca 0,60 Fe 2,50
Ti 0,39 Total 100
Fe 285
Total 100
: : c.‘.(:“ﬂ‘ ; : . ‘ e _n m
(B) Spectre phase 1-AT1 (C) Spectre phase 2-AT1

Figure 3-18 : Reconstitution de phases - Spectre et quantification de AT1
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Les résultats

d’analyse thermique différentielle/thermogravimétrique associée a

spectrométrie de masse sont présentées a la Figure 3-19 et la Figure 3-20.
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Figure 3-19 : Courbes ATD — TD — DTG de AT1
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Figure 3-20 : Spectre de masse de AT1

Les thermogrammes présentés montrent :

- un pic endothermique a 124,9°C, accompagné d’une perte de masse de 5,89%
correspondant a une déshydratation (départ d’eau interparticulaire et interfoliaire). Le

phénomene est visible entre 80 et 180°C sur la Figure 3-20.

- un pic endothermique légerement marqué a 485,1°C, accompagné d’une perte massique
typique de la déshydroxylation des feuillets de kaolinite et /ou de smectite.

- un large pic endothermique a 766,1°C caractéristique des smectites; néanmoins, on note

une faible perte de masse reliée a ce pic.

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere

~99 ~

la



Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

- le spectrogramme de masse (Figure 3-20) nous révele un 1éger départ de CO; entre 280
et 770°C qui justifie la teneur en carbonate de 6,06% de ce sol mentionnée au Tableau 3-19.

- un pic exothermique aux alentours de 907°C, typique d’une destruction et d’une
recristallisation du réseau silicaté. Ce pic est suivi d’autres petits pics.

Les courbes thermogravimétriques des réactions endothermiques sont formées de deux pentes.
La premiére située entre 50 et 230°C correspond a la perte de poids due a la déshydratation, la
grandeur de celle-ci (5,89%) fait présumer 1’existence d’especes hydratées. La seconde pente
(entre 300 et 1000°C) révele que la déshydroxylation des groupes OH des couches silicatées et
des hydroxydes s’effectue en deux temps. Ce comportement peut étre éventuellement rapporté
a la présence de deux types de minéraux. Les valeurs de déshydroxylation de 9,41% d'argile
déshydratée est inférieure a la perte de poids théorique de la kaolinite pure (13,37%). Une partie
de cette perte pourrait s'expliquer par la présence, soit des OH liés a la matiére organique, soit
a des oxyhydroxydes de fer.

Les résultats de I’analyse chimique par ICP-OES sont présentés au Tableau 3-23 ou 1’on note
les valeurs courantes de teneur en SiO> et Al>Os. La perte au feu de 20,25% est plus importante
que la perte de masse révélée par I’ATG. On note une présence considérable en Fe2O3 (7,43%)
et une teneur moindre en TiO2 (1,17%) qui est cependant considérable pour des sols naturels.

Tableau 3-23: Composition chimique ICP-OES de AT1

Eléments| SiO; Al,O3 | FeoO3 MgO CaO Na,O K,O MnO TiO» P,Os H,O Total

AT1 50,4 | 16,87 | 7,43 1,72 1,44 | 0,07 0,17 0,09 1,17 | 0,06 | 20,25 | 99,65

Une recherche de pics les plus pertinents a I’aide du logiciel de traitement EVA (qui utilise la
base de données JCPDS-ICDD) a été effectuée et a permis d’avoir la configuration de la Figure
3-21.

‘ d=14,35818

[®]oo-048-1045 () - Quarte. syn - SI02

= 01-078-2110 (*} - Kaodinite - Al4{OH)BSMA010) -

EIUG-029-1497 (") - Montronile-15A - Mal. 3F 2S5 O10(OH)2-4H20
[a]l00-021-1272 (") - Anatase, syn - TIOZ

—
o 2445327

—_—

=7, 16915
‘ d=2,65533

-
:

Figure 3-21 : Recherche des fiches dans la base pour AT1
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

De cette recherche basée sur tous les aspects précédemment abordés, on peut retenir que les
minéraux les plus probables faisant parti de AT1 sont ceux présentés dans le Tableau 3-24. Ce
tableau donne le nom du minéral, le numéro de la fiche JCPDS-ICDD, la formule proposée, sa
qualité, ainsi que le ratio I/Icor lorsqu'il est disponible (Cf. § 2-2-4-). Les différents types de
qualité des fiches sont précisés en annexe 5.

Tableau 3-24: Minéraux les plus probables de AT1 selon le logiciel EVA

Minéral Fiche Formule Qualité | I/Icor
Quartz 00-46-1045 Si02 * 3,41
Kaolinite 01-78-2110 Als(OH)3(Si4010) * 0,87
Smectite 00-029-1497 | Nao3Fe2Si4010(OH)24H20 * -
Anatase 00-021-1272 TiO; * 3,3

Les ¢éléments manquants dans les formules (au vu de I'ICP-OES) sont notamment le CaO, le
K>0 et le MnO. Sur la cartographie, on constate que ces éléments sont concentrés en certains
endroits (Figure 3-17) et donc n'ont pu étre détectés ou pris en compte en raison de leur faible
quantité.

3-2-2-3- Echantillon LT

La Figure 3-22 présente les diffractogrammes sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de
LT.

—— LT nat
—— LT four

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 3

2 34 36
2 Théta

Figure 3-22 : DRX sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de LT
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

La raie 15,5A (5,7°) qui passe a 10A (8,84°) laisse envisager la présence de smectites. La raie
7,1A (12 °) qui disparait aprés chauffage et la raie 3,60A (24,7°) montrent la présence de
kaolinite. On ne note pas une présence illitique qui se serait manifestée par la présence de raies
410 A (8,84°), 5 A (17,73°) non affectée par le chauffage a 550°C. La palygorskite est mise en
évidence par sa raie a 10,5 A (8,40°), puis deux autres réflexions a 6,5 A (13,60°) et 5,3 A
(16,70°) ; cette premiére réflexion a 10,5 A (8,4°) a disparu aprés chauffage a 500°C ; ce
comportement est dii & une grande perte en eau de ces minéraux avant 500°C révélée par
l'analyse thermogravimmétrique. On note d’autres raies a 3,2 A (27,8°) et 2,61 A (34,3°)
respectivement indicateurs de plagioclase (tectosilicates de la famille des feldspaths) et de
boehmite (polymorphe y de AIO(OH)). On remarque la raie du quartz a 26,7° habituellement
importante est trés minime ce qui laisse présager de I’absence de quartz dans 1’échantillon.

L’observation au microscope €lectronique a balayage environnemental (MEBE), a été faite sur
des échantillons bruts dont la surface observée a été obtenue par fracture. On note la structure
fibreuse des minéraux qui se présentent sous forme de batonnets de 1 a 3um de longueur et de
0,052a0,1 um environ d’épaisseur (Figure 3-23-A, B et C). Ces fibres sont mélangées a quelques
particules de forme plus arrondie.

*

3um
C (en LFD)
i Elément  At% T
1 C 3,38 |
o 69,24 Elément  At%
Na 006 g T
Mg 276 0 69,15
Al 6,18 y
! Mg 3,46
Si 16,87
P 0.01 Al 6,00
' Si 18,87
K 026 K 0,26
Ca 0,18 '
: Ca 0,17
| L & I,
Total 100 Total 100
Mg
K < F c R K N 2
3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 180 200 300 400 500 &00 700
D : Spectre O1 (moyen image C) -LT E : Spectre O2 (ponctuel fibre image C) -LT

Figure 3-23 : Photos MEB et spectres EDS de LT

L’interprétation minéralogique de la quantification (At %) du spectre O1 (moyen) — LT (Figure
3-23-D) et du spectre O2 (ponctuel fibre) — LT (Figure 3-23-E) révéele essentiellement de la
palygorskite.
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

La cartographie réalisée nous donne les acquisitions de la Figure 3-24. Pour presque tous les
¢léments, on note une homogénéité au niveau de leur répartition dans 1’échantillon. On note
néanmoins quelques points lumineux au niveau des éléments comme le carbone, le fer, le
potassium et le titane. Ces éléments sont superposés sur la Figure 3-25.

PR
100 pl

i

A Image en BSE B-Alk

G:0O«k :SiK. B I:Tik.
Figure 3-24 : Cartographies chimiques ¢lémentaires de LT

"-“ e oum | § ok e
Figure 3-25 : Superposition d’éléments de cartographie de LT
Si (cyan), K (bleu), Fe (vert), Ti (magenta) — Ca (jaune)

A partir des spectres EDS ponctuels collectés en chaque pixel, une reconstitution de phase a éte
faite par une approche statistique et est présentee sur la Figure 3-26. La cartographie effectuée
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

sur 1'échantillon LT montre que c'est un sol trés homogene. En effet, on a une seule phase
dominante en bleu; les parties en vert représentent des zones d'ombre crées par un important
relief et non accessible a 'analyse.

La similitude du spectre (Figure 3-26-B) avec les précédents (Figure 3-23-D et E) confirme
I'homogénéité du matériau. La phase 1 majoritaire en bleu est un mélange de palygorskite et de
smectite (tel que révélé par la DRX); son spectre (Figure 3-26-B), dont la quantification en %
atomique est compatible avec la stoechiométrie d'une palygorskite de référence (Figure 3-13-
D), la seule différence étant que le magnésium est en plus petite quantité dans 1'échantillon LT

et que le fer est aussi présent (1,45%).

Si

Elément  At%
C 3,16
6} 66,70
b Na 0,09
Mg 3,55
Al 6,37
Si 17,88
P 0,03
K 0,34
A Ca 0,26
Ti 0,19
Fe 1,45
Total 100
Mg
. ¢ | |Fe e P * ca -
100 pm Lon 200 300 400 500 6.00 7.00

(A) (B) Spectre phase 1-LT
Figure 3-26 : Reconstitution de phase et spectre de la phase principale de LT (en bleu)

Les résultats d’analyse thermique différentielle/thermogravimétrique associée a la
spectrométrie de masse sont présentées a la Figure 3-27 et a la Figure 3-28.
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Figure 3-27 : Courbes ATD — TD — DTG de LT
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

Tout comme le spectrogramme de masse de la palygorskite de référence (Figure 3-12-D), la
Figure 3-28 révele 3 départs d'eau avant 600°C. On note dans l'intervalle 0 - 220°C (perte de
masse associ¢e = 8,37 %) le premier effet trés important (premier pic a 124,3 °C) s’explique
par la perte de I’eau zéolithique, c’est-a-dire I’eau comprise dans les canaux structuraux des
argiles fibreuses. On note un dédoublement du pic plutét mis en exergue par la courbe DTG a
179°.

Le deuxieme phénoméne mieux percu sur la courbe DTG (pic a 221°C) correspond au départ
de I’eau de cristallisation coordonnée aux cations octaédriques en bordure des éléments de
feuillets; ce phénomene se produit dans la fourchette de température 220 - 325°C avec une perte
de masse associée = 1,80 %.

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

m/z =18 (H20) eeeeese m/z=44(CO2)
Température (°C)

Figure 3-28 : Spectre de masse de LT

Dans la fourchette 325°C - 555°C (perte de masse associée = 6,05 %) se produit le troisiéme
effet relativement important (pic a 483,8°C) témoignant du départ des hydroxydes structuraux.
Ces pertes de masses associées aux plages de températures précédemment définies peuvent étre
comparées (Tableau 3-25) a ceux de deux palygorskites (palygorskite du moyen-age et
palygorskite de Nianing (El Faleh et al. 2002). La 1% perte de masse est proche de celle des 2
argiles; cependant la deuxiéme est plus faible et la 3™ perte plus élevée. La somme des 3 pertes
de 16,22% est cependant comparable a celle des deux palygorskites.

Tableau 3-25: Composition des pertes de masse de LT avec d'autres palygorskites

16 perte (%) Zémz (;());rte 36m perte (%) Pertgc0 /‘Z())tale
LT 8,4 1,8 6,0 16,2
Palygorskite du moyen-age 8,2 33 4.4 15,9
Palygorskite de Nianing 8,8 3,9 3,9 16,7
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

On note ensuite un large pic endo autour de 785,6° associée a une perte de masse de 1,99% qui
peut étre attribuée a une smectite; I’essentiel de 1’eau est partie avant 600° confirme qu’il s’agit
plutdt d’une argile a dominance fibreuse (Yan et al. 2012).

Les résultats de I’analyse chimique de cet échantillon sont présentés au Tableau 3-26.

Tableau 3-26: Composition chimique ICP-OES de LT

Eléments SiOz A1203 Fe203 MgO CaO Na20 Kzo MnO TiOz PzOs HzO

Total

LT 51,121 1527 | 53 5,73 1 0,67 | 0,08 | 0,66 | 0,09 | 0,73 | 0,18 | 19,58

99,4

En dehors des valeurs de SiO», A1,O3 et de MgO escomptées, ce tableau révele une forte teneur
en Fex03 (5,3%). Cette présence est confirmée par les résultats de la Figure 3-24-D.

Une recherche de pics les plus pertinents a I’aide du logiciel EVA a été effectuée et a permis
d’avoir la configuration de la Figure 3-29.

[#]01-078-2110 (*} - Kadlinite - AM{OH)&(Si4010)
[¥101-076-8334 (*) - Muscovite-2M1 - (K0.98Na0_05Ga0.01)(Al1.89Fe0.09Mg0.07Ti0.03)({Si2.97A11.03)010
[®]00-021-0058 (*) - Palygarskite - (Mg, Al)5(Si,AB020(0H)2-8H20
00-029-1497 (*} - Nontronite-15A - Na0.3Fe2Si4010(0H12-4H20
[*]00-046-1045 (*) - Quartz, syn - Si02

10,66509

d=

3,31971

&

2-Theta - Scale

Figure 3-29 : Recherche des fiches dans la base pour LT

De cette recherche basée sur tous les aspects précédemment abordés, on peut retenir les
minéraux les plus probables de LT présentés au Tableau 3-27. La nontronite est une forme de
smectite, un silicate hydraté naturel de fer appartenant a la famille des argiles. La palygorskite,
une argile fibreuse. La muscovite, un silicate d'aluminium de potassium, de magnésium, de
titane, de sodium, de calcium et de fer.

Tableau 3-27: Minéraux les plus probables de LT

Minéral Fiche Formule Qualité | I/Icor
Quartz 00-46-1045 Si0; * 3,41
Kaolinite 01-78-2110 Al4(OH)s(S14010) * 0,87
Palygorskite | 00-021-0958 (Mg, Al)s(Si,Al)3s020(OH).8H,0 * -
Smectite 00-029-1497 Nag3Fe»S1,010(OH)24H.0 * -
Muscovite | 01-076-8334 |(Ko.908Nao.0sCao.01)(Ali89F€0.00Mg0.07Ti0.03)(Si2.97A11.03)O10 * 0,42
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

3-2-2-4- Echantillon SA
La Figure 3-30 présente les diffractogrammes sur lames orientées de SA.

——SA nat
——SA four
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2 Théta

Figure 3-30 : DRX sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de SA

La premicére raie est obtenue a 7A (12,62°) ; elle disparait aprés chauffage ce qui montre la
présence de kaolinite. Le quartz est représenté par sa raie a 26,7°. On note une raie a 33,2° signe
d'un oxyde de fer.

L’observation au microscope a donné les images ainsi que les spectres de la Figure 3-31.

3 um

(A)

Figure 3-31 : Quelques images MEB de SA

On note deux diftérents aspects : une superposition de particules de forme hexagonale (Figure
3-31-A), une structure grumeleuse qui a I’aspect d’un oxyde de fer (Figure 3-31-B). La Figure
3-31-C montre une particule recouverte d'oxyde et d’autres éléments.

Quelques spectres réalisés a différents endroits sont présentés a la Figure 3-32.
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El $ 9
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Figure 3-32 : Spectres et quantification de SA

L’interprétation minéralogique de la quantification (At %) du spectre O1 — SA (Figure 3-32-A)
révéle (au premier ordre) la présence de 74 % de kaolinite, 8% de SiO> et 10.2 % de goethite.
L’interprétation minéralogique de la quantification (At %) du spectre O2 — SA (Figure 3-32-B)
révele essentiellement la présence de quartz tandis que I’interprétation du spectre O3 — SA
(Figure 3-32-C) révele un mélange de 47% de kaolinite, 5% de quartz et 38 % de goethite.

La cartographie réalisée a permis d’avoir les acquisitions de la Figure 3-33.

G:0«k H:Sik I[:Tik
Figure 3-33 : Cartographies chimiques ¢lémentaires de SA
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Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

On note une concentration par endroits des éléments (C, Ca, Fe, K, Mg, Si, Ti), qui se retrouvent
¢galement dans tout 1’échantillon. Ces ¢léments sont superposés sur la Figure 3-34.

Figure 3-34 : Superposition de quelques cartographies ¢lémentaires de SA
Si (cyan), K (bleu), Mg (rouge), Fe (vert), Ti (magenta)

A partir des des spectres EDS collectés en chaque pixel, une reconstitution de phase a été faite
et a donné le résultat suivant : 3 phases ont ét¢ identifiées dont deux principales. Les spectres
types (identifiés statistiquement) caractéristiques de chacune des phases sont représentés ci-

apres.
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c 8,32
n 0 63,22
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Al 10,09
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40 5.00 .00 7.0
A B : Spectre phase 1 - SA
Elément At %
c 6,79 s Elément  At%
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Ca 021 Ti 9,01
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Figure 3-35 : Reconstitution de phase - Spectre et quantification de SA
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L’interprétation minéralogique de la quantification (At %) du spectre de la phase 1 — SA
majoritaire en bleu (63,05 % de la surface nette) révéle (au premier ordre) un mélange de 66 %
de kaolinite, 10% de SiO2 et 10 % de goethite. L’interprétation minéralogique de la
quantification (At %) de la phase 2 — SA (en rouge) (Figure 3-35-C) (36,46%) est
majoritairement du quartz. Le spectre de la phase 3-SA représentée par la couleur verte (0,16
%) (Figure 3-35-C) est constituée d’oxydes de titane et de fer et de silicates.

Les résultats d’analyse thermique différentielle et thermogravimétrique associée a la
spectrométrie de masse sont présentées a la Figure 3-36 et la Figure 3-37.
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Figure 3-36 : Courbes ATD — TD — DTG de SA
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Figure 3-37 : Spectrometre de masse de SA
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Le pic ATD attribué au départ de I'eau interfoliaire et interparticulaire n’est pas perceptible ;
cependant la courbe DTG montre un pic a 102°C suivi d’un autre a 122,7°C. Une perte de masse
de 1,70% est associée a ce premier phénomene. Dans ce diagramme apparait une tres faible
inflexion endothermique vers les 300°C confirmée par un pic DTG a 313°C et associée a une
perte de masse de 2,51% qui marque la présence d'oxyhydroxyde de fer. Le phénomeéne est
précisé sur le spectromeétre de masse entre 260°C et 340°C. L'essentiel de la perte de masse se
note entre 460° et 540° correspondant a la déshydroxylation de la kaolinite; on note un pic
endothermique trés marqué a 491,7°C suivi d’un petit pic endothermique vers 580°C qui
marque la transformation du quartz o en quartz . La dernic¢re perte de masse de 1,57% est
associée a une série de petits pics : exothermiques a 800 et 882°C et endothermique a 871°C.
Une étude de Soro (2003) a montré qu'une teneur en fer considérable de la kaolinite pouvait
conduire a la disparition compléte du pic exothermique a 980°C.

Les résultats de I’analyse chimique par ICP-OES sont présentés au Tableau 3-28. On note une
teneur assez €levée en fer et une perte au feu relativement faible de 12,82% qui laisse présager
d'une teneur en quartz relativement considérable.

Tableau 3-28: Composition chimique ICP-OES de SA

Eléments | SiO, | ALOs | Fe;O3 | MgO | CaO | Na,O | K;O | MnO | TiO, | P,Os | HO | Total

SA 55,43 | 16,79 | 10,85 | 0,46 0,95 0,10 | 0,25 0,11 | 1,25 0,40 | 12,82 | 99,39

La Figure 3-38 nous donne les résultats de recherche des pics les plus pertinents a 1’aide du
logiciel EVA.

[®]01-070-7344 (*) - Quartz - Si02

01-078-2110 {*) - Kaolinite - Al4{OH)B(Si4010) )
[£]01-077-8311 (%) - Goethite (V-substituted), syn - (Fe0 892V0,008)0I0H)
[*]00.022-1497 (*) - Nontronite-15A - Na0.3Fe2S8i401{OH)2-4H20

*+

02719954
o =4, 47456

15,61177

d=

L S

10 20 a0 40 50

=

Figure 3-38 : Recherche des fiches dans la base pour SA a l'aide du logiciel EVA

De ces diverses analyses, on peut retenir que les minéraux les plus probables faisant parti de
lama 3 sont les suivants (Tableau 3-29).
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Tableau 3-29: Minéraux les plus probables de SA

Minéral Fiche Formule Qualité I/Icor
Quartz 00-46-1045 SiO; * 3,05
Kaolinite 01-78-2110 Al4(OH)s(Si4010) * 0,87
Smectite | 00-029-1497 | NaosFe>Si14010(OH)24H.O * -
Goethite 01-077-9311 (Fe0,992V0.008)O(OH) * 2,92

Les ¢léments manquants dans les formules (au vu de I’ICP-OES) sont notamment le TiO», le
CaO0, le K»0 et le MnO sont en traces.

3-2-2-5- Echantillon AT2

La Figure 3-39 présente les diffractogrammes sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de
AT2.

—— AT2 nat
—— AT2 four

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36
2 Théta

Figure 3-39 : DRX sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de AT2

La faible raie a 14A (6,32°) qui passe a 10A (8,84°) laisse envisager la présence de smectites.
La raie 7A (12,62°) qui disparait aprés chauffage montre la présence de kaolinite. Le quartz est
représenté par une raie caractéristique a 26,7°. On note une légere présence illitique qui se
manifeste par la présence de raies a 10 A (8,84°), 5 A (17,73°) non affectée par le chauffage a
550°C.

L’observation au microscope a donné les images et spectres présentés sur la Figure 3-40.
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A:Vuel B: Vue 2 C:Vue3d

' ' Elément At %
Elément At % o) 67,93 ]
o} 64,70 Na 0,16 Elément  At%
'\l\/lla 2‘2‘8 Ma 0,93 : (0] 70,16
q ' Al 9,50 M 0,28
Al 11,58 Si 17,63 A? 241
Si 16,50 K 0,70 1 p !

K 3,83 Ca 0.45 Si 26,18
Ca 0.15 Ti 0,39 K 0,20
Ti o,zg Fe 2,31 Fe 0,78

Fe 1,4 Total 100
o 10 ) Total 100

D : Spectre O1- AT2 E : Spectre O2- AT2

- — 10um
G: Vue 4 H: Vue5 I: Vue 6
4 o Elément  At%
Elegent éAStB/Z 0 5351 ,
! Na 0.17 ; Na 0,09 Elément At %
Mg 0,66 Ma 037 - o 23,59
Al 426 Al 346 0 58,43
Si 7.69 Si 5,57 Na 013
. 0.28 Mg 0,70
0,23 Al 551
21,67 Si 8,46
0,67 K 0,31
14,16 Ca 1.30
100 Ti 0,17
Fe 1.41
Total 100
J : Spectre O4- AT2 K : Spectre O5- AT2 L : Spectre O6- AT2

Figure 3-40 : Images et spectres EDS de AT2
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Les plaquettes visibles sur la Figure 3-40-A ainsi que le spectre EDS local (Figure 3-40-D)
acquis sur ces plaquettes illustre que nous sommes en présence d’illite. La Figure 3-40-B et le
spectre EDS local de la Figure 3-40-E peuvent faire penser a un smectite ou a un inter-stratifi¢.
L’interprétation du spectre EDS de la Fig. 3-40-E reste néanmoins délicate. Le spectre EDS
(Figure 3-40-C) mesur¢ localement confirme qu’il s’agit de quartz avec des traces de silicates.
Le spectre de la Figure 3-40-J mesuré¢ sur la Figure 3-40-G suggére la présence marquée
d’oxyhydroxydes de Fer et d’argiles (inter stratifiés illite —smectite) ; On retrouve aussi une
forte présence d’oxyhydroxydes de Fe et d’oxyde de Ti sur le spectre de la Figure 3-40-K
mesure sur la Figure 3-40-H. Enfin le spectre de la Figure 3-40-L révéle la présence de maticre
organique (Figure 3-40-I). L’acquisition de données spectrales en mode cartographie réalisée
sur cet échantillon a donné les images élémentaires de la Figure 3-41.

