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Résume

Le secteur du batiment recéle un fort potentiel d’amélioration en termes de performances
thermiques et atténuation de I’empreinte écologique. Une bonne conception de I’enveloppe
ainsi que de la structure du batiment s’intégre pleinement dans ces objectifs et permet de
contribuer efficacement a la réduction des consommations énergétiques. Cela s’accompagne
d’un choix pertinent des matériaux et systéemes constructifs composant I’enveloppe ainsi que

la structure du bati.

Le travail de recherche présenté au cours de cette thése s’inscrit pleinement dans ce contexte
et vise le développement d’un composite innovant issu de I’association d’une matrice
cimentaire modifiée par I’ajout de matériaux a changement de phase (MCP) et d’un renfort

textile, le composite résultant sera communément nommé ‘MCP-TRC’.

Une ¢étude approfondie du comportement mécanique et thermique des composites ‘MCP-
TRC’ a été réalisée. Un intérét particulier a été porté au cours des travaux présentés a la
comprehension des interactions entre MCP et matrice cimentaire ainsi qu’entre matrice
cimentaire modifiée par I’ajout de MCP et renfort textile. Ces interactions régissent le

comportement mécanique et thermique des composites MCP-TRC.

Deux concepts a caractére innovant (dalles Iégeres et panneaux sandwichs en MCP-TRC)
intégrant les composites MCP-TRC ont été proposés. Les performances mécaniques et
thermiques des deux concepts ont été évaluées. Les résultats obtenus sont prometteurs et
permettent de jeter les bases de I’émergence de ce type ce composites dans 1’industrie du

batiment.

Mots CIlés: matériaux a changement de phase (MCP), composite textile mortier (TRC),

MCP-TRC, approche locale, caractérisation mécanique, performance thermique, enveloppe
du batiment, modélisation EF.



Abstract

The building sector has a strong potential for improvement in terms of thermal performance
and attenuation of the ecological footprint. A good design of the envelope as well as the
structure of the building is fully integrated into these objectives and can contribute effectively
to the reduction of energy consumption. This is accompanied by a relevant choice of materials

and constructive systems composing the envelope and the structure of the building

The research work presented in this thesis is fully integrated in this context and aims at the
development of an innovative composite resulting from the association of a modified
cementitious matrix by the addition of phase change materials (PCM) and a textile

reinforcement, the resulting composite will commonly be called 'MCP-TRC'.

A detailed study of the mechanical and thermal behaviour of the 'PCM-TRC' composite was
carried out. A particular interest was brought during the work presented to the understanding
of the interactions between PCM and cement matrix and between cement matrix modified by
the addition of PCM and textile reinforcement. These interactions govern the mechanical and

thermal behaviour of PCM-TRC composites.

Two innovative concepts (lightweight slabs and PCM-TRC sandwich panels) integrating the
PCM-TRC composites were proposed. The mechanical and thermal performances of the two
concepts were evaluated. The results obtained are very encouraging and promote the
emergence of this type of composites in the building industry.

Key words: phase change materials (PCM), textile reinforced concrete (TRC) PCM-TRC,
local approach, mechanical characterization, thermal performance, envelope of the building
FE modelling.
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e o) (T o) o U [Pa]
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u : chaleur spécifique du calorimetre Vide. ............uueeeeeeiiiieee e [kIkgt. K™
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Indices
DMF : déebut de multifissuration
FMF : fin de multifissuration
CF : composite Failure (rupture du composite).
U : upper pour parement supérieur
| : lower pour parement inférieur.

S : pour sandwich

Abréviations
MCP : matériaux a changement de phase
TRC : composite textile mortier
MCP-TRC : composite textile mortier avec ajout de matériaux a changement de phase.
ATG : analyse thermogravimétrique
DTG : dérivée thermogravimeétrique.
SDTA : analyse thermique différentielle simultanée
MIP : porosimetrie par intrusion de mercure.
DSC : calorimétrie différentielle a balayage.
FTIR : spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
MEB : microscope électronique a balayage.
EDS : spectrometrie par dispersion en énergie.