K:Tik
Figure 3-41 : Cartographies d'éléments de AT2
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Si I’on note pour I'aluminium et I'oxygeéne une homogénéité au niveau de leur répartition dans
I’échantillon, on constate que pour la plupart des éléments (Calcium, fer, potassium,
magnésium, sodium, silice et titane), qui se retrouvent également dans tout I’échantillon, on
note une concentration par endroits. Ces ¢léments sont superposés sur la Figure 3-42.

100 um
Figure 3-42 : Superposition de quelques cartographies élémentaires de de AT2
Bleu (K) - cyan (Si) — Magenta (Ti) - Vert (Fe) - jaune (Ca) — Rouge (Na)

Ces superpositions révelent 1’hétérogénéité du matériau. On remarque une part importante de
quartz, de potassium, de calcium et moins de fer sous forme d'oxyde.

A partir des spectres EDS ponctuels collectés en chaque pixel, une reconstitution de phase a été
faite par une approche statistique et a donne la répartition minérale présentée sur la Figure 3-43.

Elément At %

c 7,35

o] 62,09

Na 0,68

Mg 0,37

Al 5,49

Si 21,26

P 0,02

° cl 0,02

K 0,49

Ca 0,40

Ti 0,15

Mn 0,04

Fe 1,55

Cu 0,09

Total 100

Cl R - T Mo FE
100 e 10 400 S0 00 100
Elément  At% B : Spectre de la phase 1 en gris sur la Figure 3-
C 9,26 43-A— AT?2
s 0 62,08 . o
Na 0,19 T Elément At %
Mg 0,64 c 5,04
3 Al 9,01 0 60,08
3 Si 14,42 Na 0,11
P 0,04 a Mg 0,36
cl 0,03 Al 4,99
K 0,72 Si 7,76
Ca 0,47 K 0,39
Ti 0,31 Ca 0,34
Mn 0,05 Ti 11,46
Fe 2,69 Mn 0,38
Cu 0,08 Fe 9,09
Total 100 Total 100
1 A g ) Ma =
C : Spectre de la phase 2 en rouge sur la Figure D : Spectre phase 3 — AT2
3-43-A— AT2

Figure 3-43 : Reconstitution de phase - Spectres de phases et quantification pour AT2
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La reconstitution de phases de la Fig. 3-43 donne donc 3 phases principales : I’interprétation
minéralogique de la premiere phase en gris (occupant 54% de la surface de la Figure 3-43-A)
n’est pas triviale : la quantification At % donnee sur la Figure 3-43-B est neanmoins compatible
avec un mélange dominé par quartz (47,5 %) de kaolinite (36%), d’oxyhydroxydes de Fe 5%.
Le spectre EDS (Figure 3-43-C) de la deuxiéme phase en rouge sur la Figure 3-43-A (46 % de
la surface) révele un mélange d’argiles qui peuvent étre des inter-stratifiés smectite-kaolinite-
illite. La troisieme phase en bleu moins présente inclut des oxydes de titane et des
oxyhydroxydes de fer sur un fond argileux.

Les résultats d’analyse thermique différentielle/thermogravimétrique associée a

la
spectrométrie de masse sont présentées a la Figure 3-44 et a la Figure 3-45.
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TG 1% 16 ATD /(uVimg)
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————— DTG
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100 4 ; r0.0
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' . * ﬁfl‘,'v'\-v 'L“ . “J 0.0
984 | Ar \ A r‘ ) jl'/ l‘f tl!\'v -0.1
\ e i N e i
li \LJ“' A A Jt” U.\J “ \J ” ! " 01
96 - 'I JI W “ P W /{/Err.{r_lla_g_g_e: 249 %\f . o +-0.2
i | (WA / Pic: 70.2 min/730.3 °C. -0.17 %/min 02
1 i | ! Var. masse: -12.72 %
944 | g ! 03
“ N H-0.3
Vs i . 04
92 1 i ! Pic: 11.4 min/145.0 °C. - Pic: 82.1 minf848.2 °C, -0.443.4V/mg -U.
! 0.4
.
b
. F-0.5
90 1 b L-0.5
i Pic: 45.3 min/481.9YC, -0.511 3 Var. massg: -262 % :
. "-\_____\‘
\
! o [06 |
88 | 0.6
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100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Principal  2014-02-17 14:43  Utilisateur: Odile Temperature I’, C 0B155Traitée ngb-taa

Créé svec le logiciel Proteus de NETZSGH

Figure 3-44 : Courbes ATD — TD — DTG de AT2
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Figure 3-45 : Spectrometre de masse de AT2
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Le spectrométre de masse nous montre 4 départs d'eau entre les fourchettes de températures
100-200°C; 260-320°C et 440-520°C; le dernier départ se fait de 520°C jusqu'a la fin. Au
premier départ correspond un pic endothermique pas trés net a 109° avec une perte de masse
associée de 3,59 %. Le deuxiéme départ est accompagné d'une perte de masse de 2,49%. Au
troisiéme départ, on note ensuite un pic endothermique marqué a 481,9° accompagnée d’une
perte de masse d’environ 4,11 %. Entre 600° et 1000°C, on note plusieurs petits pics pas tres
précis avec cependant une perte de masse associée de 2,62% pour la 4¢éme perte de masse.

Les résultats de 1’analyse chimique par ICP-OES sont présentés au Tableau 3-30.

Tableau 3-30: Composition chimique ICP-OES de AT2

Eléments | SiO, | ALO; | Fe;O3 | MgO | CaO | Na,O | K;O | MnO | TiO, | P,Os | H,O | Total

AT2 54,93 | 17,89 | 6,74 1,12 | 1,39 | 0,76 | 1,38 | 0,14 | 1,28 | 0,15 | 13,87 | 99,6

En plus de I’oxyde de fer qui est en teneur de 6,74 %, on constate que tous les éléments présents
ont des teneurs comprises entre 1,12 et 1,39 % sauf ’oxyde de manganese (0,14%) et le
phosphore (0,15%).

La Figure 3-47 nous donne les résultats de recherche des pics les plus pertinents a 1’aide du
logiciel EVA.

[#]00-046-1045 (") - Quantz, syn - SI02

[4101-084-1302 (*) - Muscovito-2M1 - KAI2.8Si3.1010(0H)2
[¥]01-078-2110 (*) - Kaolinite - AI4(OH)B(SKO10)

*100-029-1497 (*) - Nontronite-15A - Na0.3Fe2Si4010(0H)2-4H20

35723259

g=15,12532
¢ d=9.96392
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Figure 3-46 : Recherche des fiches de la base pour AT2

De cette recherche basée sur tous les aspects précédemment abordés, on peut retenir que les
minéraux les plus probables faisant parti de AT2 sont les suivants (Tableau 3-31).

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~117 ~



Chapitre 3 : Caractérisation au laboratoire des sols naturels

Tableau 3-31: Minéraux les plus probables de AT2

Minéral Fiche Formule Qualité I/Icor

Quartz 00-46-1045 Si0, * 3,41
Kaolinite 00-078-2110 Aly (OH)g SisO1o * 0,87
Smectite 00-029-1497 | Nag3:Fe;SisO10(0OH),4H,0 * -
Muscovite 01-084-1302 KAl ,Si3,1010(0OH), * 0,37

Les ¢léments manquants dans les formules (au vu de I’ICP-OES) sont notamment le TiO», le
K>0 et le MnO concentrés par certains endroits (Figure 3-41) et qui pourraient se présenter sous
forme d’oxyde.

3-2-2-6- Echantillon Sm
La Figure 3-47 présente les diffractogrammes sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de

Sm.

——Sm nat

——Sm four

- 4 8 12 16 20 24 28 32 .36
2 Théta

Figure 3-47 : DRX sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de Sm

La raie 7A (12,62°) qui disparait aprés chauffage montre la présence de kaolinite. Le quartz est
représenté par sa raie a 26,7°.

L’observation au microscope a donné les images de la Figure 3-48.
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— _ 100um —  100um
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H : Spectre O4 - Sm
Figure 3-48 : Photos MEB et spectres de Sm

an s 601 wm

"G : Spectre O3 - Sm

I: Spectre O5 - Sm

La Figure 3-48-A montre que la fraction observée est un sol grenu d'éléments de diametre
moyen 50 pm enrobés de particules fines (Figure 3-48-B). Le spectre EDS O1 — Sm (Figure 3-
48-E) mesuré localement sue la zone 1 de la Fig. 3-48-B) révéle une kaolinite (90%) en présence
discrete de fer (oxyhydroxydes) (6.5%). Le spectre EDS O2 — Sm (Figure 3-48-F) mesuré
localement sue la zone 2 de la Figure 3-48-B) met en évidence un grain de quartz. Sur le spectre
de la Figure 3-48-G pris sur la zone 3 de la Figure 3-48-B, on note la présence de métaux de
transition : Cu, Ni, Cr et Fe. L’interprétation de la quantification At(%) du spectre O4 — Sm
(Figure 3-48-H) mesuré localement sur la zone 4 de la Figure 3-48-C suggeére la présence de
zircon et de kaolinite. L’oxygéne étant trés haut, il est difficile d’aller plus loin pour ce spectre.
Enfin, le spectre O5 — Sm (Figure 3-48-1) pris localement sur la zone 5 de la Figure 3-48-C
indigque un mélange dominé par TiO: et des oxyhydroxydes de Fe.

La cartographie EDS réalisée nous donne les cartographies élémentaires présentées sur la
Figure 3-49.
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A : Image en BSE B:Alk

D: Fex

H: Ok

J:Sik l K:Tik. a L:Vk
Figure 3-49 : Cartographie d’éléments pour Sm

La cartographie montre 1'homogénéité au niveau de la répartition des €léments comme
I’aluminium, le sodium et 1’oxygéne. Le silicium (Si) se localise un peu partout ; le potassium
(K) se retrouve par endroit ; cependant les métaux lourds comme le fer, le titane et le vanadium
sont rassemblés dans une méme zone (Figure 3-49-D, K et L). La superposition des éléments
est présentée a la Figure 3-50. L'image BSE zone (Figure 3-49-A) confirme le fait que les
métaux lourds apparaissent plus clairs.

. B & 5 :
Figure 3-50 : Superposition de cartographies élémentaires pour Sm Bleu (K) - cyan (Si) —
Magenta (Ti) - Vert (Fe) - jaune (Ca)
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A partir des données spectrales acquises en mode cartographie, on obtient la reconstitution de
phases de la la Figure 3-51.

Elément At % 1 Elément At %
C 14,84 C 10,78
4 0 60,05 0 64.91
" Na 0,03 Mg 0,09
Mg 0.08 Al 4.6
Al 8,86 . Si 425
si 13,43 . K 0,08
P 0,04 . Ti 10,15
cl 0.04 Mn 0,30
K 0.18 Fe 4.96
Ti 0.41 100
v 0,01
Fe 2,03
Total 100

® Ty 2=

B : Spectre de la phase 1 en cyan sur laFig. 3-51- ¢ : Spectre de la phase 2 en rouge sur la Fig. 3-
A-Sm 51-A —Sm
Figure 3-51 : Reconstitution de phases — Spectres de phase et quantification pour Sm

On note deux phases : la phase 1 majoritaire en cyan (98,10% de la surface de la Figure 3-51-
A) et la phase 2 (1,87%) est en rouge. L’interprétation minéralogique de la quantification (At
%) du spectre de la phase 1 (Figure 3-51-B) est compatible un mélange dominé par de la
kaolinite et du quartz. L’interprétation minéralogique du spectre EDS de la phase 2 (Figure 3-
51-C) sous-tend un mélange de TiO>, de kaolinite et d’oxyhydroxydes de Fe.

Les résultats d’analyse thermique différentielle et thermogravimétrique associée a la
spectrométrie de masse sont présentées a la Figure 3-52 et a la Figure 3-53. On note un palier
entre 166° et 200°C pour I’ATD, pratiquement pas de perte de masse jusqu’a 250°C. Entre 250°
et 400°C (départ des OH), on a une premiere perte de masse suivie d’une autre entre 400° et
600°C correspondant certainement a la déshydroxylation de la kaolinite. Entre ces
températures, on note un pic endothermique trés marqué a 480,2°C suivi d’un petit pic
endothermique vers 580°C confirmé par un pic DTG assez précis marque probablement la
transformation du quartz o en quartz . Il s’en suit plusieurs petits pics peu précis et finalement
un pic exothermique assez marqué a 943°C bien développé, qui signifierait la recristallisation
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de la kaolinite. Ces phénomenes observés depuis 600°C se sont faits pratiquement sans

variation de masse.
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Figure 3-52 : Courbes ATD — TD — DTG de Sm
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Figure 3-53 : Spectre de masse de Sm
Les résultats de I’analyse chimique par ICP-OES sont présentés au Tableau 3-32.
Tableau 3-32: Composition chimique ICP-OES de Sm
Eléments | SiO, | ALO; | Fe;O; | MgO | CaO | Na;O | K;O | MnO | TiO, | P,Os | H,O | Total
Sm 7491 | 11,25 | 3,93 | 0,11 | 0,07 | 0,09 | 1,00 | 0,04 | 1,69 | 0,05 | 5,88 | 99,01
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En dehors de la teneur ordinairement faible en Al,Os (11,25%), la forte teneur en silice
(74,91%) associée a la faible perte au feu (5,88%) montre la présence de minéraux quartzeux
plus que de minéraux argileux dans cet échantillon ; il y a également le Fe2O3 (3,93%) ainsi que
le TiOz (1,69%) suivi du K20 (1%) ; les autres ¢léments sont minimes.

La Figure 3-54 donne le résultat de la recherche des fiches par le logiciel EVA.

[®]o1-070-7344 (*) - Quartz - Si02
[&]00-041-0586 (*) - Ankerite - Ga(Fe+2 Mg)(CO3)2

01-089-1304 (*) - Calcite, magnesium, syn - (Mal.03Cal a7 WCco
[Flo1-078-2110 {*) - Kaclinite - AI4(OH)B(SH010)

%

_ d=447112
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=

AT
, T
s | l IT;:IiI' . -I-mlﬂ' -|“| ‘IH'%U

b
2-Theta - Scale
Figure 3-54 : Recherche des fiches de la base pour Sm

=28

De cette recherche basée sur tous les aspects précédemment abordés, on peut retenir que les
minéraux les plus probables faisant parti de Sm sont les suivants (Tableau 3-33). Les éléments
manquants dans les formules (au vu de I’'ICP-OES) sont notamment le TiO», le CaO, le K>O et
le MnO.

Tableau 3-33: Minéraux les plus probables de Sm

Minéral Formule Fiche Qualité I/Icor
Quartz Si0O; 01-70-7344 * 3,05
Kaolinite Al4(OH)s(S14010) 01-78-2110 * 0,87
Ankérite Ca(Fe">,Mg)(COs), 00-041-0586 * 2,8
Calcite, %
Magnésium (Mgo,03Cap,97)(CO3) 01-077-9311 3,12
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3-2-2-7- Echantillon SAm

La Figure 3-55 présente les diffractogrammes sur lames orientées de SAm.

——SAm nat
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Figure 3-55 : DRX sur lames orientées (naturel — four a 550°C) de SAm

La raie 7A (12,62°) qui disparait aprés chauffage montre la présence de kaolinite. Le quartz est

représenté par sa raie a 26,7°.

D:Vue4d

Figure 3-56 : Photos MEB et Spectre EDS de SAm
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L’observation au MEB et a I’EDS a donné les résultats illustrés sur la Figure 3-56. Le spectre
EDS de la Figure 3-56-E mesuré localement sur la zone 1 de la Figure 3-56-B révéle
essentiellement de la kaolinite (87%) mélangée a un peu d’oxydes de Fe (6%) et de TiO2 (moins
de 1%). Le spectre EDS de la Figure 3-56-F mesuré localement sur la zone 2 de la Fig. 3-56-B
révele un mélange dominé par du zircon et de la kaolinite avec un peu d’oxyhydroxydes de Fe.
Sur la Figure 3-56-C, on distingue une plaquette de kaolinite de dimension d'environ 10um.

L’analyse EDS en cartographie qui a été réalisée fournit les cartographies élémentaires de la
Figure 3-57.

Image en BSE

D: Fexk

H:0k J:Sig K:Tik
Figure 3-57 : Cartographie d’éléments pour SAm

En dehors de I’aluminium et de 1’oxygéne qui sont uniformément répartis, on distingue le fer
(Figure 3-57-D), le potassium (Figure 3-57-E), le silicium (Figure 3-57-J) et le titane (Figure
3-57-K) sont dispersés aléatoirement sur la surface observée. Ces éléments sont superposés sur
la Figure 3-58 ou I’on n’observe pas leur chevauchement.
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A partir des données spectrales acquises en mode cartographie, une reconstitution de phases a
été faite et le résultat est présenté a la Figure 3-59 avec les spectres types caractéristiques de
chacune des phases.

Figure 3-58 : Superposition de cartographies élémentaires pour SAm (Potassium (bleu),
silice (cyan), titane (magenta))

100 um
A
I Elément At % Elément  At%
n 0 66,65 o 66,26
Na 0 65 Na 0,07
Mg 016 Mg 017
Al 13,94 Al 6,83
P 004 . K 0,31
K 0112 Ca 0,08
Ca 013 Ti 0,37
Ti 0170 Fe 1,74
Fe 305 Total 100,00
Total 100,00
L] |- . i » . I . . ::
B : Spectre phase 1 - SAm C : Spectre phase 2 - SAm

Figure 3-59 : Reconstitution de phases — Spectres de phase et quantification pour SAm

On note deux phases : la premiere phase majoritaire en bleu (76,07 % de la surface nette) et la
deuxiéme phase (23,93 %) en rouge. L’interprétation minéralogique du spectre de la premiére
phase (Figure 3-59-B) est une kaolinite (91%) avec un peu d’oxyhydroxydes de Fe et de SiO».
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La deuxieme phase (Figure 3-59-C) est un mélange de quartz (52%), de kaolinite (44,5%) et
d’oxyhydroxydes de Fe (5%).

Les résultats d’analyse thermique différentielle et thermogravimétrique associée a la
spectrométrie de masse sont présentées a la Figure 3-60 et a la Figure 3-61.
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Figure 3-60 : Courbes ATD — TD — DTG de SAm
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Figure 3-61 : Spectre de masse de SAm

On note un palier autour de 156°C pour I’ATD avec une perte de masse de 1,17%. La plus
grande perte de masse (9,92%) a lieu entre 160 et 625°C correspondant a la déshydroxylation
de la kaolinite. On note quelques petits pics peu précis autour de 784° et finalement un pic
exothermique assez marqué a 960°C qui signifierait la recristallisation de la kaolinite en mullite.
Ce phénomene s’est réalisé avec une variation de masse (0,90%).
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Les résultats de I’analyse chimique par ICP-OES sont présentés au Tableau 3-34. Par rapport

aux autres échantillons, I’aluminium parait important ; on note toujours la présence du fer.

Tableau 3-34 : Composition chimique ICP-OES de SAm

Eléments

SiO; | ALO;

F6203 MgO

CaO

Na20

KO

MnO

TiO; | P05

H;O

Total

SAm

52,78 | 22,94

7,82 | 0,19

0,24

0,02

0,12

0,12

1,91 | 0,11

12,36

98,60

o 05723128
%4

o024,45622

¢ d=3,57791

2,70453

N

o

[®]01-070-7344 (*) - Quartz - SI0Z
[¥]01-077-9827 (7} - Hematite: - Fe1.96703 -
[#]00-006-0221 (D} - Kaclinite 1Md - AZSIZOS0HE

Il L

L

T
30

2-Theta - Scale

Figure 3-62 : Recherche des fiches de la base pour SAm

De cette recherche basée sur tous les aspects précédemment abordés, on peut retenir que les

minéraux les plus probables faisant parti de SAm sont les suivants (Tableau 3-35).

Tableau 3-35: Minéraux les plus probables de SAm

Minéral Fiche Formule Qualité I/Icor
Quartz 01-70-7344 Si0; * 3,05

Kaolinite | 00-006-0221 Al, Si,0s(OHs) D 0,87

Hématite | 01-077-9927 Fe1,08703 * 3,2

Les ¢léments manquants dans les formules (au vu de I’'ICP-OES) sont notamment le TiO», le

CaO0, le K20 et le MnO, ¢éléments qui sont concentrés en certains endroits sur la cartographie
(Figure 3-57).

3-2-3- Quantification des principaux constituants des sols

Avec les méthodes utilisées, notamment 1’ATD/ATG couplée a la spectrométrie de masse, la

Diffraction aux Rayons X, la microanalyse X a ’EDS couplée aux observations MEB, les

quantifications des proportions des différents minéraux sont possibles mais compte tenu du

carctere naturel de ces sols, quelques difficultés apparaissent en cas de forte hétérogénéité.
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3-2-3- I- Quantification a partir de l'analyse thermique

Elle permet surtout de déterminer les proportions relatives des minéraux argileux des sols.
D’apres les analyses minéralogiques, AT1 est un mélange de deux types d’argile (kaolinite et
smectite). Ces deux minéraux ayant des températures de réactions différentes, nous avons
essay¢ une quantification par 1'analyse thermique en faisant 'hypothése que la perte de masse
due exclusivement aux minéraux argileux s'est faite pour cet échantillon entre 400° et 550°C
pour la kaolinite et entre 550° et 1000°C pour la smectite (Cf. Tableau 2-1 et Figure 3-19).
Avant 400°C, il y a la perte de masse associée au départ d'eau interparticulaire et interfoliaire
et celle associée au départ des ions OH des oxyhydroxydes de fer. L’estimation des
pourcentages de minéraux argileux présents a été effectuée en attribuant une perte de poids
théorique de 14% pour la kaolinite et de 4,2% pour la smectite (Cf. Tableau 2-2 du §2-2-3). A
l'issue des calculs effectués sur la base de 1’équation (Eq 2-1), on trouve pour les minéraux
argileux, une teneur en smectite de 72,23% et une teneur en kaolinite de 28,24%. Cependant, il
faudra aussi estimer les proportions de quartz (SiOz) et d'anatase (TiO2) dans cet échantillon
révélé par la DRX ce qui modifiera les valeurs trouvées.

3-2-3- 2- Quantification a partir de la DRX

Les phases responsables des pics présents sur les diffractogrammes ont été identifiées en
utilisant la base de données Powder File Diffraction (PDF) incorporée au logiciel de traitement
EVA. Avec ce logiciel, I’abondance relative de chaque minéral identifié peut étre estimée semi-
quantitativement en tenant compte de la surface nette de ses pics dans le diffractogramme et
des valeurs de I/Icor données par le logiciel. Les valeurs de I/Icor des minéraux, comme la
palygorskite et de la smectite bien que de trés bonne qualité (*), n’étaient pas disponibles; nous
avons pris les I/Icor des fiches s'en rapprochant le plus. Ainsi une quantification sommaire a pu
étre faite. Le Tableau 3-36 présente le bilan minéralogique a partir des résultats de DRX des six
échantillons.