CSH : calcium silicate hydrate
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Introduction Générale

La recherche d’une solution & la crise environnementale actuelle s’impose comme une
nécessité impérieuse permettant de préserver les ressources naturelles. 1l va sans dire que le
développement durable et 1’intégration de stratégies et politiques environnementales sont d’un

intérét majeur afin de limiter les répercussions de cette crise a moyen et a long terme.

Le secteur du batiment en France représente a lui seul 44% de la consommation d’énergie
finale et 24 % des émissions de CO2 dans I’atmosphére (4°™ émetteur en Europe) [1]
(figure 1-1). Ce constat le place donc en téte des secteurs hautement perfectibles (douce litote)

pour assurer la transition énergetique visée par les plans grenelles 1 et 2 en France.

Les questions de I’empreinte écologique ainsi que de I’efficacité énergétique des batiments
sont au ceeur des préoccupations de nos sociétés modernes et font sans cesse évoluer nos

meurs et traditions. Elles sont également au centre des politiques énergétiques de nombreux

pays.

Répartition des consommations en énergie
finale

= Agriculture
Industrie

= Transport

= Batiment
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Emissions totales de CO, en 2012: 364 MtCO, (hors UTCF)
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Figure 1-1 (a) Consommation d’énergie et (b) émissions totales en CO, en fonction des
secteurs en France [1]

Dans ce cadre-la plusieurs mesures réglementaires et législatives ont été adoptées afin de
maitriser les consommations énergétiques ainsi que 1I’empreinte écologique du batiment. La
réglementation thermique RT 2012 qui est entrée en vigueur & partir du 1 janvier 2013 vise un
plafond de 50kWhEP/(m2.an) en termes de consommation en énergie primaire pour toutes les
constructions neuves. Le plan rénovation et réhabilitation énergétique des batiments annoncé
par le gouvernement en 2017 veut faire de la réhabilitation énergétique des batiments une
"priorité nationale", visant la rénovation de 500.000 logements par an a travers la mise en
place d’offres attractives pour les particuliers tels que le crédit imp6t transition énergétique
(CITE), le prét ECO-PTZ et les certificats d'économie d'énergie (CEE).

La mise en place de cette politique a été accompagnée par 1’établissement de solutions et
recommandations visant la maitrise des consommations énergétiques et la réduction des
déperditions d’énergies a Dl’intérieur du batiment. Ces solutions visent aussi bien les

constructions neuves que le marché de la réhabilitation des batiments anciens.
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Les solutions actives ont pour but de diminuer les consommations d’énergies en opérant sur
I’optimisation du fonctionnement des systémes (ventilation, éclairage ....) et équipements
(chauffage, climatiseur ....... ) composant le batiment via des initiatives industrielles et
innovations technologiques comme le recours aux planchers chauffants et 1’automatisation

des systemes de ventilation, climatisation et chauffage.

Les solutions actives ont souvent prouvé leur efficacité en termes de régulation de
température et réduction des consommations énergétiques, cependant les contraintes liées au
lieu de I’habitat et au codt initial de mise en ceuvre de ces solutions souvent élevé constituent
un frein pour la réalisation de batiments a basse consommation d’énergie en se limitant qu’a

ce type de solutions.
Pour cela les solutions passives ont pour objectif de compléter les précédentes a travers :

-L’utilisation d’isolants thermiques tels que les mousses isolantes en polystyréne,
polyuréthane, la laine de verre, la laine de roche, la fibre de bois etc..... pour la réhabilitation
du batiment ainsi que pour les constructions neuves afin de maintenir un bon niveau confort
thermique. La figure 1-2 illustre la répartition du marché de 1’isolation thermique en France

entre neuf et rénovation entre 2014 et 2017 [1].