Tableau 3-36: Minéraux constitutifs des échantillons étudiés (DRX sur le passant a 80 pm)

Minéral AT1 LT SA AT2 Sm SAm
Quartz SiO, 46 2 60 61 64 30
Kaolinite Al Si,Os(OHy) 12 8 37 22 32 66
Smectite
Nao,3Fezsi4010(OH)24H20
Anatase TiO, 2
Palygorskite
(Mg,Al)5(Si,A1)gOzo(OH)28H20
Muscovite A
Ko,08Nao 05Cao,01)(Ali goFeo,00Mgo,07Ti0,03) 2
(Si2.97Al1.03)O10
Goethite (Feo,092V0,008)O(OH) 2
Muscovite KA12,9$i3,1010(OH)2 13
Ankérite Ca(Fe*2,Mg)(COs), 2
Calcite, magnésium (Mgo,03Cao,97)(CO3) 2
Hématite (Fe,08703 4

40 3 1 4

85
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Ces valeurs du Tableau 3-36 ont ét¢ déterminées sur le passant a 80 microns. En prenant en
compte les Pgo, le tableau suivant donne les proportions se trouvant dans I'échantillon global.

Tableau 3-37: Pourcentage de minéraux argileux dans I'échantillon global

AT1 LT SA AT2 Sm | SAm
Pso 9726 | 100 | 3758 | 8729 | 481 | 1161
% Kaolinite 1,67 | 80 | 139 | 1920 | 154 | 766
% Smectite 389 | 3,0 038 | 349
% Palygorskite 85,0
% Muscovite A 2,0
% Muscovite B 11,35
Iifl‘;‘;:fl;‘:f;lzzx 50,57 98 1428 | 3404 | 1,54 | 7,66

De ce tableau, il ressort que tous les sols étudiés contiennent des minéraux argileux notamment
la kaolinite, la smectite, la palygorskite et la muscovite dans des proportions trés variables. Bien
que I’échantillon LT soit le plus riche en minéraux argileux (98%), le sol contenant le plus de
minéraux gonflants est AT1 (38,9 % smectite).

3-2-3-3- Quantification et interprétation a partir de la microanalyse X

Par application d’une correction de matrice dite ZAF, la spectrométrie a sélection d'énergie
(EDS) couplée au MEB permet de quantifier (% atomique et/ou massique) la composition
chimique élémentaire de la surface examinée. A partir des pourcentages atomiques (dits titres
massiques) des éléments présents, on procede a I’interprétation minéralogique en s’appuyant,
entre autres, sur la comparaison des spectres obtenus a des spectres de référence, sur la
connaissance des minéraux présents acquise a 1’aide de techniques complémentaires (par
exemple la DRX).

Principe

L’idée est ici d’interpréter en termes de minéralogie un spectre EDS dont la composition
¢lémentaire (At %) globale a été quantifiée par exemple par la méthode ZAF. Si le spectre EDS
refléte un minéral pur, ’exercice est généralement aisé. En cas de mélange de plusieurs
minéraux « candidats », I’idée est de commencer I’interprétation a partir d’un élément chimique
qu’on ne trouve que dans un minéral du mélange « a tester ».

Supposons que cet ¢lément soit le titane (Ti) dans de I’anatase (TiO>). La proportion surfacique
de TiO, (PS(Ti02)) sera déterminée en considérant :

- le pourcentage atomique de Ti (%At Ti)ech de ’échantillon (via la steechiométrie
donnée par la microanalyse X) ainsi que
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- le pourcentage atomique de Ti (%At Ti)p dans la formule chimique de base du

I’anatase (TiO7) (dans ce cas par exemple Pt = 1/3).

(%At Ti)¢cp

PS(TiO,) = Ohac T,

On itére le processus en considérant un autre minéral dont on suppose la présence.

Pour certains mélanges complexes (mélanges d’argiles par exemple) 1’exercice peut devenir
hasardeux et on a souvent besoin de techniques complémentaires, par exemple la spectroscopie
Raman, pour guider et orienter Dinterprétation minéralogique. Dans certains cas,
I’identification de I’ensemble des minéraux formant un mélange avec 1’occupation surfacique
de chaque composante peut s’avérer impraticable, nécessitant de refaire une acquisition EDS

sur une zone plus simple.

Formes courantes des éléments chimiques dans les sols

Les analyses chimiques réalisées par la méthode ICP-OES nous ont permis de mettre en
¢vidence les douze ¢éléments majeurs sous forme d'oxyde (SiO2, ALOs, Fe O3, MgO, CaO,
NaxO, K20, MnO, TiO», P»Os, H>O). Quant a I'EDS couplée a la microscopie, la détection de
I'hydrogéne (H) n'est pas possible car 1’analyse ne prend pas en compte les éléments a faible
numéro atomique (Cf. § 2-2-5). En plus des éléments cités précédemment (hormis le H>O),
l'analyse EDS nous a permis de mettre en évidence quelques autres éléments dont la
concentration dans la crolte terrestre est synthétisée comme suit:

Tableau 3-38: Concentration moyenne dans la croite terrestre des éléments mis en évidence

Eléments Concentration Eléments Concentration
Chrome (Cr) 0,020% Nickel (Ni) 0,0080%
Zirconium (Zr) 0,019% Azote (N) 0,0046%
Vanadium (V) 0,016% Cuivre (Cu) 0,0045%

Le chrome est un minéral qui n’est pas fréquent dans les minéraux argileux. Le principal
minerai de chrome s’appelle la chromite (FeCr.O4). Dans 1'échantillon Sm, il est associé au fer,
au nickel et au cuivre.

Le zirconium est généralement sous forme de zircons (silicates de zirconium ZrSiO4) dans les
sols; ils sont tres résistants et perdurent méme si la roche meére est détruite completement par
l'altération et 1'érosion. Il a ét¢ détecté dans les sols Sm et SAm.

Dans la formule de la goethite proposée par le logiciel EVA pour SA, on note une substitution
d’une partie du fer par le vanadium ; on note également sa présence en trace dans les sols AT2
et Sm. Les sols argileux contiennent plus de vanadium que d'autres sols. Il se combine souvent
avec l'aluminium dans l'argile résiduelle (Bisson et al. 2012).

L'azote (N) a été détecté ponctuellement dans le sol AT1. Il peut se trouver sous plusieurs
formes (ammonium NHy", nitrate NOs, ...). Il peut provenir de l'utilisation des engrais.
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Dans les sols, les principales formes du nickel, et en particulier NiOH", sont adsorbées a la
surface d'oxydes amorphes de fer, d'aluminium ou de manganése (Bisson et al. 2006) et dans
une moindre mesure a la surface de minéraux argileux. Il se substitue parfois au fer et au
magnésium et est le plus souvent associé¢ au manganese et au chrome. Le nickel a été observé
dans le sol Sm.

Dans le sol, le cuivre (Cu) est principalement 1ié¢ a la matieére organique ainsi qu’aux oxydes de
Mn et de Fe. Mais le cuivre peut étre aussi emprisonné dans les feuillets des argiles. On peut
trouver aussi du cuivre sous forme li¢ d’hydroxyde, de carbonate ou de phosphate (Juste et al.
1995). Le sol Sm en contient.

Hypothése - Simplification

Pour l'observation, les échantillons sont déposés sur un porte-échantillon en carbone. Le
carbone (C) détecté par 'EDS, peut étre li¢ a la présence de matiere organique dans l'échantillon
observé. Cependant, les pourcentages atomiques obtenus pour I'élément Carbone peuvent
parfois étre biaisées surtout lorsque 1'échantillon observé est sous forme granulaire; aussi on
négligera la valeur de I'élément C dans les calculs steechiométriques sauf cas particuliers. Au
cours des observations, des spectres ont été réalisés et nommés (Of). Lors des reconstitutions
de phases aprés la cartographie, les spectres de différentes phases ont été faits et nommés
(Phase j). Les calculs ont été menés pour chaque spectre.

Echantillon AT1

Pour les spectres O1 et Phase 1 compatibles avec le spectre du montmorillonite de référence,
le calcul a été fait en considérant la formule idéale d'une montmorillonite: (Na,Ca)o.3(Al,MQ):
Si4010(OH)2.2H20 et en supposant que tout le silicium est contenu dans la smectite. Le spectre
Observ 2 montre essentiellement du titane, du fer mais aussi exceptionnellement de I'azote.
Dans le calcul ont été privilégiés le titane et la goethite. La teneur en aluminium révéle plus de
kaolinite que de smectite au vu du ratio Al/Si voisin de 1. L'azote a été pris en compte en
considérant la forme ammoniac (NH4"). Le spectre de la phase 2 révele quatre éléments
principaux: I'oxygene, I'aluminium, le silicium et le fer. L'observation de cette phase montre les
éléments Si et Fe isolés mis en évidence par la cartographie; cette phase est donc un mélange
d'oxyde de fer, de silice et d'argile. Les résultats des calculs (en pourcentage) sont résumés dans
le Tableau 3-39.

Tableau 3-39: Composition surfacique des spectres du sol AT1

0 Phase
1 2 1(74,5%) | 2(25,5%) | Moyenne

Anatase | TiO; 0,9 49,6 1,3 1,8 1,4

Goethite | FeOOH 5,1 33,4 9,3 7,9 9,0

Smectite | (Na,Ca)o3(Al,Mg),Si4010(OH)..2H,0 86,7 88,7 - 66,1

Kaolinite | SioAl,O9Hy 11,8 254 6,5

Quartz | SiO; 64,9 16,5
Azote 4,1

Total 92,7 98.8 99.3 100,0 99,5
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Ainsi, pour le spectre de 1’observation 1 (Figure 3-15) et pour le spectre de la phase 1 (Figure
3-18), respectivement 86,7% et 88,7% de smectite sont obtenues.

Echantillon MT

En se basant sur la formule idéale de la palygorskite ci-dessous, on obtient les valeurs en
pourcentage atomique de Si, Al+Mg et de O, indiqués dans le tableau pour une palygorskite
pure. Ensuite a partir du pourcentage atomique de Si pour les différents spectres obtenus au
cours de I'observation de LT (spectre O1 : Figure 3-23-D ; spectre O2 : Figure 3-23-E ; spectre
phase 1 : Figure 3-26-B)

Tableau 3-40: Composition surfacique des spectres du sol LT

Si | AliMg | O | Total | Proportionde
palygorskite
Formule idéale
. 19,0 9,5 71,4 100 100
(Mg,Al)zSMO]o(OH)'4(H20) ’ ’ ’
Spectre O1 16,9 8,9 69,2 95,1 89
Spectre O2 18,9 9,5 69,2 97,5 99
Spectre Phase 1 17,9 9,9 68,9 96,7 94

De ce tableau, il ressort que pour le spectre O2 correspondant aux fibres (Figure 3-23), on
obtient 99% de palygorskite ce qui confirme qu’il s’agit bien exclusivement de minéraux
fibreux ; pour le spectre de la phase unique issu de la cartographie (Figure 3-24) 94% en
palygorskite sont obtenus.

Echantillon SA

Les calculs ont été conduits en retenant les composés principaux révélés par la DRX : la
kaolinite, la goethite, I'anatase et le quartz. Ces calculs ont abouti aux proportions du Tableau
3-41.

Tableau 3-41: Composition surfacique des spectres du sol SA

o Phase
1 2 3

I 2 3 (63%) | (36,5%) | (0,2%) |Movenne

Kaolinite | Si2AL:O9Hy4 74 9,2 47 66 35,9 41,6 58,3
Anatase TIOZ 1,0 - 0,3 1,3 0,6 28,6 1,1
Goethite | FeOOH 10,2 1,8 38 10 6,6 10,5 9,2
Quartz | SiO2 8 79,3 5 10 53,9 6,3 26,7
Total | 932 90,3 90,3 87,3 97,0 87,0 95,3
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Echantillon AT2

Cet échantillon est un mélange de quartz et de trois argiles qui contiennent de I'aluminium (Al),
du silicium (Si). Si pour la muscovite, la détermination de sa proportion se fait connaissant le
pourcentage atomique du potassium (K), pour la kaolinite, la smectite et le quartz, la répartition
de lateneur en silice est quelquefois difficile. Toutefois on pourra se baser sur les images MEBE
ainsi que sur le ratio Al+Mg/Si pour définir I'argile dominant.

Ainsi, I'image associée au spectre O1 met en évidence comme minéral dominant la muscovite.
Pour le Spectre 02, la proportion de muscovite a d'abord été déterminée en partant du
pourcentage atomique de K, puis celle de la smectite a partir du pourcentage atomique de
(Na+Ca)oa. Le reste de I'aluminium a été attribué a la kaolinite et enfin le reste du silicium a
été attribué a la silice. Ce méme type d'approche a été retenu pour les autres spectres. Les calculs
ont abouti aux valeurs du Tableau 3-42.

Tableau 3-42: Composition surfacique des spectres du sol AT2

. Smectite - .

Muscovite Kaolinite . Matiéres
(KAl oSis1 | (NaC04(Al gj Ao, | ANatas | Goethite | Quartz | oo el | T

O1o(OH),) 1,M@)2Si4O109 Ha e TiO, | FeOOH | SiO; s CO

10 2} | (OH)2.2H20
1 72,8 17,85 0,8 0,6 43 3,0 99,3
2 13,3 31,1 34,8 1,2 6,9 12,0 99,3
3 3,8 - 11,9 - 2,3 71,2 89,2
(0]
4 - 33,1 - 0,5 60,3 3,6 97,5
5 48,5 31,7 80,3
6 5,9 - 30,0 0,5 4,2 8,7 47,2 96,4
1 (54%) 10,0 - 36 0,5 5,0 475 - 94,8
2 (45,8%) 15,1 37,1 30,5 1,0 8,9 4.4 97,0
Phase

3 (0,2%) 7,05 21,8 12,2 32,7 26,0 0,2 100,0
Moyenne 12,3 17,0 30 0,8 6,8 29 95,9

Echantillon Sm

Les observations MEB effectuées n‘ont pas mis en évidence les carbonates révelées par la DRX.
En outre, en plus de la kaolinite et de la silice mentionnées par la DRX (Figure 3-54), on note
la présence de plusieurs éléments comme le zirconium associé avec d'autres metaux. Dans les
calculs, les formes généralement observées et évoquées précédemment ont été retenues.

Le spectre O3 révele particulierement des métaux dont les pourcentages atomiques sont les
suivantes: Fe (34,68%), Cr (8,58%) nickel (4,81%), cuivre (1,86%) contre O (32,75%). La
méme remarque est faite pour le spectre O5 ou il est noté une forte teneur de Ti (21,67%) et de
Fe (15,65%). Pour ces cas ou les surfaces observées sont riches en métaux, on s'en tiendra au
caractére qualitatif de la mesure.
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Tableau 3-43: Composition surfacique des spectres du sol Sm

o] Phase
1 2 L 2 Moyenne

(98,1%) | (1,87%)
Kaolinite | Si,Al,OgH4 90 53 67,3 31,0 66,6
Anatase TiO, 0,7 - 1.4 34,1 2,0
Hématite Fe,03 6,5 - 5,9 13,9 6,1
Quartz SiO; 1,6 88,3 16,0 15,7
Calcite CaCO; 2,2 2,2
98,8 93,6 92,8 79,0 92,5

Echantillon SAm

Les résultats sont présentés au Tableau 3-44. La kaolinite est le minéral argileux le plus
abondant de 1’échantillon SAm. Le spectre O2 montre une teneur importante en zircon.

Tableau 3-44: Composition surfacique des spectres du sol SAm

o Phase
1 2 1(76,1%) 2(23,9%) | Moyenne
Kaolinite Si; Al,O9H4 87 24,27 91 44 79,75
Hématite Fe,Os 6 3,35 7 5 6,52
Quartz Si0; 0,31 3,93 2 51 13,73
Zircon Z1S104 50,24
Total 93,31 81,79 100 100 100

Le Tableau 3-45 donne la synthése des minéraux présents dans les six sols naturels étudiés a
partir des observations MEBE et des spectres EDS des cartographies.

Tableau 3-45: Proportion des différents minéraux des six sols a partir de la microanalyse

(MEB)
Minéral AT1 LT SA AT2 Sm SAm
Smectite 66,1 17,05
Kaolinite 6,5 58,26 29,4 66,6 76,8
Palygorskite 97,0
Muscovite 12,35
Quartz 6,5 26,70 29,4 15,7 14,4
Goethite 9,0 9,24 6,8
Hematite 6,1 7,0
Calcite 2,2
Anatase 1,4 1,07 0,8 2,0 1,8
Total 89,5 97,0 95,27 95,9 92,6 100
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A partir de ce tableau récapitulatif, on peut retenir que les échantillons étudiés, par leur caractére
naturel, présentent des structures chimiques complexes en raison du fait qu'ils sont également
contamingés par des substances organiques, des carbonates, des oxydes et des hydroxydes. Ainsi,
les essais physico-chimiques et minéralogiques réalisés ont permis de préciser la nature des
minéraux argileux qui composent les sols. La composition minéralogique est largement
variable: ces sols sont essentiellement un mélange de 2 a 4 types d’argiles plus ou moins
sensibles a I’eau (palygorskite, smectite, kaolinite, muscovite) et d'autres minéraux,
principalement le quartz et la calcite; on y retrouve également de la mati¢re organique.
L'échantillon AT2 est celui qui regroupe le plus d'éléments diversifiés. L'échantillon LT
(palygorskite) ne contient pratiquement pas de quartz sous forme cristalline.

3-2-4- Synthese de I’analyse microscopique

Les sols fins argileux sont tous constitués de phyllosilicates dont la différentiation est
quelquefois fastidieuse. Ainsi, afin d'éviter toute ambigiiité, I'¢tude microscopique des
¢échantillons a été réalisée a partir de quatre méthodes d'investigation:

o le dosage des éléments chimiques par la spectrométrie,

o [l'analyse thermique différentielle et thermogravimétrique couplée a la spectrométrie de

masse,
o la diffraction aux Rayons X,
o l'observation au MEBE couplée a la microanalyse X.

Ces méthodes se sont révélées complémentaires et ont permis d'identifier les minéraux argileux
en présence et de se rendre compte de leur morphologie.

Au préalable, quatre argiles de référence étudiées dans les mémes conditions nous ont permis
d'avoir une base de données utile pour l'interprétation des résultats des sols étudiés.

Les analyses chimiques ont été trés déterminantes au cours des recherches de pics DRX dans le
choix des minéraux proposés par la base de données et répondant au mieux aux pics trouvés.
Les analyses thermiques couplées au spectrometre de masse ont permis de mettre en évidence
les différents types de minéraux argileux et de connaitre sans équivoque les fourchettes de
températures des départs de H2O et de CO..

Les quantifications obtenues a partir des spectres de la microanalyse X a I’EDS couplée au
MEB sont quelquefois différentes de celles obtenues a la DRX. Plusieurs raisons expliquent cet
état de fait, entre autres:

- 1'hétérogénéité des sols.

- la taille des surfaces observées. En effet, la section de I'échantillon observée est de 'ordre
de quelques mm? pour la DRX et largement variable et inférieure au mm? pour le MEB. Ceci
est confirmé par les cartographies EDS qui sont capables d'identifier plusieurs phases de
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compositions chimiques différentes sur des zones réduites. Cependant une fois les calculs par
spectre effectués une valeur moyenne en composition de toute la zone observée est connue.

- la teneur en quartz généralement plus faible avec les mesures EDS s'explique par le fait
qu'au cours des observations au MEBE la priorité était donnée aux morphologies des minéraux
argileux présents, la recherche étant alors orientée vers les zones les plus argileuses.

Toutes ces remarques mettent en exergue le probleme d'échelle et d'échantillonnage des
surfaces observées.

3-3- Conclusions

Six échantillons de sols prélevés au Sud du Bénin ont été soumis a différents types d'essais. Les
quatre premiers prélévements ont été faits dans la région ouest de la Lama afin de caractériser
les sols argileux de cette région, sensibles au phénomeéne de retrait/gonflement.

La maitrise de leurs comportements devrait permettre de résoudre les problémes d'accessibilité
dans la région en toute saison. Dans cette optique, deux autres prélévements ont été faits et
soumis a des études pour avoir au besoin des matériaux de substitution dans les meilleures
conditions possibles pour des ouvrages routiers.

Deux catégories de méthodes d'analyses ont été utilisées:

- la caractérisation macroscopique comportant les essais géotechniques couramment
utilisés ;

- la caractérisation microscopique comportant les analyses chimiques, thermiques,
minéralogiques (par méthode de diffraction aux Rayons X) et les observations au
microscope €lectronique a balayage environnemental couplées a la microanalyse X.

Les différents essais chimiques, minéralogiques, thermiques et microscopiques réalisés sur les
échantillons ont permis de déduire les phases minérales dominantes des sols. La kaolinite et le
quartz sont les minéraux dominants dans les échantillons SA, Sm et SAm. L'échantillon AT2
est un mélange de plusieurs types d'argile; cependant I'échantillon AT1 est dominé par une
argile smectitique et I'échantillon LT est principalement de la palygorskite, une argile fibreuse.
Les techniques complémentaires des essais non usuels en géotechnique routiere, utilisées nous
ont permis d'avoir une bonne compréhension des différences de comportement de ces sols
argileux a travers leurs propriétés géotechniques (compressibilité et gonflement).

En fait, des différences significatives de comportement ont été observées pour AT1 et LT qui
sont essentiellement des argiles du point de vue identification par les parametres d'état
géotechnique. En effet, en se basant sur les essais de gonflement libre et les essais de

C :
compressibilité cedométrique, le rapport C—g est presque le méme pour les deux échantillons,
c

mais le gonflement libre est respectivement de 90% et 40% pour 1'échantillon AT1 et LT. Ce
phénomene a ¢été expliqué a partir des essais microscopiques (minéralogiques, chimiques,
thermiques et observations MEBE) par la différence de composition minéralogique de chaque
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sol; aussi la structure fibreuse révélée par la MEBE pour LT (palygorskite) est a 1'origine de ce
comportement macroscopique particulier.

Somme toute, 1'exploitation des résultats a confirmé le fort potentiel de gonflement et de retrait
des échantillons AT1 et AT2, qui sont donc a 'origine des fortes dégradations rencontrées dans
la région. L'échantillon LT constitué¢ de minéraux fibreux, compte tenu de la singularité de ces
minéraux, ne peut pas étre « gonflant » comme les phyllosilicates lamellaires. L'échantillon LT
n'est pas a l'origine des dégradations observées; toutefois, in situ, ce matériau s'intercale
quelquefois avec les matériaux de type AT1 en formant des strates.

Dans le cas des sols argileux, cette étude révele I'insuffisance des méthodes de caractérisation
géotechnique, en particulier dans la recherche de leur potentiel gonflant par les méthodes
indirectes de caractérisation basées sur les parametres d’identification géotechnique a savoir la
granulométrie, les limites d’ Atterberg et la valeur au bleu de méthyléne.

Au titre des essais macroscopiques, 1’essai de gonflement libre, qui a révélé la particularité de
I’échantillon LT, pourrait étre mieux élaboré pour la caractérisation des sols argileux dans le
domaine routier. En effet, nous avons noté que c’est un essai simple et rapide dont les résultats
sont assez concordants. Il pourrait étre facilement exécuté par les laboratoires de géotechnique
routiére dans la phase d’avant-projet.
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Chapitre 4 : Etude du traitement des sols au Liant hydraulique routier

La présente étude de traitement a pour but principal 1’observation et la compréhension des
modifications comportementales de sols fins traités au LHR et destinés a une utilisation en
technique routiére. En effet, si les sols fins peu ou moyennement plastiques de classe Al et A2
(suivant la classification GTR annexe 1) ont fait I'objet de nombreuses études avec des résultats
exploitables intéressants, il n'en est pas de méme pour les sols fins trés plastiques notamment
de classe A4 pour qui, des dispositions particuliéres sont requises ; en effet ces sols de classe
A4 sont réputes, selon le GTR, comme étant des sols trés cohérents et de trés faible coefficient
de perméabilité; la variation de leur teneur en eau est extrémement lente avec pour conséquence
d'important retrait ou gonflement. Dés lors, leur utilisation en remblai ou en couche de forme
n'est normalement pas envisageable (LCPC SETRA 2000a).