Répartitiondu marché de l'isolation thermique des batiments t bC
selonle type de chantiers
Enquéte TBC Innovations- 2018

Neuf Rénovation

51,4% 51,2%

48,6% 49,5%  50,5% 48,8% 20,6%  49,4%

2014 2015 2016 2017

Figure 1-2 Répartition du marché de I’isolation thermique en France entre 2014 et 2017
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-L’orientation des fagades de I’enveloppe du batiment qui ont une influence importante sur
I’éclairage naturel disponible a I’intérieur de I’habitat, cet éclairage a un effet sur les besoins
énergétiques. En effet, plus I’apport solaire est important, plus les besoins thermiques pour le
chauffage sont réduits. L’objectif étant d’obtenir le confort intérieur recherché de la maniére
la plus naturelle possible en utilisant les moyens architecturaux, les énergies naturelles
disponibles et en utilisant le moins possible les moyens techniques mécanisés et les énergies

extérieures au site (concept de la construction bioclimatique).

-L’optimisation des surfaces vitrées a travers le recours a des vitrages a isolation renforcée,
dont la surface vitrée ne dépasse pas 30 % de la surface des facades permet d’augmenter

significativement les performances thermiques du batiment.

-La réhabilitation du batiment par les matériaux composites grace a la capacité de formes
exclusives qu’ils offrent tout en garantissant une grande longévité et une facilit¢ de mise en
ceuvre. Les matériaux composites tels que les composites FRP (fiber reinforced polymer) et
TRC (textile reinforced concrete) sont utilisés dans le batiment pour la réhabilitation et
réparation des structures endommagees qui sont souvent le chemin préférentiel des

déperditions de chaleur et le siége de ponts thermiques dans le batiment.

-Le recours aux ¢énergies renouvelables a travers D'intégration du stockage thermique

directement dans les matériaux constituant I’enveloppe (murs, dalle, planchers, plafond...).

Des études récentes [2,3], se sont intéressées a la recherche de matériaux intelligents ayant la
capacit¢ de réguler les variations de température a l’intérieur de I’habitat, ce sont les
matériaux a changement de phase (MCP). Les MCPs changent de phase de solide vers liquide
en période chaude en stockant de la chaleur, cette méme chaleur qui sera resituée en période
froide quand le MCP retournera a 1’état solide. Ce processus répétitif de stockage/restitution
d’énergie peut lisser les variations de température a ’intérieur du batiment dans le cas d’une

intégration des MCPs dans les matériaux constituant I’enveloppe du bati.

L’association la plus prometteuse est probablement 1’intégration directe des MCPs dans les
matériaux cimentaires type béton qui sont les plus utilisés dans la construction. Des
recherches récentes ont recensé plusieurs techniques visant 1’intégration des MCPs dans les
matériaux cimentaires notamment : I’incorporation directe des matériaux a changement de
phase brut [4] , I’imprégnation sous vide dans les matériaux cimentaires [5], I’incorporation

des MCP par stabilisation de forme [6].Cependant, la technique qui a fait ’objet de plus
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d’attention de la part de la communauté scientifique est I’intégration des MCPs apres
microencapsulation [7,8]. Ce procédé permet d’enduire le MCP brut avec un film polymeére
sous la forme de capsule qui permet de protéger le MCP d’un possible écoulement en phase

liquide et donc d’un potentiel mélange avec les composants cimentaires.

Il a ét¢ démontré d’aprés des investigations récentes [9,10] que D’intégration de MCP
microencapsulé dans les matériaux cimentaires peut considérablement améliorer leur capacité
de stockage d’énergie, cependant ceci est accompagné d’une baisse remarquable de leurs

performances mécaniques [11,12].

Il a également été constaté [13] que I’intégration de MCP microencapsulé dans les matrices
cimentaires peut induire une augmentation considérable de la porosité et du diamétre critique
des pores des matrices, ce qui peut s’avérer problématique pour des raisons de durabilité dans
le cas d’une association d’une matrice en MCP-béton/mortier avec de 1’acier de renfort

(élément en béton armé) pour la réalisation d’éléments de structure.