Parmi les sols argileux étudiés, AT1 et LT sont de classe A4; SA et AT2 sont de classe A3
dans la classification GTR. Dans la classification LPC/USCS, AT1 et AT2 sont des argiles tres
plastiques et LT un limon tres plastique. Alors pour 1’étude du traitement notre choix a été porté
sur ’argile tres plastique de classe A4 (AT1) en tenant compte des remarques faites ci-dessus.
En effet, rares sont les chercheurs qui ont entrepris des études de traitement de ces sols. Delfaut
en 1990 est I’'un de ceux-la a avoir engagé des études sur les possibilités de traitement des sols
de classe A4 et sa recherche a porté sur la réutilisation en remblai ainsi que sur la réalisation
des couches de forme apres traitement a la chaux vive et au ciment CLK d’une argile plastique
du Sparnacien de classe A4. Selon cet auteur, la teneur en eau est un élément important de la
réussite du traitement et le dosage en ciment peut-étre limité a 6 ou 7%.

Un facteur déterminant des avantages économiques et environnementaux est la possibilité
d’utilisation des matériaux de proximité. De plus, I’obtention de résultats concluants des études
de traitement de ces sols, le plus souvent évités en construction routiere, revét un intérét
particulier car il élargirait le choix des matériaux performants utilisables en corps de chaussées.

Notons que le sol AT1 (P<2um = 87%; P<goum = 97%; Ip=58 ; Vp=12), retenu pour notre étude,
présente des caractéristiques plus critiques que celles du sol étudié par Delfault (P<2pm = 61%;
P<goum = 80%; Ip=54 ; Vp=12) et traité a la chaux et au ciment CLK.

S’agissant de notre étude, nous avons fait le choix du liant hydraulique routier (LHR) au lieu
du ciment CLK car ce sont des liants spécifiques de plus en plus développés par les cimentiers
et exclusivement destinés aux traitements des sols.

Le traitement des sols Sm et SAm, classés B2, a été¢ également étudié car leur utilisation en
sous-couches de chaussées n’est pas systématique.
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Ces ¢tudes de traitement ont pour but d’apprécier I’effet du LHR sur les sols étudiés. Il s’agira
entre autres, en se fondant sur les essais effectués d’expliquer au mieux les différentes
améliorations, définir les meilleures conditions du traitement et faire ressortir éventuellement
d’autres aspects non encore maitrisés du traitement.

Dans la suite, AT1 sera simplement désigné AT.

4-1- Aspects macroscopiques
Les résultats des essais macroscopiques de nos sols traités seront présentgs.

Une comparaison sera faite selon les guides techniques de Traitement des sols a la chaux et/ou
aux liants hydrauliques puis également selon la méthode du CEBTP.

4-1-1- Essais de caractérisation mécanique sur les sols naturels

Les essais de caractérisations mécaniques (essais Proctor - CBR, essais de compression, essais
de traction) tels que décrits au § 2-2-11, ont été effectués sur les trois sols destinés au traitement
au liant hydraulique routier.

La Figure 4-1 présente les courbes Proctor normal (en tirets) et Proctor modifié (trait plein).
Les deux types d'essais ont été réalisés pour pouvoir exploiter les résultats dans le systéme
GTR-GTS (OPN) et dans le systtme CEBTP (OPM).
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Figure 4-1: Courbes Proctor des trois sols

Les caractéristiques physiques et mécaniques se trouvent résumées dans le Tableau 4-1. On
note que le sol Sm, le moins argileux, admet 1’indice CBR (ICBR) le plus élevé par rapport a
SAm qui admet la plus forte densité séche. Pour ce dernier la valeur plus faible du CBR peut
s’expliquer par une plus forte sensibilité a I’eau pendant les 96h d’imbibition.
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Tableau 4-1: Caractéristiques physiques et mécaniques des sols naturels

Caractéristiques AT Sm SAm
Densité séche maximale OPM (pdopm) 1,52 1,89 2,07
Teneur en eau optimale (wopm en %) 25 8,95 10,10
Indice CBR a 95% OPM apres 96h d’imbibition 4,6 52 20
Densité séche maximale OPN (pdopn) 1,35 1,83 1,93
Teneur en eau optimale (wopn en %) 30,6 9,0 14,3
Résistance a la compression simple (R. en MPa) 0,155 0,194 0,362
Résistance a la traction indirecte (Ri en MPa) 0,073 0,055 0,087
Module compression (MPa) 29 39 262

De plus, Sm admet un module relativement faible qui est li¢ a une plus grande déformation au
cours de la compression; il admet également la plus faible résistance a la traction indirecte; ceci
peut s'expliquer par son manque de cohésion par rapport aux deux autres qui sont plus argileux
comme l'ont déja constaté Barzegar et al. (1995), pour qui la teneur en argile dans un sol donné
a une influence notable sur sa résistance a la traction. De plus, ils ont constaté que lorsque la
granulométrie des particules d’argile est plus fine, sa résistance a la traction devient plus
importante a cause du nombre important de contacts interparticulaires formés, ce qui induit une
forte cohésion entre les grains.

4-1-2- Résultats des essais de traitements des sols

L’aspect macroscopique de 1’étude de traitement a été réalisé au travers des résultats d’essais
mécaniques (Proctor, CBR, résistance a la compression et résistance a la traction). Les
conditions de traitement des sols sont décrites au § 2-2-10. Pour rappel, les sols ont été traités
a3, 6et9% de LHR. Le sol AT a connu un prétraitement de 2% a la chaux. Les conditions de
conservation et de temps de cure étaient :

e pour les essais CBR, trois jours a température ambiante puis une immersion des
éprouvettes conservées dans les moules CBR dans 1’eau sous une surcharge de 6,9kg
pendant 96h.

e pour les essais de résistance a la compression (R¢) et de résistance a la traction indirecte
(Rit), une conservation des éprouvettes selon les conditions d’une cure normale, c’est-
a-dire en moule hermétiquement fermé a une température de 20+2°C. Les éprouvettes
ont été écrasées respectivement apres les temps de cure ci-apres : 7j a sec, 3j a sec + 4
immergés dans I’eau, 28 j a sec, 60 j a sec, 28 j a sec + 32 j immergés dans 1’eau, 905 a
sec.

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ 141 ~



Chapitre 4: Etude du traitement des sols au liant hydraulique routier

4-1-2-1- Références Proctor et Indices CBR

Les références Proctor (teneur en eau optimale wopt et densité¢ séche maximale p, )
max

déterminées sur les sols naturels ainsi que ceux traités se présentent pour les trois sols sur la
Figure 4-2. Le récapitulatif est présenté au Tableau 4-2.

Des différences de comportement des trois sols apres traitement sont observées, 1’optimum
Proctor se plagant différemment par rapport a I’optimum Proctor du sol naturel dans chacun des
cas.

L'échantillon AT manifeste une nette augmentation de masse volumique séche optimale et une
nette diminution de la teneur en eau optimale a 3 et 6% de traitement pour les deux énergies de
compactage (Normal et Modifié¢). A 9% on note une quasi-stabilité des résultats par rapport a
6% pour I'énergie Proctor Normal.
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Figure 4-2: Courbes Proctor Normal et Modifié des sols avant et apres traitement
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Pour 1'échantillon Sm, si I’augmentation de masse volumique séche optimale est évidente, on
note plutot une faible évolution a la hausse de la teneur en eau optimale. Les mémes tendances
sont obtenues pour les courbes Proctor Normal et Proctor Modifié¢ pour les échantillons AT et
SAm.

Pour 1'échantillon SAm, une augmentation de masse volumique seéche optimale et une
diminution de la teneur en eau optimale a 3 et 6% de traitement pour le Proctor Normal; pour
I'échantillon SA, on note une légére baisse de la teneur en eau optimale. La variation de la
teneur en eau en fonction du traitement suit la méme tendance révélée par les essais chimiques;
particulierement pour le traitement a 6%, on note une baisse des teneurs en eau optimales pour
AT, une augmentation des teneurs en eau optimales pour Sm, par contre, pour SAm (sable
argileux), on note une baisse pour I'énergie Proctor Normal et une hausse pour 1'énergie Proctor
Modifié.

Selon le LCPC-SETRA 2000a, apres traitement a la chaux, la modification des caractéristiques
de compactage d’un sol argileux de classe A2 serait telle que I’on ait une augmentation de la
teneur en eau optimale et une diminution de la masse volumique séche optimale (Figure 1-11).
Cependant, dans le cas de notre étude ou le liant utilisé est un LHR, cette remarque n’a été
observée que pour I’échantillon SAm entre 3% et 6% de traitement.

L’évolution de I’indice CBR apres 96h d’immersion a 95 % de 1I’Optimum Proctor Modifié¢ en
fonction de la teneur en LHR est représentée sur la Figure 4-3 dont I’axe des ordonnées a été
mis en échelle logarithmique pour mieux apprécier I’évolution des indices en fonction du
traitement.

Pour AT, qui est un sol argileux tres plastique, le CBR passe de 4 pour le sol non traité a 10
pour le sol traité a 9%. Pour les échantillons Sm et SAm, on note une évolution considérable
de I’indice CBR avec un facteur multiplicatif respectivement de 9 et de 7 pour le passage de
I’indice du sol non traité a celui du sol traité a 9%.

Le récapitulatif de ces résultats est présenté au Tableau 4-2.
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Figure 4-3: Evolution du CBR des sols en fonction de la teneur en LHR

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ 143 ~



Chapitre 4: Etude du traitement des sols au liant hydraulique routier

Tableau 4-2: Récapitulatif des résultats Proctor et CBR

Proctor Normal Proctor Modifié CBR aprés 96 h d'immersion
pamss (UMF) | Wop (%) | pams (U) | i (96) | 95 9 OPM | | SOTRTIERL
AT 1,35 30,6 1,52 25 4,6 2,74
AT 3% 1,415 28,2 1,56 21,95 57 2,54
AT 6% 1,468 21,5 1,64 18,5 9 2,50
AT 9% 1,454 21,1 1,65 15,1 10 2,45
Sm 1,832 9 1,892 8,95 52 0,03
Sm 3% 1,85 9,6 1,93 9 85 0,02
Sm 6% 1,908 11,6 1,97 9,5 280 -
Sm 9% 1,944 10,5 1,973 8,4 455 -

SAm 1,93 14,3 2,07 10,1 20 0,07
SAmM 3% 1,95 13,4 2,12 11 50 0,04
SAmM 6% 1,956 13,15 2,04 12,3 95 0,02
SAmM 9% 1,958 12,2 2,03 11,6 140 0,02

Le gonflement linéaire (GL) mesuré au cours de I’essai pendant les 96 h d’imbibition des
éprouvettes dans les moules CBR et soumises a des surcharges de 6,9 kg montre une
insensibilité¢ a 1’eau des sols Sm et SAm (0 < GL < 0,7%). Pour I’échantillon AT (argile
smectique) la valeur du gonflement linéaire indique que la sensibilité du sol a I’eau n’a pas été
beaucoup amoindrie par le traitement ; ces résultats confortent les observations de Guettala et
Guenfoud (1997), qui ont montré que la sensibilité a I’eau des sols riches en smectites persiste
apres traitement.

4-1-2-2- Résistance a la compression simple
La Figure 4-4 représente 1’évolution de la résistance a la compression simple en fonction du

temps de cure des trois sols apres traitement aux différentes teneurs en liant.

Les résistances du sol argileux AT évoluent lentement pour atteindre une valeur de IMPa a 9%.
Aux teneurs en liants de 6 et 9%, Sm présente de meilleures résistances. Pour les sols Sm et
SAm, et les traitements a 6 et 9%, la limite de 1MPa est atteinte des 7 jours.
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Figure 4-4: Résistance a la compression (Rc) en fonction du temps de cure et du dosage en
liant

4-1-2-3- Résistance a la traction indirecte

L’¢évolution de la résistance a la traction (R¢ = 0,8Rj) des sols en fonction du temps de cure,
avant et apres traitement, est présentée a la Figure 4-5.

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ 145 ~



Chapitre 4: Etude du traitement des sols au liant hydraulique routier

Rt (MPa)
0,8

0,7 -
0,6 -
0,5 - HAT
0,4 - HSm
03 - B SAm
0,2 -

0,1 -

0,0 -
0% 3%28] 3%90j 6% 28] 6%90] 9% 28] 9% 90j

Figure 4-5: Evolution des résistances en traction en fonction de la teneur en liant et du temps de cure
Globalement, on note une évolution des teneurs en liants en fonction de la teneur en liant et du
temps de cure. On note que Sm qui admettait la plus faible résistance a la traction avant

traitement, admet les résistances les plus élevées apres traitement. L’évolution de 1’échantillon
AT n’est pas importante.

4-1-2-4- Module

Les modules a 28 jours et a 90 jours ont ét¢ déterminés concomitamment aux essais de
compression. Leur évolution est présentée a la Figure 4-6.
E (MPa)
5000 - AT
HSm

4000 -
B SAm

3000 -

2000 -

1000 -

NT  3%28j 3%90j 6%28j 6%90j 9% 28] 9% 90j

Figure 4-6: Evolution du module a 28 et 90 jours

On constate que pour AT et SAm, les modules ont progressivement évolué en fonction du temps
et du dosage; cependant pour Sm, qui a développé les meilleurs modules, la valeur du module
déterminé apres 90 jours de cure a chuté entre 6% et 9% de traitement.
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4-1-3- Utilisation des sols en technologie routiére

Quelques caractéristiques des sols naturels qui ont été traités sont rappelées dans le tableau ci-
dessous.

Tableau 4-3: Paramétres d’identification simple des sols naturels

Caractéristiques AT Sm SAm

Dpmax (mm) 2 2 2
Fraction inférieure a 80um (%) 97,26 4,81 11,61
Fraction inférieure a 2pm (%) 87,05 1,03 3,56

VB 12 0,28 1

Limite de liquidité 91 - 32

1P 58 - 15
Pdmax 1,52 1,89 2,07
Wopt 25 8,95 10,1

CBR 95% OPM 4,6 52 20
Gonflement linéaire (GL) 2,74 0,03 0,07

4-1-3-1- Approche GTR 2000 et GTS 2000 et 2007

4-1-3-1-1- Sols a I'état naturel

La classification GTR des sols traités est donnée a la Figure 4-7.

Passant A 80 um
A Ip

100 % 2__ 40 >
A, A | A | A, O AT
O A Sm
35 %
1 SAm
BJ B
Passant 3 2 mm
2
12 % 100 %
D, | B, (| B, e 5
70 %
D BJ B,
2 ' VBS
0% 0% )
0 0,1 02 1,5 25 6 B

Figure 4-7: Classification GTR des trois sols (d’apres LCPC SETRA 2000b)

Selon la classification GTR (Tableau 3-2), le sol AT est de classe A4 donc est une argile trés
plastique. Son emploi en remblai ou en couche de forme n'est donc pas envisageable.

Les sols Sm et SAm sont des sables argileux ou peu argileux de classe B2; la difference est
surtout caractérisée par la VB et I'IP tel que mentionné dans le Tableau 4-3. La plasticité des
fines de ces sols les rend sensibles a I'eau. Leur temps de réaction aux variations de
I'environnement hydrique et climatique est court, tout en pouvant varier assez largement en
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fonction de leur perméabilité. A I'état naturel, ils peuvent étre utilisés comme remblais et
comme couche de forme ; dans un état hydrique moyen et avec un compactage moyen ils
peuvent étre considérés comme PST 2 avec une classe d'arase AR1 (Cf. Annexe 2). Toutefois,
la grande sensibilité a I'eau de ces sols de classe B2 impose quelquefois de les traiter avec un
liant hydraulique.

4-1-3-1-2- Sols traités au Liant hydraulique
Les aspects du comportement du sol traité considérés sont :

- l'age autorisant la circulation : Comme mentionné au Tableau 1-2 et au Tableau 1-4
du 8 1-3-1-, la couche mise en ceuvre peut étre circulée dés que Rc > 1 MPa. L'age
au bout duquel cette condition est réalisée étant déduit par interpolation entre les
valeurs de Rc mesurées a 7 et 28;

- la résistance a I'immersion : elle s’apprécie avec le ratio Rceoi/Rcso avec Rceoi la
résistance a la compression déterminée apres 28 jours de cure normale et 32 jours
d’immersion et Rceo la résistance a la compression aprés 60 jours de cure normale.

- les performances a long terme : elles sont mesurées a partir du couple (Rtoo ; Etoo).

Le Tableau 4-4 présente les caractéristiques mécaniques obtenues apres traitement pour les sols.

Tableau 4-4: Récapitulatif des caractéristiques apres traitement

AT Sm SAm
3% 6% 9% 3% 6% 9% 3% 6% 9%
Rc; (MPa) 0,44 | 0,50 | 0,62 | 0,52 | 1,61 | 2,28 | 0,84 | 1,21 | 1,41

Age
autori;gantla Recag (MPa) | 0,59 | 0,71 | 0,77 | 0,65 | 2,52 | 3,32 | 1,08 | 2,24 | 2,80

circulation

Age (jours) - - - - <7 | <7 21 <7 | <7

Rceol (MPa) | 0,27 | 0,33 | 0,44 | 0,56 | 2,48 | 3,13 | 0,815 | 1,78 | 2,79

Résistance a Rceo (MPa) 0,71 | 0,82 |1 0,91 | 0,97 | 3,11 | 3,87 | 1,22 | 2,46 | 3,43
I'immersion

Regoi/Reeo 0,38 | 0,40 | 0,48 | 0,58 | 0,80 | 0,81 | 0,67 | 0,72 | 0,81

Rtz (MPa) |0,099 | 0,101 | 0,139 0,087 | 0,372 | 0,479 | 0,082 | 0,186 | 0,361

Etos (MPa 110 | 129 | 257 | 417 2083 4375
Performances s (MPa) 920 | 1875 | 2483

a long terme Rtgo (MPa) |0,104 (0,118 |0,162 0,127 | 0,427 | 0,589 | 0,168 | 0,281 | 0,558

Etgo (MPa) 269 | 306 | 357 | 1058 | 4916 | 4416 | 1360|2100 |3 510

Ainsi, quel que soit la teneur en liant, le critere d’age, autorisant la circulation, n'est pas satisfait
pour AT. Toutefois, la limite de 1 MPa de résistance a la compression simple a été obtenue au
laboratoire apres 88 jours.
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Pour Sm, le critére de traficabilité n'est pas satisfait pour une teneur en eau de 3%. A 6 et 9% la
limite des 1MPa est atteinte méme avant 7 jours.

Pour SAm, le critére de traficabilité est satisfait & 21 jours pour une teneur en eau de 3%. A 6
et 9% la limite des 1MPa est atteinte méme avant 7 jours.

* Utilisation en couche de forme

Le critére de résistance a lI'immersion au jeune age est satisfait pour les sols de VB > 0,5 si
Resoi/Reso > 0,6 et si Regoi/Reso > 0,8 pour les sols de VB<=0,5.

Au vu du Tableau 4-4, ce critére n'est pas respecté pour AT et pour Sm a 3% tandis qu'il I'est
pour Sm a 6 et 9% ainsi que pour SAm quel que soit le traitement.

Suivant le GTS 2000 (remblais et couches de forme), sont reportés sur I’abaque présenté a la
Figure 4-8 les couples (Rt ; E) obtenus a 90 jours de cure des sols traités.

Ne figurent pas les couples (Rt ; E) de I’argile (AT) car les valeurs du module obtenues sont
inférieures a 10° MPa. Pour Sm, on note le passage rapide de la zone 5 (traitement a 3%) a la
zone 3 (traitement a 6%), puis a la zone 2 (9% de LHR) qui atteste d’une capacité du matériau
traité a étre réutilisé en assise de chaussée. Pour SAm, le passage a été progressif: zone 4
(traitement a 3%) a la zone 3 (traitement a 6%) puis a la zone 2 (traitement a 9%).

A R, (MPa) *
| 15 Sm3%
— [sm6%
g | //A— . Sm 9%
Zone 1 // ’::Q SAM3%
1 | O sam6%
| _ ] | ¥ spmo%
= + 4 7——‘
. | // g
 — —
— + 4 - /7 —
5% Zone 2 . :‘/V /f* //
%/f/ I = |
| == //
Zone 3 / 1 4 =il i
/‘ | {1
Zone 4 _/ ////
? -;/}Zfre 57 |
0
| =
108 2 5 104 2 E (MPa)

Figure 4-8 : Classement des matériaux traités selon (Rtoo ; Etoo) pour une couche de forme
(d’apres LCPC SETRA 2000a)

* Utilisation en couche d'assises

Le critére de résistance a I'immersion au jeune age est satisfait pour les sols de VB > 0,5 si
Rcsoi/Reso > 0,7 et si Regoi/Rego > 0,8 pour les sols de VB<=0,5. Ce critére n'est respecté que
pour Sm a 9% et SAm a 6 et 9%.
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Suivant le GTS 2007, figurent sur I’abaque présenté a la Figure 4-9 les couples (Rt ; E) obtenus
a 90 jours de cure des sols traités. Seuls ont pu étre positionnés les couples des sols Sm et SAm
traités a 6 et a 9% qui ont atteint les classes de résistance T1 et T2.

g 4 |
E o
K= a -+ Sm 6% | Sols fins el sableux
E W smo%
g— o SAm6% ols gravel/eux SOL T4
> 2 < samo% §"
© ! 1
& P SOL T3
< -
o | 501 HE B |
8 | . 7+ /79 | & SOL T2
£ 5 2 g : = 11 1
& i T T 4
8 ! 2 | | M M 0 P i SOL T
+3 25

: +1
§ 0.5 3 : ‘. | . B
(4 ’4 Z 7

0,4 i 17/ 6 y” t—t —1—4 T SOL TO

23+ As| +2¥%
0.3 Bo. 121 2 ! ‘
v 24 +267+16
19 u 13 )
7
0,2 4 21
V87
7
2 3 4 5 10 20 30 40

Module élastique E (10” MPa) a 90 jours minimum

Droite sols fins et sableux
- - - Droite sols graveleux

Figure 4-9 : Classement des matériaux traités selon (Rtoo ; Etoo) pour une couche d'assises
(d’aprés SETRA 2007)

Le sol AT, apres traitement au liant hydraulique, pourra étre utilisé que comme Partie
Supérieure des Terrassements de méme que le sol Sm 3% et SAm 3%. Pour la couche de

forme et couche d’assises, les sols traités utilisables sont classés dans le Tableau 4-5 en fonction
des zones et des classes mécaniques.

Tableau 4-5 : Utilisation possible des sols apres traitement (GTR-GTS)

Couche de forme | Couche d'assises
Sm 6% zone 5 Classe T1
Sm 9% zone 2 Classe T2
SAm 3% zone 4 Non
SAm 6% zone 3 Classe T1
SAm 9% zone 2 Classe T2
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4-1-3-2- Approche CEBTP 1980

4-1-3-2-1- Sols a I'état naturel
Les caractéristiques (dans l'approche CEBTP) des sols naturels qui seront traités sont rappelées
dans le tableau ci-dessous.