De surcroit, le colt déja onéreux associé au MCP microencapsulé s’il venait s’ajouter au coft
¢levé des aciers d’armature constituerait un réel frein pour la réalisation d’¢léments de

structures en MCP-béton/mortier et renfort en armatures d’acier.

Par ailleurs, les composites textile-mortier (TRC) sont en plein émergence depuis pres de 20
ans. Ces derniers sont le fruit d’une combinaison d’une matrice cimentaire a faible
granulométrie et d’un renfort textile [14, 15,16] de type Verre, Carbone ...... etc. Cette
association permet de combiner la trés bonne tenue a la compression de la matrice cimentaire

a la résistance souvent tres élevée en traction du renfort textile.

Les composites TRCs ont déja été utilisés dans la rehabilitation et réparation du batiment,
ainsi que pour la réalisation de structures légeres telles que les panneaux de facade pour
I’enveloppe du bati. Le caracteére non corrosif d’un large panel de renfort textile (comme le
Verre AR) permet de limiter les épaisseurs d’enrobage généralement prescrites dans les
structures en béton armé et de ce fait construire des structures légeres en TRC. Cependant
1'épaisseur réduite des éléments en TRC s’accompagne d’une réduction considérable de leur

inertie thermique.

C’est dans ce contexte que s’articule 1’idée principale abordée au cours cette these dont
I’objectif est I’exploration des performances thermomécaniques d’un nouveau composite qui

sera nomm¢é ‘MCP-TRC’ résultant d’une association d’une matrice cimentaire modifiée par
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I’ajout de MCP a visée de confort thermique et d’un renfort textile a visée structurelle. En
effet le couplage d’une matrice cimentaire modifiée par I’ajout de MCP et d’un renfort textile
permettrait & priori de combiner les avantages des différents éléments du composite afin de

produire :

-Un composite de structure 1égére du fait de la faible épaisseur d’enrobage nécessaire dans les

composites ‘TRC’.

-Un composite a inertie thermique améliorée grace a 1’incorporation du MCP dans la matrice

cimentaire.
-Un composite permettant d’allier efficacité thermique et résistance mécanique.

-Un composite a colt maitrisé di a la substitution des armatures d’acier par un renfort textile.

-Un composite a probable potentiel de durabilité di au caractére non corrosif d’un large panel

de renfort textile.

-Un composite plus en phase avec les criteres du développement durable et de

I’écoconstruction et des impératifs d’hygiene et sécurité.

Le champ d’application de ce type de composite peut aussi bien toucher la réhabilitation des

batiments existants que les constructions neuves.

Le travail de recherche présenté ci-dessous s’articule dans une logique multiéchelle et

multiphysique. De ce fait il sera présenté sous quatre chapitres.

Un premier chapitre ou une revue bibliographique abordera essentiellement deux thématiques
principales, la premiére étant les divers matériaux a changement de phase, leurs applications
dans le domaine de la construction et I’état de I’art sur leur intégration dans les matrices
cimentaires. La deuxiéme thématique traitera des composites textile-mortier (TRC), leurs
applications et leur comportement mécanique. A I’issue de ce chapitre, les principaux verrous
scientifiques seront identifiés aux diverses échelles d’étude (A 1’échelle de la matrice
cimentaire ou il conviendra d’identifier I’effet du MCP sur les propriétés mécanique,
thermique ainsi que sur 1’évolution de la microstructure de la matrice et a ’échelle du
composite MCP-TRC ou il conviendra d’identifier I’effet potentiel du MCP sur les propriétés
mécaniques et thermiques du TRC).
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Dans un deuxiéme chapitre, a 1’échelle de la matrice en MCP-mortier (matrice en mortier
modifié par I’ajout de MCP), ’effet de 1’ajout des microcapsules de MCP sur les propriétés
mécaniques, physiques ainsi que sur 1’évolution de la microstructure d’un mortier de
référence modifié par 1’ajout de différents taux de MCP seront étudiés. Une attention
particuliére sera portée a I’enrichissement de 1’état de I’art sur la compréhension des
phénomenes physiques régissant 1’évolution des propriétés mécaniques des MCP-mortier et
ayant un effet prépondérant par la suite sur I’interaction ‘matrice/textile’. L’ effet de I’état du
MCP (solide ou liquide) sur 1I’évolution des propriétés mécaniques des matrices en MCP-
mortier sera étudié ainsi qu’une campagne expérimentale visant la compréhension de cet
effet-1a sera présentée. De surcroit, I’effet de 1’ajout du MCP sur I’évolution des propriétés