Tableau 4-6 : Récapitulatif des critéres d'utilisation des sols non traités

Criteres AT Sm SAm
1P <40
Plateforme (I;II: << 27 OOA) Non Oui Oui
MO < 3%
CBR>5
IP <20 Non Oui Oui
Pgo < 35

1,9 < pamax < 2,1

7 < Wopt <13
CBR 95% OPM > 30 Non Non Non
10 <P80 <30

5<IP<20

Couche de
forme

Couche de
fondation

Ainsi, le sol AT ne peut pas étre utilisé dans son état naturel; il devra étre substitué ou traité en
place. Sm et SAm peuvent étre utilisés en I'état comme plateforme et couche de forme.

Selon le CEBTP, pour pouvoir étre traité, il faut que les sols argileux répondent en outre a
d'autres criteres rappelés dans le Tableau 4-7.

Tableau 4-7: Caractéristiques des sables argileux aptes pour un traitement (CEBTP 1984)

Sm SAm
Dimension maximale 0,5 a 10mm 2 2
Passant a 80 pm <50% 4,81 11,61
Coefficient d'uniformité Cu>5 2,47 5,33
Indice de plasticité <30 - 15
(mestle psant 3 0do5mmy | <2300 88x 15 =1320
MO < 2% 0,85 1,21

Ainsi, SAm vérifie toutes les conditions pour étre traitée au Liant. Quant a Sm, il ne répond
pas au critere du coefficient d'uniformité (Cu > 5).

4-1-3-2-2- Sols traités

Les sols Sm et SAm non traités peuvent étre utilisés en plateforme et couche de forme; le
traitement apportera une amélioration de leurs performances mécaniques et les matériaux traités
pourront étre utilisés au besoin comme matériaux de plateforme et couche de forme. Pour une
utilisation en couche de fondation, apres traitement, on devra obtenir sur des éprouvettes
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compactées a 95% de la densité OPM et réalisées dans des moules Proctor, les valeurs
minimales (en fonction du trafic) présentées au Tableau 4-8 ; ce tableau donne également les
valeurs atteintes pour les sols étudiés apres traitement.

Tableau 4-8 : Caractéristiques des sols apres traitement

Valeurs AT Sm SAm

minimales

T1- | T4-

3% | 6% | 9% | 3% | 6% | 9% | 3% | 6% | 9%

T3 T5
Reoenbars | 5 10 | 439 | 497 | 6,19 | 524 | 16,06 | 22,79 | 836 | 12,14 | 14,11
R{j;:n 2.5 5 ; - | 258 | 2,72 | 11,58 | 16,52 | 5,01 | 11,01 | 12,48
Rapport 0,5 - - 1042052072072 060 | 091 | 088
R'J/R.
CBR 60 80 5 9 10 85 | 280 | 455 | 50 95 | 140

Tableau 4-9 : Utilisation possible des sols aprés traitement en couche de fondation (CEBTP)

Sm SAm
3% | 6% | 9% | 3% | 6% | 9%
T1-T3 Oui Oui Oui Non Oui | Oui
T4 - T5 Non Oui Oui Non Oui | Oui

4-1-4- Synthése sur I’aspect macroscopique de I’étude

Le développement d’hydrates cimentaires est confirmé par les bonnes réponses obtenues apres
traitement pour les caractéristiques mécaniques étudiées (ICBR, résistance a la compression
simple, résistance a la traction indirecte, module). Toutefois, les améliorations constatées
dépendent de chaque type de sol. En effet, les résultats ont révéleé :

- les différences de comportement des courbes Proctor des sols traités (évolution de
la teneur en eau optimale et de la densité seche maximale en fonction de la teneur
en liant)

- évolution des parametres mécaniques dans diverses proportions (tres faible
évolution pour AT et évolution rapide pour Sm)
- une sensibilité a I’eau de certains échantillons traités.

En se basant sur le Tableau 4-5 et le Tableau 4-9 relatifs a 1’utilisation des sols étudiés en
technique routiére par la méthode GTR-GTS et la méthode CEBTP,

- les sols Sm et SAm traités a 6 et 9% sont utilisables en couche de forme et d'assises.

- le sol SAm 3% peut étre utilise comme couche de forme mais ne peut pas I'étre comme
couche d'assises. Selon le GTS, le sol Sm 3% n'est pas utilisable a cause de son insensibilité a
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I'eau alors que dans I'approche CEBTP, il pourra étre utilisé en couche de fondation mais pour
les classes de trafic T1 a T3.

- le sol AT tel que traité dans cette étude (2% de chaux + 3 @ 9% de LHR - compactage dans
les conditions OPN), ne peut étre utilisé ni comme couche de forme, ni comme couche de
fondation. 1l pourra toutefois &tre maintenu comme Partie Supérieure des Terrassements (PST)
dans certaines conditions de mise en ceuvre. Ces résultats macroscopiques posent encore le
probléme de difficulté de traitement des sols argileux tres plastiques. Or I’obtention de résultats
plus concluants serait intéressante pour contribuer a I’exploitation des sols de classe A4.

L’analyse de ces divers résultats obtenus a été poursuivie, au niveau des essais microscopiques
réalisés, pour une meilleure compréhension des phénomenes mis en évidence.

4-2- Aspects microscopiques

Par le traitement, les nouveaux composants apportés sont notamment: la Chaux (CaO), la
portlandite (Ca(OH»)), le gypse (CaSOgH4) et 1'anhydrite (CaSOs4). Les nouveaux composés
susceptibles d'étre formés sont répertoriés dans le Tableau 4-10. La troisiéme colonne présente
la notation cimentiére basée sur la nomenclature suivante: C = CaO ; C =CO,; S =Si0,; S =
SO; ; A=AlLOs ; H=H,0.

Tableau 4-10: Matériaux cimentaires les plus courants

. , Notation Formule
Formule développée . .\ X
cimenticre condensée
Calcite CaCOs CaC CaCOs
Portlandite Ca(OH): CH CaO,H»
Silicates de calcium . .
hydratés (CSH) 3Ca0O 28102 3H20 C3SzH3 Ca3812010H6
Aluminates de calcium
hydratés (CAH) 3Ca0 A1203 6H2O C3AH6 Ca3A12012H12
Aluminosilicates de 3Ca0 Al,0O3 Si0, 6H,O C3ASHg CazAlL,SiO4H»
calcium hydratés
(CASH) 2Ca0 Al0; Si02 8H,O C,ASH; Ca,AlbSi017H6
Ettringite (CASH) CasAlx(SO4)3(OH)12:26H20 | CsArS3Has | CasAlS3050Hes
Thaumasite (CSSCH) | CaSiOs, SO4Ca, CaCO315H,0 | C3SSCHis | CasSiSCOzsHs0

En traitement de sol, la minéralogie et la microstructure des analyses, sont principalement axées
vers la recherche de I’effet du traitement sur les propriétés de solidification du sol par
l'apparition de matériaux cimentaires. Particulierement, les CSH, les CAH et les CASH sont les
principaux facteurs de résistance a long terme et donc d'amélioration des propriétés
géotechniques du sol (Al-Mukhtar et al. 2012).

Seuls les échantillons de sols traités a 6% de LHR (l'argile ayant subi un prétraitement de 2% a
la chaux) et conservés pendant 90 jours en cure normale ont été soumis aux observations MEBE
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et a la microanalyse X. Les échantillons de sols traités a 3 et 9% de LHR et conservés pendant
90 jours en cure normale ont été soumis aux analyses thermiques et minéralogiques. Tous les
échantillons traités ont été soumis aux analyses chimiques.

4-2-1- Analyses chimiques par spectrométrie (ICP-OES)

Les résultats d'analyse chimique par la méthode ICP-OES sur les sols naturels et traités se

présentent au Tableau 4-11.

Tableau 4-11: Teneur en ¢léments chimiques des échantillons

SiOz2 | ALOs | Fe:0O3 | MnO | MgO | CaO | Na:0O | K:O | TiOz2 | P20s | PF | Total

AT 50,40 | 16,87 7,43 0,09 | 1,72 | 1,44 | 0,07 | 0,17 | 1,17 | 0,06 | 20,25 | 99,65
AT 3% 46,18 | 16,27 6,85 | 0,14 | 2,11 | 6,78 | 0,05 |0,15| 1,04 | 0,06 | 18,94 | 98,57
AT 6% 45,16 | 15,61 6,26 0,13 | 1,88 | 796 | 0,11 | 0,32 | 1,05 |<L.D.| 21,13 | 99,60
AT 9% 42,82 | 14,57 5,70 0,15 | 2,14 | 12,01 | 0,12 | 0,32 | 0,96 |<L.D.| 20,71 | 99,48
Sm 74,91 | 11,25 3,93 0,04 | 0,11 | 0,07 | 0,09 | 1,00 | 1,69 | 0,05 | 5,88 | 99,01
Sm 3% 60,13 | 14,36 5,78 0,05 | 1,00 | 4,56 | 0,29 | 1,921 0,92 | 0,10 | 10,12 | 99,24
Sm 6% 5491 | 13,25 5,12 0,08 | 1,38 | 9,33 | 0,28 | 1,74 | 0,85 | 0,10 | 12,04 | 99,07
Sm 9% 47,80 | 14,19 4,30 0,12 | 1,52 | 13,81 | 0,11 | 0,58 | 1,43 | 0,07 | 14,60 | 98,54
SAm 52,78 | 22,94 7,82 0,12 | 0,19 | 0,24 | 0,02 | 0,12 | 1,91 | 0,11 | 12,36 | 98,60
SAm3% | 49,60 | 19,24 8,20 0,13 | 0,82 | 5,36 | 0,07 | 0,21 | 1,54 | 0,19 | 13,37 | 98,73
SAm 6% | 46,86 | 19,32 6,18 0,15 | 1,02 | 895 | 0,06 | 0,18 | 1,48 | 0,10 | 14,57 | 98,88
SAm 9% | 45,06 | 17,73 7,31 0,15 | 1,23 | 9,75 | 0,09 | 0,22 | 1,35 | 0,17 | 15,45 | 98,50

Pour tous les échantillons traités, on observe de toute évidence une augmentation de la teneur
en CaO, due a l'incorporation des liants, compensée par une baisse de la teneur en SiO»; elle est
trés prononcée pour I'échantillon Sm (sable silteux traité a 9%) pour lequel on note une grande
variation au niveau de la teneur en CaO qui passe de 0,07 a 13,81% accompagnée d'une forte
augmentation de la perte au feu (H20O) qui va de 5,88 a 14,60%.

Le Tableau 4-12 donne les teneurs en calcite (obtenu par calcimétrie) et en soufre (obtenu par
dosage du carbone) avant et apres traitement a 6% aux liants hydrauliques routiers.

Tableau 4-12: Teneur en carbonate de calcium et en soufre des échantillons

AT AT 6% Sm Sm 6% SAm | SAm 6%
CaCO; 6,06 9,6 5,6 15,9 2,7 14,6
Soufre 0,13 0,19 0,11 0,68 0,46 0,6
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La teneur en carbonate de calcium varie considérablement apres traitement, quant a la teneur
en soufre la plus grande augmentation concerne 1'échantillon Sm. Ces variations proviennent
de l'apport des liants hydrauliques. Pour Sm et SAm, la réaction de carbonatation s’est donc
majoritairement produite.

4-2-2- ATD / ATG couplées au spectrometre de masse

La technique d’analyse thermique différentielle et thermogravimétrique (ATD/ATG) est
utilisée pour les matériaux cimentaires car elle permet d’évaluer, de fagon quantitative, les
proportions des différentes phases (silicates, aluminates et aluminosilicate de calcium hydratés,
portlandite, calcite, ettringite, etc.) qui y sont présentes. La masse diminue notablement lors de
la déshydratation (ou déshydroxylation) des nouveaux composés formés et lors de la
décarbonatation de la calcite. Dans le cas d’une pate de ciment, ces réactions de décomposition
chimique sont décalées les unes par rapport aux autres, ce qui permet de distinguer la
contribution de chaque phase a la perte de masse (Chen 2009; Baroghel-Bouny 1994):

- entre 450 et 550°C, décomposition de la portlandite en chaux libre;

- entre 550 et 650°C, décomposition (par déshydratation) des phases d’hydrates cimentaires
et formation d'une nouvelle forme de silicate bicalcique.

- entre 650 et 800°C, décomposition du carbonate de calcium. Le calcaire se décompose par
une réaction fortement endothermique qui libére du gaz carbonique.

Dans le cas des sols traités au liant, les températures de réaction des minéraux argileux
coincident avec ceux des matériaux exclusivement cimentaires. Par une analyse comparative
des pertes de masse (sols naturels, sols traités), les réactions dues aux matériaux cimentaires
pourront étre mises en évidence.

Les spectrometres de masse mettront en évidence particulierement les courbes de H>O et CO2
respectivement (m/z = 18 ; m/z = 44) m étant la masse et z le nombre de protons. Les courbes
ATD/ATG/DTG des échantillons traités sont présentés en annexe. De ces courbes sont extraites
les informations figurant sur les courbes récapitulatives ci-aprés qui présentent pour chaque sol
naturel et trait¢ les courbes superposées ATD/ATG et les spectrométres de masse
correspondants.

Echantillon AT

Pour I'échantillon AT, le pic attribué au départ de I'eau liée (124°C) est Iégerement déplacé vers
les basses températures; le pic attribué a la kaolinite (485°C) n'a pas connu de modification
avec le traitement; de pics de calcite sont apparus pour les sols traités. Le large pic
endothermique attribué aux smectites et observé a 766°C a été réduite et diminué vers de plus
fortes températures (820°C); le petit pic exothermique a 907°C tend a disparaitre avec le
traitement.
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Figure 4-10: Courbes ATD de AT non traité et traité

Le spectrogramme de masse de I'échantillon non traité révele que pour les départs d'eau (H20),
les fourchettes de température correspondante n'ont pas vari¢ avec le traitement. Par contre,
pour le dioxyde de carbone (CO3) le départ s'est fait progressivement entre 200 et 760°C pour
I'échantillon non traité. Pour 1'échantillon traité, on note trois pics d’intensités différentes aux
mémes températures, le plus intense étant obtenu entre 660 et 720°C preuve d'une
décomposition de la calcite. Un dernier départ est constaté pour I'échantillon traité a 9% entre
880 et 920°C.

m/z = 18 (H,0) m/z = 44 (CO,) |
——AT

—AT 3%
—AT 9%

1 v 1
0 200 400 600 800 1000 0 ' 500 1000
Température (°C) Température (°C)

Figure 4-11: Spectrometres de masse de AT non traité et traité

L'écart entre les pertes de masse commence par s'accentuer au voisinage de 500°C (Figure 4-
12). Les plus grandes différences de perte de masse obtenues suite au traitement se sont
produites pour les intervalles 0-100 et 650-800. Le premier correspond au départ d'eau tandis
que le second correcpond au départ de CO».
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Figure 4-12: Evolution de la perte de masse de AT

Echantillon Sm

Pour Sm, hormis le pic attrbué a la kaolinite, le traitement a modifié la position des pics ATD.
Le pic exothermique obtenu a 943°C n'est plus perceptible pour 1'échantillon traité.
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Figure 4-13: Courbes ATD de Sm naturel et traité
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Figure 4-14: Courbes ATD ATG et spectromeétres de masse de Sm naturel et traité

Comme pour 1'échantillon AT, les fourchettes de température correspondantes au départ d'eau

(H20) n'ont pas varié avec le traitement. Pour le CO2, on note un départ uniforme entre 160 et

600°C pour 1'échantillon non traité, 2 pics supplémentaires pour le traitement a 6% et 3 pour

celui a 9%.

L’évolution de perte de masse est donnée par la Figure 4-15.
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Figure 4-15: Evolution de la perte de masse de Sm
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Cet échantillon a une faible perte de masse (5,98% par ATG) confirmée par la valeur de 5,88%
pour la perte au feu obtenue par ICP-OES au SARM-Nancy. Une fois traité, cette perte de masse
(ATD/ATG) est passée a 11,20% (traitement a 9%) confirmé par la valeur de perte au feu de
14,60% obtenue par ICP-OES au SARM-Nancy. Il semble qu'il y a eu un exces du produit du
traitement qui a consommé 1'eau et qui I'a libéré des les faibles températures; cette hypothese
est confirmée par la forte teneur en CaO dans I'échantillon traité (13,81%) par rapport a une
teneur initiale de 0,07% et par les pics de CaO observés sur les diffractogrammes.

Echantillon SAm

DT (uV/mg) sAm
= SAm 3%
0,00E+00 -
-1,50E-01 -
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-6,00E-01 T T T T —
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Figure 4-16: Courbes ATD de SAm naturel et traité

Pour I'échantillon SAm, on note également que la courbe du sol traité¢ a la méme allure ; la
différence se situe par ’apparition d’un pic (700°C) pour SAm 3% et qui s’est accentué et
décalé (720°C) pour le traitement a 9%. Avec le spectrométre de masse associé (Figure 4-17),
on constate qu’un dégagement de CO- est lié a ces pics.

Tout comme ['échantillon Sm, le pic exothermique obtenu a 960°C et attribué au phénomeéne
de recristallisation de la kaolinite est fortement atténué une fois 1'échantillon traité.
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Figure 4-17: Spectromeétre de masse de SAm naturel et traité
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Figure 4-18: Evolution de la perte de masse de SAm

L'évolution de la perte de masse est représentée par la Figure 4-18 qui montre que I'écart entre
les pertes de masse commence par s'accentuer au voisinage de 650°C.

Le Tableau 4-13 présentant les valeurs absolues montre que si 1'essentiel des pertes de masse
s'effectuent pour les sols traités et non traités avant 650°C, les différences de pertes de masse
des sols traités par rapport aux sols non traités plus important dans la fourchette 650°C-1000°C.
Aux phénomenes ayant lieu dans les sols naturels se sont ajoutés les départs dus aux matériaux
cimentaires. Les phénomenes se chevauchant, nous avons considéré que la perte de masse due
au traitement correspond a la différence entre la perte de masse du sol non traité et celle du sol
traité. Apres avoir obtenu les valeurs absolues, nous avons calculé les pourcentages de perte de
masse entre les plages 0 et 650°C puis 650 et 1000°C (correspondant surtout a la carbonatation),
les spectrogrammes de masse des échantillons traités révélant tous des départs de CO; au
voisinage de 650°C.

Tableau 4-13: Récapitulatif des pertes de masse

AT |AT 3% |AT9% | Sm |[Sm 3% |Sm 9% | SAm |SAm 3% | SAm 9%
0-650 °C 13,44 | 17,26 | 15,73 | 5,28 7,94 8,93 | 11,11 | 11,19 11,35
650-1000 °C| 1,79 2,24 3,76 0,70 1,73 2,27 0,82 1,43 2,49
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De ce tableau il ressort que la plus grande perte de masse se produit avant 650° (perte relative
surtout au départ d’eau) et que globalement les pertes de masse évoluent avec la teneur en liant.
Ainsi I’ajout de liant nécessite un besoin en hydratation des sols traités nécessaire a la formation
des nouveaux composés c’est-a-dire des hydrates cimentaires. Entre 650 et 1000°C, les pertes
de masse observées sont relativement faibles mais leurs valeurs évoluent cependant
considérablement du sol non traité au sol traité a 9% ; cette variation concerne surtout les
réactions liées a la formation des nouveaux composés suite au traitement des sols.

Le traitement n’influe pas sur la structure de la kaolinite (400°C) et a 950°C la recristalisation
n’a pas toujours lieu. Le traitement des sols montre la présence de nouveaux pics aux environs
de 700°C qui s’accentue et se décalent vers 720°C avec la teneur en liant. Ces pics sont
accompagnés d’un départ de CO> mis en évidence par les spectrométres de masse. Ainsi pour
les sols objets de cette étude, une réaction se produit pour les hydrates formés a partir de 700°C.

4-2-3- Diffraction aux rayons X

L'analyse DRX est faite les sols traités afin de rechercher de maniére qualitative la formation
d'hydrates cimentaires. Plusieurs chercheurs ont observé a la DRX les matériaux cimentaires:
Jha et Sivapullaiah (2014), Sharma et al. (2012), Vamberto et al. (2014), Minet (2003) ce qui
nous a permis de répertorier quelques pics de matériaux cimentaires et de carbonates présentés
dans le Tableau 4-14.

Tableau 4-14: Quelques pics de matériaux cimentaires

(Angstrong) 20 Matériaux
12,85 6,87 Silicate de calcium hydraté (CSH)
9,66 9,15 Ettringite (CASH)
5,45 16,24 Silicate de calcium hydraté (CSH)
4,97 17,85 Chaux (CaO)
4,67 19,00 Ca(OH).
3,86 23,1 Calcite magnésienne
3,54 25,12 Aluminate de calcium hydraté (CAH)
3,13 28,50 Chaux (CaO)
3,06 29,16 Silicate de calcium hydraté (CSH)
3,04 29,30 Calcite (CaCOs)
2,90 30,74 Ankérite
2,89 30,90 Dolomite
2,80 31,86 CSH

Les diffractogrammes superposés des échantillons traités et non traités sont présentés par les
figures suivantes. On observe la formation de nouveaux minéraux et la disparition d'autres. La
recherche de pics avec le logiciel EVA nous a permis de préciser les minéraux associés aux
nouveaux pics ainsi que leurs formules. Ces pics sont numerotés et entourés en rouge sur les
figures des diffractogrammes justaposés et les formules associés sont mentionnés dans les zones
encadrées.
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1= Mgo,03Cao,97CO3 (23,140) —AT
2 = Ca3Si(OH)s (CO3)(SO4).12H20 (26,1°)
3 =CaC03 (29,5°)

—AT 3%
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Figure 4-19: Diffractogrammes juxtaposés de AT

Pour I'échantillon AT, le changement noté pour les deux traitements (3% et 9%) est la formation
de la calcite magnésienne (Mgo,03Cao,97CO3) manifestée par sa raie a 23,10°. A 9% de LHR, on
note un pic de thaumasite a 26,1° et enfin le pic de la calcite (CaCOs3) manifestée a 29,5°. De
plus, on observe que le pic principal de la smectite (5,6°) devient moins intense apres traitement.
Ceci est dii, selon Sharma et al. (2012), a la modification de la structure de la montmorillonite.
Inversement, il est noté une intensification des pics de la kaolinite et de la calcite avec le
traitement. Le pic apparu a 9% de traitement montre I'importance du dosage.

—35Sm
1 = CASH (9,08°) ——Sm 3%
2 = CSH (15,78°)
3=Ca0 (17,82°) ——Sm 9%
4 = Déplacement de pic (22.5 3 23.8°)
T 1
4 8 12 16 20 24 28 2Théta 33

Figure 4-20: Diffractogrammes juxtaposés de Sm

Si pour le sol AT, l'apparition de matériaux cimentaires n'est pas si évidente, pour les sols Sm
et SAm (classe B2), leur apparition s'est manifestée déja a partir de 3% de traitement pour Sm.
Pour Sm, on note particuliérement a 3 et a 9% les pics de l'ettringite (CASH) et de la chaux
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(Ca0); le pic du silicate de calcium hydraté (CSH) n'est visible que pour le traitement a 9%. On
note en outre la disparition de certains pics (par exemple 22,5°) suivi de 'appartition d'autres
pics (a 23,8°). En ce qui concerne la calcite, sa présence déja manifeste pour 1'échantillon non
traitée s'est accrue avec le traitement a 9%. Le pic de CaO fait penser a un exces du produit de
traitement.

- ——SAm
1= CASH (9,00°) .
2 = CSH (15,64°) —SAm 3%
3 = Mgo,03Cag,97 CO3(23,14°) —SAm 9%
4 = CaCO; (29,48°)

4
3
2

4 8 12 16 20 24 28 2Théta g,

Figure 4-21: Diffractogrammes juxtaposés de SAm

Pour SAm, l'apparition des pics de (CASH) et de (CSH) ne s'est fait que faiblement pour le
traitement a 9%. Les pics de calcite sont apparus déja a 3%.

La calcite, apparue apres traitement pour les échantillons AT et SAm, indique une réaction de
carbonatation au cours de la maturation. On note également la disparition de certains pics,
notamment ceux des carbonates. En somme, l'apparition des matériaux cimentaires CSH et
CASH est fonction du sol et du dosage. Pour le dosage a 9% ces matériaux se sont développés
sur les sols de classe B2 et pas sur celui de classe A4, on peut conclure que pour AT, les teneurs
en liant (2% Chaux + 9% de LHR) ne sont pas suffisantes ou que les conditions de réactions
n'étaient pas toutes réunies.

4-2-4- Observations au MEBE

Les observations au Microscope Environnemental a Balayage Environnemental (MEBE) des
sols traités sont présentées dans cette section. Les analyses effectuées sur les sols non traités
ont révélé (Cf. Chap 3) leur composition minéralogique : I'échantillon AT naturel est un
mélange de smectite, de kaolinite et de quartz. Les échantillons Sm et SAm sont des mélanges
de kaolinite et de quartz, I'échantillon Sm étant le plus riche en silice.

La Figure 4-22 nous permet de comparer l'aspect ainsi que les spectres de I'échantillon AT du
sol naturel (A) et du sol traité (B).
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Apres le traitement, on observe toujours la présence des feuillets d'argile mais apparemment
rigidifiées. Une analyse rapide des pourcentages atomiques des ¢léments montre 1'évolution
constatée par l'analyse chimique par ICP-OES a savoir une baisse en silicium et en aluminium

et une hausse en calcium.

Elément  At%

Elément At % E
C 3‘20 4 = [} 6,10
1 o} 67.72 o} 64,84
E Na 0,07 Mg 1,22
Miz 1,07 Al 6,55
A 8,75 . !

Si 16,54 SS' 102'2731

K 0,08 ,
Ca 0,62 Ca 6,18
Ti 0.29 Ti 0,25
Fe 1,66 T Fe 1,93
Total 100 Total 100

1as e san “on T8

Figure 4-22: Images MEB de AT non traité (A) et traité a 6% (B)

Les micrographies obtenues a faible grossissement montrent I'aspect d'ensemble d'agrégation
des particules (Figure 4-23).

A —————————300um | » 100 pm
Figure 4-23: Images MEB de AT traité a 6%

La Figure 4-24 nous montre un enchevétrement visible également sur la zone encerclée 2 de
I'image BSE (Figure 4-25-A). Une microanalyse ponctuelle en cet endroit nous donne le spectre
EDS associé qui montre la présence du souffre et du calcium.
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Figure 4-24: Images MEB de AT traité

La cartographie effectuée a permis d'avoir les images des éléments dont les plus importants sont
présentées a la Figure 4-25. Les éléments de cartographie ont montré une superposition des
éléments Ca et C (cercle 1) d'une part et Ca et S (cercle 2) d'autre part.

Pour la quantification des composants soufrés, nous considérerons notamment la calcite mise
en évidence par la DRX pour les sols traités a 3% et a 9% puis la thaumasite détecté pour le sol
traité a 9%. Ainsi, la quantification ponctuelle de la partie encerclée en rouge (Figure 4-24) a
donné 40% de thaumasite 10% de calcite, 15% d'anhydrite et 32% de smectite.

E:Sk. F:Tik.
Figure 4-25: Eléments de cartographie de AT 6%

La reconstitution de phase effectuée a donné 1'image et les spectres présentés a la Figure 4-26.

On constate que les éléments apportés (6%) se sont liés avec 'argile avec quelques zones de
plus fortes concentrations de produits cimentaires.
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Les proportions sont mentionnées dans le Tableau 4-15.

100 um
i Si

Elément At % Elément At%
C 6,45 Cc 12,68
o 66,96 O 63,65
Na 0,03 Na 0,03
Ma 1,16 Ma 0,74
Al 737 Al 347
Si 14,12 Si 6,78
P 0,02 S 0,32
S 0,12 K 0,08
K 0,06 Ca 10,61
Ca 1,57 Ti 0.29
Ti 0,19 Fe 1,35
Mn 0,05 Total 100
Fe 1,94

Total 100

PR o i

Phase 1 (gris 94,36%) Phase 2 (rouge 4,96%)

Figure 4-26: Reconstitution de phases de AT 6%

Tableau 4-15: Composition surfacique des spectres du sol AT 6%

Phase 1 | Phase 2 Movenne

(94,4%) | (4,9%) y

Calcite CaCOs 6 48 8
Smectite | (Na,Ca)o3(Al,Mg)-Sis010(0OH),.2H,0 83 37 80,1
Thaumasite CasSiSCOz5H30 3,7 9,9 4,0
Anatase TiO, 0,6 0,9 0,6
Goethite FeOOH 5,8 4.1 5,7
99,1 99,8 98,4

Au total, la surface observée est constituée de 80% de smectite, 8% de calcite, 6% de goethite,
4% de thaumasite et 0,6% d'anatase.
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Echantillon Sm

La Figure 4-27 présente la microstructure de 1'échantillon Sm trait¢ ou l'on note a faible
grossissement I’empilement de grumeaux entouré de coques (Figure 4-27-A). On observe des
amas d’ettringite sous forme d'aiguilles de quelques micrometres de long (Figure 4-27-B).

A : . . 40 um B ]

Figure 4-27: Quelques images MEB de Sm 6%
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Figure 4-28: Image MEB et spectre EDS de différentes parties de Sm traité a 6%

Sur la Figure 4-28, on distingue différentes parties qui révelent 'hétérogénéité du sol traité. On
note, sur la base des spectres EDS, les éléments soufre (S) et calcium (Ca) dont la présence
varie en fonction des zones. Ainsi, la zone notée 1 montre les aiguilles d'ettringite avec une
teneur en S (1,91%) et en Ca (11,11%). La morphologie et la microanalyse chimique montrent
qu’il s’agit d’ettringite, ce que confirment les résultats obtenus par la diffraction des rayons X.
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Pour le spectre 1, les calculs de quantification aboutissent & une proportion surfacique de 39%
d'ettringite aciculaire. En observant la partie concernée (Figure 4-28-A), on se rend compte du
volume important de vide généré par la formation de ce composé; en effet, le volume total
occupé par I'hydrate est toujours plus grand que le volume des réactifs initiaux (Orsetti 1997).

La quantification sommaire des zones 2 et 3 montre qu'il s'agit de mélanges d'argile, de composé
sulfaté et d'autres matériaux cimentaires. La zone 4 est du quartz (91%) recouvert de chaux ou
de calcite.

Les éléments issus de la cartographie effectuée montrent que le soufre est assez répandu sur la
surface observée. On note une superposition des éléments Ca et Mg en plusieurs endroits (par
exemple les zones encerclées en bleu sur la Figure 4-29-C).

D: Mg K. E:S«k.
Figure 4-29: Eléments de cartographie de Sm 6%
Pour cet échantillon, la reconstitution de phases n'a pu étre faite, les données de la cartographie
ayant €t€ corrompues.
Echantillon SAm

Les images obtenues a faible grossissement pour SAm traité a 6% (Figure 4-30-A et B)
montrent des amas de grains enrobés. L'image de la Figure 4-30-C présente différentes facettes
sur lesquelles des microanalyses ont été effectuées.

La vue 1 est du quartz (34%) recouvert de minéraux secondaire soufrés (11%), de calcite (29%)
et d'autres matériaux cimentaires. La partie 2 montre une argile (71% de kaolinite) insérée entre
la calcite (20%) et une ettringite massive (7%).

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~ 168 ~



Chapitre 4: Etude du traitement des sols au liant hydraulique routier

100um C 40 um
T i Elément At %
Elément At % C 7,27 ,
5,82 0 61,02 Elément  At%
0] 60,62 Ma 0.65 C 6,61
Na 0,14 Al 11,08 0 58,92
Ma 3.41 i 13.15
| Al 473 0.05 “ﬁ? gii
Si 11,42 0.34 ! '
a S 0,56 0,28 Si 3,38
K 0,17 4,62 S 13,11
Ca 12,51 0,62 Ca 15,04
Ti 0,21 0,91 £ 4
Fe 0,43 100 N 0.46
Total 100

Spectre 3

Spectre 1

Spectre 2

Figure 4-30: Image MEB et spectre EDS de SAm 6%

Pour I'élément 3, le ratio Ca/S voisin de 1 nous conduit a un élément formé de 79% d'anhydrite
et de 10% de calcite; cette forte teneur en CaSO4 montre qu'une partie du liant (anhydrite) n'a
pas pu réagir avec le sol peut-étre pour raison de teneur en eau insuffisante.

Les éléments issus d'une cartographie sont présentés a la Figure 4-31.
KENTY R R TAI

A - Image en BSE C:Caxk.

D : Mgk E:S«k.

Figure 4-31: Eléments de cartographie de SAm 6%
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On note une superposition du Ca et du Mg et une concentration par endroits du soufre mais qui
se retrouve aux endroits ou existe le calcium. Le carbone est plus ou moins réparti de fagon
homogene.

La reconstitution de phase a donné I'image ainsi que les spectres de la Figure 4-32.

Elément At %
C

9,94

0 62,97

Na 0,05
Ma 0,52
Al 9,42
Si 11,34

S 0,14

Cl 0,08

K 0,11

Ca 2,14
Ti 041

Fe 2,83

Total 100

100 pm Spectre phase 1 (bleu 53,01%)

8i

& 0,
Elément AL% Elément At %
Ga c C 8,83

11,72
59.23 0 61,39
0,05 Na 0,04
1,16 Mg 0,33
450 Al 49
0,56 . N P
0,06 \
0.17 K 0,08
12,71 Ca 1,76
2%2 Ti 0,22
. Fe 1,62

100 Total 100
A i

Spectre phase 2 (jaune : 29,1%) Spectre phase 3 (cyan:17,8%)

Figure 4-32: Reconstitution de phases - Spectres de SAm 6%

On distingue trois phases: la premiére phase en bleu montre une argile; la quantification donne
61% de kaolinite, 9% de calcite et 6% de quartz; la deuxiéme phase (en jaune) met en évidence
les matériaux cimentaires: la calcite (48%), I'ettringite (15%) et la kaolinite (22%). La phase en
cyan concerne les grains de quartz (47%) inserés dans la matrice argileuse (kaolinite 32%)
mélangée a la calcite (7%).

Tableau 4-16: Composition surfacique des spectres du sol SAm 6%

Phase 1 | Phase 2 | Phase 3 Moyenne
(53%) | (29,1%) | (17,8%)

Calcite CaCOs3 9,3 48,4 7,3 20,3
Ettringite CasAl>S3050Hs4 2,8 15,0 3,1 6,4
Kaolinite SizAl,OgH4 60,6 22,2 31,3 44,2

Quiartz SiO; 6,0 10,3 475 14,7

Anatase TiO; 1,2 0,6 0,7 0,9
Hématite Fe,0s 7,1 3,6 4,05 5,5

87,1 100,0 93,9 92,0
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Au total, sur la surface SAm 6% observée est constituée de 44% de kaolinite, 20% de calcite,
15% de quartz, 7% d'ettringite et 5% d'hématite.

4-2-5- Syntheses sur ’aspect microscopie de I’étude

Apreés traitement, les observations au MEBE montrent le développement d’hydrates cimentaires
recouvrant les agrégats de particules de sol, la composition minéralogique des sols traités
¢évoluant en fonction de la nature des sols.

Les espéces minérales détectées en DRX sont la calcite, I'ettringite, les sulfates de calcium
hydratés, les aluminates de calcium hydratés ainsi que des carbonates. Ces minéraux ont été
confirmés par les observations MEB ainsi que les quantifications associées qui se résument
comme suit :

- AT 6% constituée de 69% de smectite, 5% de calcite, 6% de goethite, 4% de
thaumasite.

- A partir des observations et des spectres de Figure 4-28, on retient que Sm 6%
contient en proportion considérable les éléments suivants : ettringite, quartz,
kaolinite et calcite.

- SAm 6% constitué de 44% de kaolinite, 20% de calcite, 15% de quartz, 7%
d'ettringite et 5% d'hématite.

On pourrait en déduire que I’échantillon AT méme traité contient toujours une proportion
importante de smectite ; on ne note pas un développement important de matériau cimentaire
pouvant conférer de la résistance au sol traité. De plus la smectite étant toujours présente justifie
la sensibilité du sol traité a I’eau et les valeurs de gonflement obtenues au cours des essais.

Le développement important d’hydrates cimentaires dans 1’échantillon Sm 6% explique
I’évolution rapide des résistances mécaniques observées pour ce sol. La méme remarque est
faite pour SAm 6% mais dans une moindre mesure.

4-3- Conclusion

Trois sols ont été traités au liant hydraulique routier. Aprés traitement, en considérant les
critéres de caractérisation mécaniques utilisés en géotechnique routiére, il ressort que les 3 sols
se distinguent tant par leurs caractéristiques de compactage que par 1’évolution de leurs
performances mécaniques. Deux remarques importantes ont été faites en ce qui concerne
I’évolution de la teneur en eau des sols en fonction du dosage en liant.

La premicre concerne la baisse des teneurs en eau optimales en fonction du dosage pour les sols
SAm et AT (argileux a tres argileux) et a contrario leur augmentation pour Sm. Cette baisse de
la teneur en eau constatée pour les sols argileux peut étre due a la floculation des particules
argileuses suite a I’ajout du produit de traitement. Par contre, [’augmentation des teneurs en eau
de compactage pour les sols sableux pourrait s’expliquer par un besoin immédiat d’hydratation
du liant ajouté.
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La deuxiéme remarque concerne une augmentation des pertes de masse en fonction du dosage,
mise en évidence par les analyses ATD/ATG. Les différences de pertes de masse des sols traités
par rapport aux sols non traités sont plus importantes dans la fourchette 650°C-1000°C. Aux
phénomeénes ayant lieu dans les sols naturels se sont ajoutés les départs dus au développement
des matériaux cimentaires.

S’agissant de notre étude, pour le sol AT, en réalisant le compactage dans les conditions de
teneur en eau a l'optimum Proctor Normal, la formation d'hydrates cimentaires nécessaires a
I'amélioration des caractéristiques mécaniques ne s’est pas suffisamment produite. En effet, les
analyses DRX n'ont détecté la présence de matériaux cimentaires que pour 9% de traitement et
la microanalyse X effectuée sur le matériau traité a 6% a permis de quantifier 4% de thaumasite
et 5% de calcite ; ce qui justifie les faibles résistances mécaniques observées.

Ainsi, les analyses ont révélé un accroissement de la perte au feu des sols traités en fonction du
dosage en liant hydraulique qui devra étre pris en compte dans la définition des conditions de
compactage notamment celle de la teneur en eau.

Pour le sol Sm, le développement des matériaux cimentaires est évident et I'on note un
accroissement important des caractéristiques mécaniques. La DRX révele déja a 3% les
matériaux cimentaires dont 1'ettringite; la teneur en CaO constaté montre que tout le produit de
traitement n'a pas ét¢ consommé. Avec le MEBE, la morphologie et la microanalyse X
confirment la présence d'ettringite aciculaire pour le sol traité a 6% qui est largement réparti
dans tout 1'échantillon. La quantification donne une proportion surfacique importante pour ce
minéral expansif.

Pour le sol SAm, le développement des matériaux cimentaires ne s'est vraiment réalisé que pour
le traitement a 9% méme si les pics de calcite sont apparus déja a 3%. Les résultats de la
microanalyse X effectuée sur le matériau traité a 6% ont permis de quantifier 7% d'ettringite et
20% de calcite.

Ainsi, les différentes méthodes utilisées ont révélé des facettes particuliéres sur I'étude de
traitement des sols fins. Particulierement les informations apportées par les observations au
MEB Environnemental, les analyses thermiques et la DRX sont importantes et permettent de
compléter les études géotechniques usuelles en matiére de traitement des sols.
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5- CONCLUSIONS GENERALES

Les essais en technique routiére sont réglementés par plusieurs normes. Les résultats fournissent
essentiellement des parametres mécaniques qui permettent d’apprécier la conformité d'un
matériau pour sa mise en ceuvre dans les structures de chaussées. S’agissant du cas particulier
des sols fins argileux, des corrélations ont été établies mais I'appréciation du comportement des
sols par les seuls parametres mécaniques est quelquefois biaisée lorsque 1’on se référe a leur
nature minéralogique. En effet, les sols sont des milieux complexes constitués d’un mélange de
particules (minéraux, matiéres organiques, ...), leurs propriétés physiques et mécaniques
dépendant de la nature des assemblages minéraux notamment argileux. Certains de ces sols, de
par leurs caractéristiques géotechniques inadéquates, sont souvent traités. C’est le cas du
traitement aux liants hydrauliques qui est un procédé présentant comme avantage majeur
I’amélioration des propriétés géotechniques et mécaniques de ces sols «médiocres» ; ceci offre
la possibilité¢ d’utilisation des sols de proximité plutoét que leur évacuation. Les traitements,
quelques fois, ne donnent pas les résultats escomptés. Cette inefficacité du traitement peut se
manifester par des désordres structuraux (fissuration, gonflement, etc.). De nos jours, il se
développe de plus en plus des méthodes a 1’échelle microscopique ; les études géotechniques
routiéres peuvent ainsi étre complétées et plus approfondies.

Dans cette perspective, nous avons réalisé des études afin de maitriser le comportement des sols
de la région ouest de la dépression de la Lama au Sud du Bénin, ou s'observent particuliérement
les phénomeénes dus au retrait-gonflement des sols. Quatre échantillons de sols argileux (AT1,
LT, SA et AT2) provenant de cette dépression de la Lama et deux autres ¢chantillons (Sm et
SAm) prélevés sur d’autres formations au Sud de la Lama ont fait I’objet de cette étude. Les
essais ont €teé réalisés de 1’échelle macroscopique a 1’échelle microscopique.

Les essais macroscopiques réalisés concernent essentiellement les essais mécaniques et
géotechniques usuels ; quant aux essais microscopiques, ils prennent en compte les analyses
chimiques, thermiques, minéralogiques et microstructurales.

Les conclusions issues des essais d'identification géotechniques classent les sols AT1, LT et
AT?2 parmi ceux admettant un fort potentiel de gonflement et de retrait. Cependant, les résultats
d’essai de gonflement libre montrent que LT n’est pas aussi réactive au gonflement comme le
prédisposent ses paramétres d’identification simple. Cette non concordance constatée entre les
résultats des essais de gonflement libre et les méthodes usuelles de caractérisation a été
expliquée sur la base des essais microscopiques (minéralogiques, chimiques, thermiques et
observations MEBE) par la différence de composition d'argile minérale de chaque sol.

En effet, ces différents essais microscopiques ont permis de déduire les principaux minéraux et
de faire leurs quantifications notamment a partir de la microanalyse X et des résultats de DRX.
On note que la kaolinite et le quartz sont les minéraux dominants dans les échantillons SA, Sm
et SAm ; I'échantillon AT2 est un mélange de plusieurs types d'argile; I'échantillon AT1 est
dominé par une argile smectique et I'échantillon LT est principalement de la palygorskite, une
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argile fibreuse. Cette structure fibreuse révélée par la MEBE pour LT (palygorskite) est a
I'origine de son comportement macroscopique.

Ainsi, les classifications issues des essais d'identification géotechniques réalisés ont confirmé
le fort potentiel de gonflement et de retrait des sols AT1 et AT2 qui sont donc a 1'origine des
fortes dégradations rencontrées dans la région. LT constitué de minéraux fibreux, n'étant pas
aussi réactif que AT1 et AT2 n'est pas autant responsable des dégradations observeées.

En considérant les critéres de caractérisation mécaniques utilisés en géotechnique routiere, il
ressort que lors du traitement, les trois sols se distinguent par leurs performances mécaniques
acquises. En somme, dans le domaine routier, dans les conditions définies de traitement,

- AT n'est pas recommandable pour étre une couche de chaussée. Toutefois le traitement a
amélioré ses performances mécaniques et dans des conditions a définir en tenant compte de
I'environnement et des conditions climatiques, il pourra étre utilisé comme Partie Supérieure de
Terrassement. Ce résultat, d’amélioration substantielle du sol traité, permettra I’utilisation de
ces types de matériaux de proximité qui a priori devraient étre rejetés.

- les sols Sm et SAm traités a 3% peuvent étre utilisés comme couche de forme. Du point de
vue mécanique, les sols Sm et SAm traités a 6 et 9% sont utilisables a tous les niveaux du corps
de chausseées.

Les résultats des analyses macroscopiques et microscopiques montrent, pour les sols argileux
trés plastiques, la nécessité de réaliser le compactage du c6té humide de 1'Optimum Proctor
Normal. En effet pour le sol AT, pour le compactage réalis¢ dans les conditions de teneur en
eau a l'optimum Proctor Normal, le développement d'hydrates cimentaires nécessaires a
I'amélioration des caractéristiques ne s’est pas produit comme escompté. Ce développement des
matériaux cimentaires, qui est fortement dépendant de la teneur en liant, a été tres rapide et s’est
manifesté par un accroissement important des caractéristiques mécaniques pour le sol Sm.

Aussi, les différentes méthodes utilisées ont-elles réveélé des facettes particuliéres sur I'étude de
traitement des sols fins. Principalement, nous avons noté que les informations apportées par les
observations au MEBE, les analyses thermiques et la DRX sont tres importantes et ont permis
de compléter I’analyse des résultats géotechniques en matiére de traitement des sols. Nos
analyses microscopiques ont révélé notamment :

- que le développement des hydrates cimentaires confére au matériau traité une bonne
résistance mécanique.

- des pics de diffraction de CaO qui sont un indicateur pour I’estimation du dosage
optimum.

- que le traitement n’influe pas sur les pics ATD/ATG de la kaolinite.

- des pics ATD/ATG de la smectite qui sont décalés vers des températures plus élevées
apres le traitement.

- une augmentation des pertes de masse, notamment entre 0 et 650°C (pour les départs de
H>0) et entre 650 et 1000°C (pour les départs de CO»).

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~174 ~



Conclusions et perspectives

En somme, les méthodes de caractérisation géotechnique permettent d’avoir une idée générale
du potentiel de gonflement, mais pour les études d’envergure, il serait opportun de prendre en
compte la réalisation des études microscopiques afin d’avoir non seulement des informations
plus pertinentes et plus précises sur la composition minéralogique des sols argileux, mais aussi
pour mieux apprécier leur aptitude au gonflement.

PERSPECTIVES

Nos recherches ouvrent plusieurs pistes en termes de perspectives. En effet, au-dela des
résultats appréciables que nous avons mis en évidence, nous avons débouché sur bon nombre
d’informations sur la caractérisation des sols argileux et leur traitement au liant hydraulique
routier qui laissent, pour des recherches futures, des ouvertures telles que :

I’étude comparative de différents liants et recherche de catalyseurs a mettre en jeu
pour favoriser la formation suffisante d’hydrates dans le cas des sols de classe A4.
Ceci dans le but, non seulement de développer une bonne résistance mécanique de
ces sols traités, mais aussi pour réduire substantiellement leur sensibilité a 1’eau.

- la prise en compte, dans la caractérisation des sols argileux en techniques routieres,
de l'essai de gonflement libre : cet essai, réalisé suivant le principe de la norme XP
84-703 mise au point pour la détermination de la capacité de gonflement de ’argile
dans les geosynthétiques bentonitiques, a permis de déceler le caractére particulier
de I’argile fibreuse. Il pourrait étre approfondi pour mieux étre adapté aux études
des sols argileux dans le domaine routier. Une mise au point, de corrélations entre
les caractéristiques de gonflement et les résultats de cet essai, pourra étre recherchée.

- laquantification des minéraux dans les sols argileux : les méthodes de quantification
des minéraux utilisées dans le présent document, en particulier celle se basant sur
les pourcentages atomiques des €léments obtenus par la microanalyse X doit étre
plus élaborée.