thermiques intrinséques du mortier sera également abordé au cours de ce chapitre.

Dans un troisieme chapitre, a 1’échelle du composite ‘MCP-TRC’, I’effet du taux de MCP,
I’effet du type d’imprégnation ainsi que celui de la température sur le comportement
mécanique des composites MCP-TRC seront étudiés. Une attention particuliére sera portée a
la compréhension des phénomeénes intervenant a I’échelle de I’interface ‘matrice modifiée par
I’ajout de MCP/textile’ et régissant le comportement mécanique du MCP-TRC a 1’échelle
macroscopique. L’évolution des propriétés thermiques intrinseques des composites MCP-

TRC sera également abordée.

Dans le quatrieme chapitre et a I’échelle de la structure, deux concepts constructifs a caractere
innovant intégrant les composites MCP-TRC seront proposés. Le premier concept étant des
dalles porteuses lIégéres en MCP-TRC alliant résistance mécanique et efficacité thermique.
L’effet du taux de MCP, du taux de renfort ainsi que 1’effet de la température [et donc I’état
du MCP (solide ou liquide)] sur le comportement mécanique des dalles seront abordeés. Le
deuxiéme concept étant des panneaux sandwich a &me en mousse polyuréthane et parements
en MCP-TRC alliant 1égéreté, résistance mécanique et efficacité thermique. L’effet du taux de
MCP sur le comportement mécanique des panneaux sera étudié. Des tests d’inertie thermique
a la boite chaude gardée sur les deux concepts proposés permettront d’évaluer les
performances thermiques de ces derniers. Une modélisation numérique a vocation de
dimensionnement sera proposée a la fin du chapitre afin d’approcher le comportement

mécanique et thermique des deux applications visees.

Une conclusion générale et des perspectives de travail futur seront présentées a la fin de ce

mémoire.
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Chapitre | : Etat de ’art

I-1 Introduction

L’objectif du travail scientifique présenté au cours de cette thése est de développer un
composite textile-mortier a inertie thermique améliorée par incorporation de matériaux a

changement de phase dans la matrice cimentaire. Ce composite sera nommé MCP-TRC.

Ce travail ambitionne d’évaluer la faisabilité, les performances mécaniques et thermiques de
ce nouveau matériau composite et de la possibilité de I’intégrer dans le cadre de nouveaux

concepts constructifs dans le batiment.

Cependant, avant de s’intéresser au composite MCP-TRC, une réflexion globale sur les

matériaux constituant (MCP+ TRC) ce nouveau matériau composite doit étre menée.

Pour cela, dans un premier temps nous nous intéresserons au stockage de chaleur dans un sens
large puis aux matériaux a changement de phase plus précisément, a leurs natures, leurs
propriétés, leurs techniques d’incorporation et leurs effets sur les matériaux cimentaires apres
incorporation. Nous recenserons au cours de cette partie les verrous scientifique associés a

I’intégration des MCPs dans les matrices cimentaires.

Dans un second temps nous nous intéresserons aux composites TRC, leur émergence, leurs
propriétés, leurs champs d’application. Une réflexion quant aux effets potentiels des MCPs

sur les composites TRC sera également menée.