- I’¢étude de la recherche de la teneur en eau optimale de compactage pour les sols
argileux de classe A4 traités au liant hydraulique routier; cette teneur en eau devra,
non seulement satisfaire a un bon compactage, mais également permettre
I’hydratation complete du liant et donner par la suite de meilleures résistances
mécaniques.
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Annexes

ANNEXES

Annexe 1: Classification

1- Classification LPC (Magnan, 1997)
La classification LPC utilise les résultats d'essais classiques d'identification des sols :

- des criteres granulométriques :

les pourcentages de gravier, sable et particules fines (tamisats a 2 mm et 0,08 mm) ;

* la forme de la courbe granulométrique : le coefficient d'uniformité ou de Hazen

Cu, le coefficient de courbure Ce ;

- les caractéristiques de plasticité wy et Ip, et la ligne A d'équation IP = 0,73 (w. — 20)
(relation de Casagrande).
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Figure A-1: Classification des sols fins (+ de 50 % d'éléments < 0,08 mm) en
laboratoire. Diagramme de plasticité

Définitions SyLn|13bcc:>Ie Conditions Appellations
Gb Cu = Dgo/D1o > 4 et Grave propre
Plus de 50 % des  |moins de 5 % 1 < C¢ = (D30)*/D1oDgo < 3 bien graduée
AlA > d'éléments < 0,08 mm —
eletments 0,08 mm em Une des conditions de Gb n'est  |Grave propre
Graves g?anligtre > 2 mm pas satisfaite mal graduée
GL Limites d'Atterberg au-dessous |Grave
plus de 12 % de la ligne A (figure 5) limoneuse
d'éléments < 0,08 mm Ga  |Limites d'Atterberg au-dessus de (Grave
la ligne A (figure 5) argileuse
Sh Cu = Dgo/D1o > 6 et Sable propre
moins de 5 % 1 < Cc= (D30)4/D1oDeo < 3 bien gradué
Plus de 50 % des |0 €léments < 0,08 mm om |Une des conditions de Sb nest |Sable propre
éléments > 0.08 mm pas satisfaite mal gradué
Sable ont un ’ SL Limites d'Atterberg au-dessous |Sable
diamétre <2 mm plus de 12 % de la ligne A (figure5) limoneux
d'éléments < 0,08 mm imi - -
SA Llrr_ntes d At_terberg au-dessus de Sable argileux
la ligne A (figure 5)

NB : Lorsque la teneur en particules fines (< 0,08 mm) est comprise entre 5 et 12 %, on utilise un double symbole.

Par exemple : Sh-SL.

Tableau A 1 - Classification des sols grenus en laboratoire (+ de 50 % d'éléments > 0,08 mm)
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2- Classification GTR
2-1- Selon la nature du sol

Cette classification est basée sur :
* les caracteéristiques granulométriques : Dmax, D, passant a 80um

La détermination de la granulométrie suivant les spécifications de la norme XP P94-041 apporte
des informations sur la proportion de la fraction fine, inférieure a 80um. Cette fraction peut ensuite
étre reprise lors d’un essai de sédimentométrie (NF P94-057) pour définir la quantité d’argiles
(fraction inférieure a 2um). Pour des raisons techniques telles que le malaxage, un seuil a 50
mm a été établi. Pour les sols fins (diametre des particules inférieur ou égal a 50 mm), des sous-
classes, basées sur la granulométrie (seuils a 2mm et 80um) et P’argilosité (Figure A-2),
découpent ensuite ces sols pour des raisons de sensibilité a 1’eau. Schématiquement, ces sols
secs se comportent comme une roche tendre alors qu’un sol gorgé d’eau se comporte comme
une boue.

* 'activité argileuse par la valeur au bleu du sol VB (NF P94-068) et/ou l'argilosité par
Dindice de plasticité IP (NF P94-051) : influence de la fraction argileuse et sensibilité a I’eau.

La surface spécifique des argiles étant prépondérante par rapport a celle d’autres fines, il y a une
corrélation directe entre la quantité de bleu adsorbée par les particules d’un sol et son activité
argileuse. L’activité argileuse permet en outre d’évaluer le risque de retrait/gonflement des argiles
en fonction des variations hydriques du milieu.

L’indice de plasticité IP, défini par la norme NF P94-051, se calcule a partir des limites d’ Atterberg
sur la fraction 0/400pm d’un sol.

La classification établie pour les sols de Dmax < 50 mm a partir de ces différents parametres est
résumée par la figure suivante.

Passanta 80 um 4 12 25 40 I,
100 % -
A, A, | As| A
353 %
Bs B -
Pazzanta 2 mm
r
1294 D 1B B 100 %
L : 70 %
D; | B; B,
0% L i i I 0% .
p 01 02 15 235 6 2 VBS

Figure A-2: Classification GTR des fins (+ de 50 % d'¢léments < 0,08 mm) [GTR, LCPC-SETRA,
2000]
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2-2- Détermination d’une sous-classe par reconnaissance d’un état hydrique
Cinq états hydriques sont distingués:

- I'état tres humide (th): c'est un état d'humidité trés €levé ne permettant plus la réutilisation
du sol dans les conditions technico-économiques frangaises courantes actuelles.

- 1'é¢tat humide (h): un état d'humidité élevé autorisant toutefois la réutilisation du sol en
prenant des dispositions particuliéres (aération, traitement, remblais de faible hauteur ...) estimées
comme normales dans les conditions technico-économiques frangaises courantes actuelles.

- 1'état d'humidité "moyen" (m): c'est un état d'humidité optimum (minimum de contraintes
pour la mise en ceuvre)

- 1'état "sec": c'est un état d'humidité faible encore une mise en ceuvre en prenant des
dispositions particulieres (arrosage, surcompactage ...) estimées comme normales dans les
conditions technico-économiques frangaises courantes actuelles.

- I'état "trés sec": c'est un état d'humidité trés faible n'autorisant plus la réutilisation du sol
dans les conditions technico-économiques frangaises courantes actuelles.

Pour caractériser 1'état hydrique, la présente classification a retenu l'un ou l'autre des trois
parametres suivant:

- la position de la teneur en eau naturelle (wn) de la fraction 0/20 du matériau par rapport a

W
1'optimum Proctor normal (wopn) exprimée par le rapport —'— . Ce rapport est le paramétre d'état
OPN

le plus fiable pour caractériser les états (s) et (ts) car les difficultés d'obtention de la compacité
requise en dépendent directement. sa signification est en revanche moins claire pour distinguer les

états (h) et (th).

- la position de la teneur en eau naturelle (wn) de la fraction 0/20 du matériau par rapport aux limites

W, —W
d'Atterberg (wr et wp) qui s'exprime par l'indice de consistance Ic. |, = % . L'Ic permet de
P
caractériser correctement les cinq états mais seulement dans le cas des sols fins moyennement et
trés argileux comportant au moins 80 a 90% d'éléments < 400 pm (la wn a considérer pour le calcul

de I'lc doit étre rapportée a la fraction 0/400pum).

- l'indice portant immédiat (IPI) qui exprime la valeur de l'indice CBR immédiat mesuré sans
surcharge, ni immersion sur une éprouvette de sol compacté a 1'énergie Proctor normal et a sa teneur
en eau naturelle.

Les seuils retenus pour les sols fins et les sols sableux sont présentés dans les tableaux suivants :
(GTR, fascicule 2)
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Classe A Tableau 1 - Classification des sols fins
Classement selon la nature Classement selon I'état hydrique

Parameétres de Paramétres de ) Sous

nature Classe nature Sous classe fonction de Paramétres d'état classe
Premier niveau Deuxiéme niveau de la nature fonction de

de classification classification I'état

A4 IP1 “ < 3 ou wn = 1,25 Wopn Aqth

vBs <259 Limons peu plastiques, loess, 3<IPI®<8o0u 1,10 <w, < 1,25 Wopn At h

ou silts alluvionnaires, sables fins 8<IPI=250u0,9wopn =Wn < 1,1 Wopn Aym

lp <12 peu pollués, arénes peu 0.7 wopn < wWn < 0,9 woen Aqs

plastiques... wn < 0,7 Wopn Aqts

Dmax < 50 IPI®<20ul.“<0,90uw,=1,3woen Az th

mm
et A 12<l,<25" A, 2<IPI"<50u09<I."”<1.050u1,1wopn<Wn<1,3 Az h
WoPN

Tamisat a ou Sables fins argileux, limons, 5<IPI£150u1,05<1:21,20u 0,9 Wopn <Wn < 1,1 Wopn Azm

80 um > 35% | Sols fins| 2,5 <VBS <6 | ailes et mames peu plastiques 1,2 <lc<1,40u0,7 wWopn = Wn < 0.9 woen Az s

arénes... le > 1,3 0uw, <0,7 Wopn Ao ts

IP1Y <1 oule™”<0.80uwn=1.4 woen As th

25<l,<40" As 1<IPIP<30u08<lc7<1outl2woen<Wn<14woen | Azh

ou Argiles et argiles marneuses, 3<IPl=100cu1<l:<1,150u0,9 wopn < Wn < 1,2 WorN Az m

6<VBS =8 limons trés plastiques... 1,15 < 1. = 1,3 0u 0,7 wopn = Wn < 0,9 Woen Azs

le > 1,3 ouwy < 0,7 Wopn Aats

As th

I, >40" Ay Valeurs seuils des paramétres d'état, Ash

ou Argiles et argiles mameuses, a definir a I'appui d'une etude spécifique Agm

VBS > 8 trés plastiques... A4 s

) paramétres dont le choix est a privilégier
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Classe B

Tableau 2 - Classification des sols sableux ou graveleux, avec fines

|“'— CLASSIFICATION A UTILISER

POUR

LES REMBLAIS

|“— CLASSIFICATION A UTILISER

POUR

LES COUCHES

DE

FORME

» |

Classement selon la nature

Classement selon I'état hydrique

Classement selon le comportement

Parametres de nature

Paramétres de nature

ier ni ' i Sous classe Sous classe Paramétres de sous classe
Premier niveau de Classe Deuxiéme niveau de | fonction de Parameétres d"état fonction de comportement fonction du
classification classification la nature I'état comportement
tamisat a 80 um < 12%
tamisat 3 2 mm > 70% B1 Matériaux généralement insensibles & I'eau FS<60 Bi1
0,1=VB5=0,.2 Sables silteux...
FS > 60 Bis
" FS <60
IPIO<4 ouwy>125woen |  Bath Bar th
B FS > 60 Bo, th
* FS <60 Bs1 h
Dmax < 50 mm 4“:|P|()£8 ou th s
et Sols tamisat a 80 um < 12% B, 1,10 Woen < Wn < 1,25 Woen FS =60 B h
i = i ; =709 FS <60
Tamisat a sableux et | tamisata 2 mm > 70% 0.9 Worn < Wn < 1,10 Woen B, m Bz1 m
80 um < 35% graveleux VBS > 0,2 Sables argileux FS =60 By m
avec fines (peuargilewx).. 0 5 wepy < Wn< 0,9 Wopn Bys FS<60 Boi s
FS> 60 By s
<
Wn < 0,5 Wopn B, ts FS <60 Bai ts
FS =60 Bas ts
famisat a 80 um = 12% B3 LA =45 et B
tamisat a 2 mm > 70% Matériaux généralement insensibles a l'eau MDE < 45 H
0,1<VBS<0,2 S”?eﬁ;:: LA > 45 et B
MDE > 45 32

) paramétres dont le choix est a privilégier
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3- Classification américaine des sols (HIGHWAY RESEARCH BOARD)

Classification générale SOLS GRENUS SOLS FINS
A-1 A-2 A-7
Groupe ou sous-groupe de classification A-3 A-4 A-5 A-6
A-1-a A-1-b A-2-4 A-2-5 A-2-6 A-2-7 A-7-5 A-7-6
Analyse granulométrique | 2mm max. 50
yses 'q -0,5mm max. 30 | max.50 | min. 50

% de passant au tamis . . . . .

-80 um max. 15 | max. 25 | max. 10 | max.35 | max.35 | max.35 | max.35 | min.35 | min.35 | min.35 | min. 35 min. 35
Caractéristiques du Limite de liquidité max.40 | min.40 | max.40 | min.40 | max.40 | max.40 | max.40 | min. 40 min. 40
mortier (Fraction

i in. 1 in. 1
passant au tamis de Indice de plasticité | max.6 | max.6 max. 10 | max. 10 | min.10 | min.10 | max.10 | max.10 | min.120 | ™" 0 min. 10
0,5mm) lp <wi-30 lp >wi-30
Indice de groupe 0 0 0 0 0 max. 4 | max. 4 max. 8 max. 12 | max. 16 | max. 20 max. 20
- . e Pierres, graviers et Sable . . . . .

Type de matériaux habituels significatifs <able fin Graviers et sables limoneux ou argileux Sols limoneux Sols argileux

Estimation générale comme sous-sol de

chaussée

EXCELLENT A BON

PASSABLE A MAUVAIS

NB : Pour chaque sol identifié, on indiquera aprés son symbole de groupe, son indice de groupe entre parenthéses : Exemples : A—2—-6(3) ouA-7-5(17)

IG = 0,2a + 0,005a.c + 0,01b.d. L'indice est ensuite arrondi au nombre entier le plus proche ; la valeur 0,50 étant comptée pour I'unité.

Soit x le pourcentage de passant au tamis de 0,08mm

Valeur de a
Six<35a=0
Si35<x<75 a=x-35
Six>75 a=40

Valeurde b

Six<15b=0
Si1l5<x<55
Six>55b=40

b=x-15

Valeur de c
Siwi <40
Si40<wi<60
Siwi > 60

c=0
c=w-40
c=20

Valeur de d

Silp< 10 d=0
Sil0<Ilp<30 d=Ip-10
Silp>30 d=20
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Annexe 2: Différents cas possible de PST avec les classes d’Arase correspondantes

se trouvant dans un état hydrique (th).

Contexte

Zones tourbeuses, marécageuses ou
inondables

PSTdont laportance risque d'étre quas: nulle
aumoment de laréalisation de la chaussée ou
au cours de la vie de l'ouvrage.

ARO

Classe
Cas de A inti d i
apis Schéma Description e Commentaires
S. l'arase
fo:; &G La solution de franchissement de ces zones

doit étre recherchée par une opération de
terrassement (purge. substitution) etfou de
drainage (fossés profonds, rabattement de la
nappe...) de maniére a pouvorr reclasser le
nouveau support obtenu au moins en classe
AR1

Sols

Matériaux des classes A.B.,8,.8,.B..C R,
A., R, etcertains matériauxC,, R elR, dans
un état hydrique (h)

Contexte.

PST en maténaux sensibles de mauvaise
portance au moment de la mise en ceuvre de
la couche de forme et sans possibilité
d'amelioration a long terme .

AR1

Dans ce cas de PST, il convient

soit de procéder a une amélioration du
mateériau jusqu'a 0,5 m d'épaisseur par un
traitement principalement a la chaux vive et
selon une technique remblal. On est rameng
au cas de PST 2, 3 ou 4 selon le contexte

soit d'exécuter une couche de forme en
malériau granulaire insensible a I'eau de forte
épaisseur (en admellant une légere réduction
sil'onintercale un géotextile anticontaminant &
I'nterface PST - couche de forme).

Sols

Matériaux des classesA,B,, B, B, B, C,R,,
R, R, el certains matériaux C,, R, et R
dans un état hydrique (m) )

Contexte

PST en maltériaux sensibles & I'eau de bonne
portance au moment de |la mise en ceuvre de
la couche de forme Cette portance peut
cependant chuter & long terme sous I'action
des infiltrations des e uviales et d'une

remontée de la nappe

AR1

Bien que les exigences requises a court terme
pour la plate-forme support puissent étre
éventuellement obtenues au niveau de l'arase,
Il est cependant quasiment toujours nécessaire
de prévoir la réalisation d'une couche de forme
Sil'on paut réaliser un rabattement de la nappe
a une profondeur suffisante, on est ramené au
cas de PST 3.

Sols
Mémes matériaux que dans le cas de PST 2

Contexte
PST en matériaux sensibles a 'eau, de bonne
portance au m
la couch
a long terme sous |'action de l'infiltration des
eaux pluviales

AR1

AR2

En l'absence de mesures de drainage a la base
de la chaussée el d'imperméabilisation de
l'arase, méme situation que celle décrite dans

le cas de PST 2.

Classement en AR2 si des dispositions
constructives de drainage a la base de la
chaussée et d'imperméabilisation de l'arase
permellent d'évacuer les eaux et d'éviter leur
infiltration dans la PST.

Sols
Mémes matériaux qu'en PST 1 sous réserve
que la granularité permette leur traitement

Contexte

PST en matériaux sensibles a l'eau (en
remblai ou rapponés en fond de déblai hors
nappe) améliorés & la chaux ou aux liants
hydrauliques selon une technique “remblal’
et sur une épaisseur de 0,30 4 0,50 m
L'action du traitement st capendant durable.

AR2

La portance de l'arase peut étre localement
élevée mais la dispersion n'autorise pas un
classement superieur

La décision de réalisation d'une couche de
forme sur cette PST dépend du projet et des
valeurs de portance de l'arase mesurées a
court terme (apres prise du liant)

Sols
B, et D, et certains maténaux rocheux de la
classe R,

Contexte

PST en matériaux sableux fins insensibles a
I'eau, hors nappe, posant des probiemes de
traficabilité

AR2

AR3

La portance de l'arase de cette PST dépend
beaucoup de la nature des matériaux
Classement en AR3 sile module EV2 de 'arase
est supérieur & 120 MPa

Lesvaleurs de portance alongterme peuventétre
assimilées aux valeurs mesurees a court terme
La nécessité d'une couche de forme sur cette
PST ne s'impose que pour satisfaire les
exigences de traficabilité.

Sols
Matériaux desclassesD, R, R, A.,.R,, R,
A, R, R,ansiquecertainsmateriauxC,.A,,,
R“ et R;,\

Contexte

PST en maténaux graveleux ou rocheux
insensibles al'eaumais posantdesproblemes
de réglage etiou de traficabilité

AR3

AR4

Classement en AR3 si EV2 2 120 MPa et en
AR4 si EV2 2 200 MPa.

Les valeurs de portance & long terme peuvent
&tre assimilées aux valeurs mesurées a court
terme

La nécessité d'une couche de forme ne
s'impose que pour les exigences acourtterme
(nivellement et traficabilité) et peut donc se
réduire a une couche de fin réglage.

® Comportement de la PST a la mise en ceuvre de la couche de forme
@ Situation pendant ia ‘phase de construction® de la chaussee.
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Annexe 3: Détermination de la pression de préconsolidation par la méthode de Pacheco
Silva

La contrainte de préconsolidation est déterminée graphiquement a partir des données de test
oedométriques comme représenté sur la Figure A-3 et décrit ci-dessous:

(1) tracer une ligne horizontale (AB) en passant par l'indice des vides initial (eo) de I'échantillon,
c'est-a-dire, l'indice des vides avant toute application de charge;

(1) étendre la portion de ligne droite de la courbe de compression vierge (CD) jusqu'a ce qu'il
intercepte la ligne AB ;

(111 ) a partir du point d'intersection des lignes AB et CD , tracer une ligne verticale vers le bas
jusqu'a ce qu'il intercepte la courbe e - logp' (Point E);
(iv) a partir du point E tracez une ligne horizontale jusqu'a ce qu'il intercepte la ligne CD (point

F);

v) la valeur de la contrainte sur l'axe horizontal associé a point F est la contrainte de
préconsolidation ( pc) .

P log p’

Figure A-3: Détermination de la contrainte de préconsolidation par la méthode de Pacheco Silva
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Annexe 4: Méthodes indirectes d’estimation du potentiel de gonflement

La littérature contient un nombre considérable d’approches empiriques qui permettent d’apprécier
le potentiel de gonflement des sols argileux. De trés nombreux auteurs ont reli¢ les limites
d’ Atterberg ou des grandeurs tirées de celle-ci, comme 1’indice de plasticité et I’indice de retrait

I, au gonflement sous différentes formes.
Certains auteurs relient le potentiel de gonflement a un seul parameétre. Ainsi et comme le montrent
le Tableau Al et le Tableau A 2, Prian et al. (2000) et Ranganatham et Satyanarayana (1965),

proposent des classifications qui donnent respectivement le potentiel de gonflement en fonction de
I’indice de plasticité et de I’indice de retrait | . L’indice de retrait est défini comme la différence

entre la limite de liquidité et la limite de retrait.

I, (%) Potentiel de gonflement
> 40 Trés fort
25-40 Fort
12-25 Moyen
<12 Faible
Tableau A1 : Potentiel de gonflement déterminée a partir de 1'indice de plasticité (d'apres Prian et
al. 2000)
1, (%) Potentiel de gonflement
0-20 Faible
20-30 Moyen
30-60 Fort
> 60 Tres fort

Tableau A 2: Potentiel de gonflement d’aprés Ranganathan et Satyanarayana (1965)

D’autres auteurs proposent de relier le potentiel de gonflement et/ou de retrait a deux parametres.
On distingue dans cette catégorie la classification proposée par Chen; elle est basée sur la limite
de liquidité , et le pourcentage P74 des particules dont le diamétre est inférieur a 74 micrometres

et qui est donnée dans le Tableau A 3.

P74 (%) w, (%) Potentiel de gonflement
> 95 > 60 Tres élevé

60 —95 40 - 60 Elevé

30-60 30-40 Moyen
<30 <30 Faible

Tableau A 3: Potentiel de gonflement d’apres Chen

Enfin, d’autres auteurs pensent que trois parametres sont indispensables pour pouvoir apprécier le
potentiel de gonflement des sols. La classification de Holtz et al., donnée dans le Tableau A 4 ainsi
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que celle de Chen (Tableau A 5) rentrent dans cette catégorie. La premicre donne le potentiel de
retrait en fonction du pourcentage P> de la fraction argileuse, de 1’indice de plasticité et de la limite
de retrait ; la seconde fournit le potentiel de gonflement en fonction de I’indice de plasticité, de la
limite de retrait et de la limite de liquidité. Quant a celle de Chen, le potentiel de gonflement est
relié¢ a I’indice de plasticité, au pourcentage d'éléments < 80 micrometres et la valeur de bleu.

Tableau A 4: Potentiel de gonflement (d’apres Holtz et al., 1973)

Potentiel de gonflement 1, (%) WR (%) w, (%)
Faible <18 >15 20-35

Moyen 15-25 10-15 35-50

Fort 25-35 7-12 50-70

Tableau A 5 : Potentiel de gonflement d'aprés Bigot et Zerhouni (2000)

Parametres d’identification Susceptibilité de
Indice de plasticité Ip Pso Valeur de bleu Vs variation de volume
(%) (g/100g de sol) de sol
> 30 > 90 >6 Forte
15<Ip<30 > 50 2<Vp<6 Moyenne
<15 <50 <2 Faible
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Annexe 5: Les symboles de "qualité" du diffractogramme

Symbole "*" : toutes les raies sont indexées et trés bonne qualité de dépouillement (d,I) (|A20]
<0,03°).

Symbole "I" : pas plus de 2 raies non indexées, |A260] < 0,06°, mesures quantitatives des 1.

Pas de symbole : indexés (parfois pas complétement) mais de mauvaise qualité (ne répond pas
aux critéres pour "* " ou pour "I").

Symbole "O" : pas indexé et de qualité moyenne (faible précision, ou mélange de phases, ou
mauvaise caractérisation chimique,...)

Symbole "C": diffractogrammes Calculés a partir des positions atomiques. Au début ces cartes
ont étaient rajoutées dans les cas de structures cristallines connues mais de diffractogrammes
de poudres expérimentaux de mauvaise qualité.

Remarque : Le commentaire "Deleted", parfois imprimé en zone 3, indique que cette carte a
été remplacée pour le méme composé par une plus récente. Elle est conservée pour son intérét
bibliographique.

Symbole “N”: not specified, has not reached the requirements for Q (Q = questionnable)

Symbole "A'": Alternate, duplicate pattern, c’est-a-dire qu’ils ont des fichiers
identiques produits par des labos différents.
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Annexe 6: Courbes ATD/ATG/DTG des échantillons traités

DTG /(%/min
TG /% [1] OB1702 ngb-dss ATD /(uVimg)
G
ATD l exo 0.2
. ————— DTG
100 Ill [ i 0.0
. AT A RPNV ! L
m | PEVEVALAL Yol 0.0
\ o m‘“\ ,’u\ fon MAe
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Figure A-4: Courbes ATD/ATG/DTG de l'échantillon AT traité a 3%
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Flgure A-5: Courbes ATD/ATG/DTG de 1'échantillon AT traité a 9%
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Figure A-6: Courbes ATD/ATG/DTG de I'échantillon Sm traité a 3%
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Figure A-7: Courbes ATD/ATG/DTG de I'échantillon Sm traité a 9%
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Figure A-8: Courbes ATD/ATG/DTG de I'échantillon SAm traité a 3%
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Figure A-9: Courbes ATD/ATG/DTG de I'échantillon SAm traité a 9%
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Annexe 7: Quantifications a partir des spectres EDS

AT101 %At Si %At Fe %At Ti %At O | Proportion
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule
Anatase TiO, 0,30 0,33 0,60 0,90
Goethite FeOOH 1,71 0,33 3,43 5,14
Smectite | (Na,Ca)os(Al,Mg)2SisO10(0OH),.2H,0 | 17,09 0,20 59,80 86,72
17,09 1,71 0,30 63,83 92,76
AT102 %At Si %At Fe %At Ti %At N %AL O Proportion
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule
Anatase TiO, 16,525 0,333 33,05 49,58
Goethite FeOOH 11,12 0,333 22,24 33,37
Kaolinite Si;Al,OgH, 1,818 0,154 8,18 11,82
Ammonium NH,4 4,06 1 4,065
1,82 11,12 16,53 4,06 1,82 55,30 98,83
AT1Carto 1 %At Al, Mg %At Si %At Fe %At Ti %At O | Proportion
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule
Anatase TiO, 0,42 0,33 0,85 1,27
Goethite FeOOH 3,10 0,33 6,21 9,31
Smectite | (Na,Ca)o3(Al,MQ),Si4010(0OH),.2H,0 8,74 0,20 17,47 0,20 61,16 88,68
8,74 17,47 3,10 0,42 68,22 99,27
AT1 Carto 2 %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Anatase TiO, 0,59 0,33 1,18 1,77
Goethite FeOOH 2,64 0,33 5,28 7,92
Kaolinite SiAl,OgH,4 4,94 0,15 4,94 22,24 25,45
Quartz SiO, 21,62 0,33 43,23 64,85
4,94 26,56 2,64 0,59 49,70 100
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SAO1 %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At O Proportion
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule
Kaolinite Si,Al,OgH, 11,57 0,15 52,07 74
Anatase TiO, 0,34 0,33 0,67 1
Goethite FeOOH 3,45 0,33 6,90 10,2
Quartz Sio, 2,76 0,33 5,51 8
11,57 2,76 3,45 0,34 65,15 93
SA O2 %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Kaolinite Si;Al,OgH, 1,41 0,15 6,35 9,17
Goethite FeOOH 0,59 0,33 1,19 1,78
Quartz SiO, 26,44 0,33 52,89 79,33
Total 1,41 26,44 0,59 - 60,42 90,28
%At Al %At Si %At Fe %At Ti Proportion
SA O3 Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule | oAt O
Kaolinite Si,Al,0H4 7,39 0,15 33,27 47
Anatase TiO, 0,11 0,33 0,23 0,34
Goethite FeOOH 12,96 0,33 25,93 38
Quartz SiO; 1,73 0,33 3,46 5
7,39 1,73 12,96 0,11 62,88 90,3
SA Carto 1 %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Kaolinite Si,Al,OgHy 11,01 0,15 49,53 71,54
Anatase TiO, 0,43 0,33 0,85 1,28
Goethite FeOOH 3,61 0,33 7,22 10,83
Quartz SiO; 3,72 0,33 7,44 11,16
11,01 3,72 3,61 0,43 65,04 94,80
SA Carto 2 %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Kaolinite Si,Al,OgH, 5,53 0,15 24,86 35,91
Anatase TiO; 0,20 0,33 0,41 0,61
Goethite FeOOH 2,19 0,33 4,38 6,57
Quartz SiO, 17,97 0,33 35,94 53,91
5,53 17,97 2,19 0,20 65,59 97,00
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SA Carto 3

%At Al %At Si %At Fe %At Ti %At O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Kaolinite Si,Al,0gH4 6,39 0,15 28,77 41,56
Anatase TiO, 9,54 0,33 19,08 28,62
Goethite FeOOH 3,50 0,33 7,01 10,51
Quartz Sio2 2,09 0,33 417 6,26
6,39 2,09 3,50 9,54 59,03 86,95
AT201 %At K %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At Ca+Na %At O | Proportio
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echa | Formule | Echan | Formul Echant. Formule n
Muscovite KA|298|31010(OH)2 3,83 0,052 11,11 11,87 45,96 72,78
Smectite (Na,Ca)o.4(Al,MQ),Si,010(0OH),.2H,0 0,35 3,50 0,35 0,020 17,50 17,85
Kaolinite Si,Al,OgHy 0,12 0,15 0,12 0,55 0,80
Anatase TiO, 0,20 0,33 0,40 0,60
Goethite FeOOH 1,43 0,33 2,86 4,29
Quartz SiO; 1,00 0,33 2,01 3,01
69,29 99,33
AT2 02 %At K %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At Ca+Na %At Proportion
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule o
Muscovite KAl,¢Si31010(0H), 0,70 0,052 2,03 2,17 8,40 13,30
Smectite (Na,Ca)o.4(Al,Mg),Sis010(OH)..2H,0 2,12 6,10 0,61 0,020 30,50 31,11
Kaolinite Si,Al,0qH, 5,35 0,15 5,35 24,08 34,78
Anatase TiO, 0,39 0,33 0,78 1,17
Goethite FeOOH 2,31 0,33 4,62 6,93
Quartz SiO, 4,01 0,33 8,02 12,03
76,40 99,32
AT2 O3 %At K %At Al %At Si %At Fe %At O Proportion
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule
Muscovite KAI,,Si31010(OH). 0,20 0,05 0,58 0,62 2,40 3,80
Kaolinite Si,Al,OgHy 1,83 0,15 1,83 8,23 11,89
Goethite FeOOH 0,78 0,33 1,56 2,34
Quartz SiO; 23,73 0,33 47,46 71,18
0,20 2,41 26,18 0,78 59,65 89,22
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AT204 %At K %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At Ca+Na %At O Proportion
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule
Smectite | (Na,Ca)o4(Al,Mg);Si;010(OH)2.2H,0 2,59 6,50 0,65 0,02 32,49 33,14
Anatase TiO, 0,16 0,33 0,32 0,48
Goethite FeOOH 20,11 0,33 40,21 60,32
Quartz SiO, 1,19 0,33 2,38 3,57
- 2,59 7,69 20,11 0,16 0,65 75,40 97,51
%At K %At Al %At Si %At Fe %At Ti
Echant. | Formule | Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule %At O
AT205 Proportion
Kaolinite | Si2Al209H4 3,46 0,15 3,46 15,57 16,50
Anatase | TiO2 21,67 0,33 43,34 47,69
Goethite | FeOOH 14,16 0,33 28,32 31,16
Quartz Sio2 2,11 0,33 4,22 4,64
- 3,46 5,57 14,16 21,67 91,44
%At K %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At Ca+Na %At C
AT206 Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | oAt O | Proportion
Muscovite KAI,,4Si31010(OH)2 0,31 0,05 0,90 0,96 3,72 5,89
Kaolinite Si,Al,OgH, 4,61 0,15 4,61 20,75 29,97
Anatase TiO, 0,17 0,33 0,34 0,51
Goethite FeOOH 1,41 0,33 2,82 4,23
Quartz SiO, 2,89 0,33 5,78 8,66
Oxyde de carbone | CO 23,59 0,50 23,59 47,18
0,31 5,51 8,46 1,41 0,17 - 23,59 57,00 96,45
%At K %At Al %At Si %At Fe %At Ti
AT?2 Carto 1 Echant. | Formule | Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule %At O Proportion
Muscovite | KAl 4Si310:10(OH), 0,53 0,05 1,53 1,64 6,35 10,05
Kaolinite | Si;Al,OgH,4 4,39 0,15 4,39 19,76 36
Anatase | TiO2 0,16 0,33 0,32 0,49
Goethite | FeOOH 1,67 0,33 3,35 5,02
Quartz Sio2 16,92 0,33 33,83 47,5
0,53 5,93 22,95 1,67 0,16 63,61 99
Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~204 ~



Annexes

%At K %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At Ca+Na 0 Proportion
AT?2 Carto 2 Echant. | Formule | Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. | Formule
Muscovite | KA, ¢Si31010(0OH), 0,79 0,05 2,30 2,46 9,52 15,08
Smectite (Na,Ca)q.4(Al,MQ)5Si4019(0OH),.2H,0 2,93 7,27 0,73 0,02 36,37 37,10
Kaolinite | Si,Al,09H4 4,70 0,15 4,70 21,14 30,53
Anatase TiO, 0,34 0,33 0,68 1,03
Goethite FeOOH 2,96 0,33 5,93 8,89
Quartz SiO, 1,46 0,33 2,92 4,38
76,57 97,01
%At K %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At Ca+Na %At O Proportion
Echant. | Formule | Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
AT2 Carto 3
Muscovite | KAI2,9Si3,1010(0OH)2 0,41 0,05 1,19 1,27 4,93 7,05
Smectite | (Na,Ca)o.4(Al,M),Sis010(0OH),.2H,0 1,99 4,74 0,47 0,02 23,69 21,85
Kaolinite | Si,Al,0qH,4 2,07 0,15 2,07 9,33 12,18
Anatase TiO2 12,07 0,33 24,14 32,73
Goethite | FeOOH 9,57 0,33 19,14 25,96
Quartz Sio2 0,09 0,33 0,17 0,23
81,41
Smo1l %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Kaolinite Si,Al,OgH, 13,53 0,15 60,90 90
/Anatase TiO, 0,22 0,33 0,44 0,66
Hématite Fe,03 2,12 0,40 3,18 6,50
Quartz SiO, 0,54 0,33 1,08 1,62
65,60 99
Sm 02 %At Al %At Si %At Fe %AL Ti %At O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Kaolinite Si,Al,OgH, 0,82 0,15 3,69 5,33
Quartz SiO, 29,44 58,88 88,32
62,57 93,65
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Sm Phasel %At Al %At Si %At Fe %At Ti %At Ca %AL O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Kaolinite Si,Al,OgHy 10,35 0,15 46,59 67,29
/Anatase TiO, 0,46 0,33 0,91 1,37
Hématite Fe,0; 2,37 0,40 3,56 5,93
Quartz SiO, 10,35 5,34 0,33 10,68 16,02
Calcite CaCO; 0,44 0,20 1,33 2,22
63,07 92,83
Sm Phase 2 %At Si %At Fe %At Ti %AL O Proportion
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Kaolinite Si,Al,OgH, 4,76 0,15 21,43 30,96
/Anatase Tio2 11,38 0,33 22,75 34,13
Hématite Fe,03 5,56 0,40 8,34 13,90
52,52 78,98
%At Al %At Si %At Fe %AL Ti Proportion
SAm O1 Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule %At O
Kaolinite S|2A|209H4 13,58 0,15 61,13 87
Anatase TiO2 0,25 0,33 0,49 0,74
Hématite Fe,0s 2,13 0,40 3,19 6
Quartz SiO; 0,10 0,33 0,20 0,31
65,02 94,66
%At Al %At Si %At Fe %AL Ti %At Zr Proportion
SAm 02 Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule %At O
Kaolinite | SiAl,O9H, 3,73 0,15 16,80 24,27
Anatase | TiO, 0,27 0,33 0,53 0,80
Hématite | Fe,03 1,34 0,40 2,01 3,35
Quartz SiO, 1,31 0,33 2,62 3,93
Zircon ZrSiO, 8,37 0,17 33,49 50,24
55,46 82,59
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%At Al %At Si %At Fe %At Ti
SAm Phasel Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule %At O Proportion
Kaolinite Si,Al,OgH, 13,94 0,15 62,74 87,24
Hématite Fe,0; 3,25 0,40 4,88 7,82
Quartz SiO; 1,01 0,33 2,02 2,92
71,03 100
%At Al %At Si %At Fe %At Ti
SAm Phase? Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule %At O Proportion
Kaolinite Si,AlL,OgH, 6,83 0,15 30,73 43,57
Hématite Fe,O; 1,74 0,40 2,61 4,27
Quartz SiO, 17,35 0,33 34,70 51,08
68,78 100
AT 6% Observ O %At S %At Al %At Ca %At Si %At C %AL Ti %At Fe
Echant. Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | oAt O | Proportion
Calcite CaCOg 2,06 0,20 2,06 0,20 6,18 10,30
Anhydrite CaSO4 2,53 0,17 2,53 10,12 15,18
Thaumasite Ca3SiSCOz5H30 1,30 0,03 0,87 0,03 2,60 0,10 1,30 1,30 21,67 40,30
Smectite (Na,Ca)o3(Al,M@),Sis010(OH),.2H,0 3,21 0,48 6,42 0,20 22,47 32,58
Anatase TiO, 0,40 0,33 1,20
Goethite FeOOH 0,81 0,33 2,43
3,83 4,08 7,67 7,72 3,36 0,40 0,81 60,44 98,36
AT 6% Phase 1 %ALS %AL Al %At Ca %At Si %At C %AL Ti %At Fe
Echant. Formule Echant. Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule .
%At O | Proportion
Calcite CaCO; 0,63 0,20 0,63 0,20 1,89 6
Smectite (Na,Ca)o3(Al,M@),Sis019(0OH),.2H,0 7,00 0,03 1,05 14,00 0,20 49,00 83
Thaumasite CazSiSCO»5H30 0,12 0,03 0,36 0,12 0,12 3,00 3,7
Anatase TiO2 0,19 0,33 0,57
Goethite FeOOH 1,94 0,33 5,82
0,12 7,00 2,04 14,12 0,75 0,19 1,94 50,89 99
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AT 6% Carto Phase 2 %ALS %At Al %At Ca %AL Si %ALC %AL Ti %At Fe
Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule 9%AtO | Proportion
Calcite CaCO3 9,14 0,20 9,14 0,20 27,42 45,71
Smectite (Na,Ca)o3(Al,MQ),Sis010(0OH),.2H,0 3,39 0,51 6,78 0,20 23,73 34,41
Thaumasite Ca3SiSCO2Hs 0,32 0,03 0,96 0,10 8,00 9,92
Anatase TiO, 0,29 0,33 0,87
Goethite FeOOH 1,35 0,33 4,05
0,32 3,39 10,61 6,78 9,14 0,29 1,35 59,15 94,96
%At S %At Al %At Ca %At C
Sm 6% O1 Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule %At O Proportion
Calcite CaCO3 7,29 0,2 7,29 21,87 36,44
Ettringite CapAlS3050Hs4 1,91 0,049 1,27 0,032 3,82 0,098 31,83 38,84
53,70 75,28
%At S %At Al %At Ca %At Si %At C
Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule
Sm 6% 02 %At O Proportion
Calcite CaCO3 5,14 0,2 5,14 15,42 25,70
Ettringite CapAlS3050Hss 0,50 0,049 0,33 0,033 1,00 0,098 8,33 10,17
Kaolinite Si,Al,OgH, 8,24 0,154 8,24 37,07 53,54
60,82 89,41
%At Al %At Si %At Ca Proportion
Sm 6% 04 Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule %At O
Kaolinite Si,Al,OgH, 0,94 0,153846 4,23 6,11
Chaux Ca0 0,82 1,00 0,82 0,82
Quartz SiO, 30,23 0,33 60,45 90,68
Calcite CaCO3 0,82 0,20 2,46 4,10
0,94 30,23 1,64
65,50 97,61
Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~208 ~



Annexes

%At S %At Al %At Ca %At Si %At C %At Ti %At Fe
SAm 6% O1 Echant. Formule Echant. Formule Echant. Formule | Echant. Formule Echant. | Formul Echant. Formule | Echant. | Formul | oAt O | Proportion
Calcite CaCO; 5,82 0,2 5,82 17,46 29,10
Ettringite CasAl,S3050Hg4 0,56 0,049 0,37 0,033 1,12 0,098 9,33 11,39
Anatase TiO, 0,21 0,333 0,07 0,63
Hématite Fe,0; 0,43 04 0,29 1,08
Quartz SiO, 11,42 0,333 22,84 34,26
49,99 76,45
%At S %At Al %At Ca %At Si %At C %At Fe
SAM 6% 02 Echant. | Formule | Echant. |Formule | Echant. | Formule | Echant. |Formule | Echant. |Formule | Echant. |Formule | 96At O | Proportion
Calcite CaCO; 1,93 0,2 1,93 5,79 9,33
Anhydrite CaS0O4 13,11 0,1667 13,11 52,44 76,09
Hématite Fe,0s3 0,46 0,4 0,31 1,15
Kaolinite Si,AlL,OgH, 2,14 0,1546 2,14 9,63 13,45
68,17 100
%At S %At Al %At Ca %At Si %At C %At Ti %At Fe
SAM 6% O5 Echant. Formule Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | o5At O | Proportion
Calcite CaCO; 3,94 0,20 3,94 11,82 19,06
Ettringite | CagAl;Ss0s0Hes 0,34 0,05 0,23 0,03 0,68 0,10 5,67 6,69
Chaux CaO -
Kaolinite | Si,Al,OgH4 10,85 0,15 10,85 48,84 68,25
Anatase TiO, 0,62 0,33 0,21 1,80
Hématite Fe,0s 0,91 0,40 0,61
67,14 100
%At S %At Al %At Ca %At Si %At C %At Ti %At Fe
SAm 6% phase 1 Echant. | Formule | Echant. | Formule| Echant. | Formule | Echant. | Formule Echant. Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | 9At O | Proportion
Calcite CaCO; 1,86 0,20 1,86 5,58 9,30
Ettringite CasAl>S3050Hs4 0,14 0,05 0,09 0,03 0,28 0,10 2,33 2,85
Kaolinite SiAlL,OgH,4 9,33 0,15 9,33 41,97 60,62
Quartz Sio, 2,01 0,33 4,03 6,04
Anatase TiO, 0,41 0,33 0,14 1,23
Hématite Fe,0; 2,83 0,40 1,89 7,08
55,93 87,12
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%At S %At Al %At Ca %At Si %At C %At Ti %At Fe
SAm 6% phase 2 Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. |Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | 95At O | Proportion
Calcite CaCOs 11,01 0,20 11,01 33,03 48,41
Ettringite | CasAl,S50s0Hss 0,83 0,05 0,55 0,03 1,66 0,10 13,86 14,87
Kaolinite | Si;Al,OgHq 3,89 0,15 3,89 17,49 22,22
Quartz SiO, 3,92 0,33 7,84 10,33
Anatase TiO, 0,23 0,33 0,08 0,60
Hématite | Fe;O3 1,63 0,40 1,08 3,58
73,39 100
%At S %At Al %At Ca %At Si %At C %At Ti %At Fe

SAM 6% phase 3 Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule | Echant. | Formule %At O %At Proportion
Calcite | CaCO; 1,46 0,20 1,46 4,38 7,30
Ettringite | CagAl;Ss0s0Hes | 0,15 0,05 0,10 0,03 0,30 0,10 2,50 3,05
Kaolinite | Si,Al,0sH4 4,82 0,15 4,82 21,69 31,33
Quartz SiO, 15,84 0,33 31,68 47,52
Anatase | TiO, 0,22 0,33 0,07 0,66
Hématite | Fe;Os5 1,62 0,40 1,08 4,05

61,40 93,91
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Résumé

Titre : CARACTERISATION MINERALOGIQUE, THERMIQUE ET MICROSCOPIQUE DE
SOLS FINS EN TECHNIQUE ROUTIERE

Résumé : En vue de la réduction des problémes engendrés par les phénoménes de retrait-
gonflement des sols dans la dépression de la Lama au Sud du Bénin, nous avons entrepris des
recherches dans le but de maitriser le comportement de ces sols. Six échantillons de sols fins dont
quatre argileux de cette région ont été prélevés. Différents essais ont été réalisés : une caractérisation
macroscopique concernant les propriétés mécaniques et géotechniques et les essais microscopiques
prenant en compte les analyses chimiques, thermiques, minéralogiques et microstructurales. Les
sols étudiés sont constitues de différents minéraux argileux. Celle a structure fibreuse est a I'origine
d’un comportement macroscopique particulier décelé par 1’essai de gonflement libre. Les essais ont
confirmé le fort potentiel de gonflement et de retrait de certains sols qui sont donc a I'origine des
fortes dégradations rencontrées.

Les résultats montrent que les sols traités se distinguent par les performances mécaniques acquises
et peuvent étre utilisés a différents niveaux de la chaussée selon leur teneur en liant.

Les différentes méthodes utilisées ont révélé des facettes particuliéres de I'étude de traitement des
sols fins. Principalement, nous avons noté que les informations apportées par les observations au
Microscope Electronique a Balayage, les analyses thermiques et les analyses de Diffraction aux
Rayons X ont permis de compléter ’analyse des résultats géotechniques. En somme, les méthodes
de caractérisation géotechnique permettent d’avoir une idée générale du potentiel de gonflement,
mais pour les études d’envergure, la réalisation d’études microscopiques est primordiale.

Mots clés : Sols argileux, smectite, palygorskite, gonflement libre, MEBE, ATD / ATG, DRX.

Title : MINERALOGICAL, THERMAL AND MICROSCOPIC CHARACTERIZATION OF
FINE SOILS IN ROAD TECHNOLOGY

Abstract: To help reduce the problems caused by phenomena due to the shrink-swell soil in the
depression of the Lama in southern Benin, we have undertaken research in order to control the
behavior of these soils. Six soil samples, including four clay from this area were taken. Different
types of tests were performed: a macroscopic characterization concerning mainly mechanical and
geotechnical properties and microscopic tests taking into account the chemical, thermal,
microstructural and mineralogical analysis. The soils studied consist of different clay minerals. The
fibrous structure is at the origin of a particular macroscopic behavior detected by the free swell test.
The tests confirmed the potential for swelling and shrinking of some soils that are causing heavy
damage.

Three soils treated with different contents at Binder Hydraulic Road, were subjected to several tests.
The results show that these soils are distinguished by the acquired mechanical performance and
may be used at different levels of the floor according to binder content.

Also, the different methods revealed specific facets of fine soil treatment study. Mainly, we noted
that the information provided by the observations scanning electron microscope, thermal analysis
and the analysis of diffraction X-Ray are very important and helped complete the analysis of
geotechnical results for soil treatment. In sum, geotechnical characterization methods used to get a
general idea of the swelling potential, but for large-scale studies, conducting microscopic studies is
paramount.

Keywords: clay soils, smectite, palygorskite, free swelling, ESEM, DTA / TGA, XRD.

INSTITUT DE MECANIQUE ET D’INGENIERIE-Génie Civil Environnemental
UMR 5295, Bat B18, avenue des facultés. 33405 Talence France
LABORATOIRE D’ENERGETIQUE ET DE MECANIQUE APPLIQUEE
Ecole Polytechnique d'Abomey-Calavi (Bénin)

Caractérisations minéralogiques, thermiques et microscopiques des sols fins en technique routiere ~211 ~