1.2 Stockage de chaleur

Divers techniques de stockage de chaleur existent :

1.2.1 Stockage par chaleur sensible

C’est la technique de stockage de chaleur la plus ancienne, elle repose sur 1’utilisation d’une
source de chaleur afin de faire élever la température d’'un matériau sans lui faire changer de
phase. La quantité de chaleur stockée repose essentiellement sur la masse ainsi que la chaleur

spécifique du matériau.

L’énergie emmagasinée dans un matériau de masse (m) et de chaleur spécifique (Cp) dont la

température a été élevée de la température T; (°C) vers T, (°C) se calcule comme suit :
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Qstockée = mepx(TZ'Tl) (I'l)

Le tableau I-1 illustre les propriétés physiques de quelques matériaux utilisés pour le

stockage de chaleur sensible

L (W/mK) | C, (350°C) (J/kg.K) P (kg/m3)
Eau liquide (0°C<T<100°C) 0.6 4186 1000
Eau vapeur (T= 300°C) 0.04 2.026 0.3652
Granite 2.79 775 2630
Céramique réfractaire
(programme 1.35 866 3500
WESPE, T<400°C
Béton haute température
(programme 1 916 2750
WESPE, T<400°C)
Béton haute température
(Programme WANDA, 1.3 1100 2250
T<400°C)

Tableau I-1 Propriétés physique de quelques matériaux utilisés pour le stockage de chaleur
sensible (Laghzaoui. A, 2010 [18])

Le principal inconvénient de ce type de systemes de stockage porte sur la nécessité de
volumes importants de matériaux pour augmenter les quantités de chaleur emmagasinée, en
plus des possibilités de déperdition de chaleur a travers le matériau utilisé du fait de la

mauvaise isolation ainsi que 1’usure avec le temps du systéme de stockage.

Le stockage inter-saisonnier d’eau chaude par exemple (figue 1-3) est I’un des procédés les
plus courants du stockage par chaleur sensible, ce dernier peut prendre différentes formes :

stockage gravier-eau, stockage en puits, stockage en réservoirs et stockage en aquifeéres, ......
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Figure 1-3 Stockage inter-saisonnier d’eau chaude

Des ouvrages recents puisent leur réserve en énergie du stockage de chaleur sensible d’eau en
aquifeére tel que le siége du parlement allemand a Berlin qui s’alimente de cette eau pour

couvrir 12% de ces besoins annuels en chaud [19].

1.2.2 Stockage par chaleur latente

Ce mode stockage d’énergie permet d’emmagasiner de 1’énergie due au changement de phase
d’un matériau d’un état a un autre par effet de chaleur latente. Ce changement d’état se passe
a une température constante (lorsque le matériau est pur) nommée température de

changement de phase.

Les changements de phase possibles sont: gaz/liquide, gaz/solide, solide/solide et
solide/liquide, cependant la transition solide/liquide est le la plus intéressante du fait du faible
changement volumique engendré par cette transition (moins de 10% de changement en
volume) et a la forte chaleur latente emmagasinée dans une plage trés étroite de variation de

température.

Lors d’un changement de température, un matériau stocke/libére en premier lieu de la chaleur
sensible, dés qu’il atteint une température de changement d’état il stocke ou libere de la
chaleur en fonction de la nature de la transition puis lorsque la température du milieu est
supérieure/inférieure a la température de changement de phase il re-stocke/re-libere de

I’énergie sous forme de chaleur sensible.

La figure I-4 illustre 1’évolution de I’enthalpie en fonction de la température lors d’un

changement d’état solide/liquide d’un matériau.
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Figure 1-4 Enthalpie vs température lors d’un changement d’état slide/liquide

L’énergie stockée s’écrit :
Qstockée = M Cps (T¢-To) + m Let m Cpy(Ty-Tp) - (1-2)

m est la masse du matériau, Cps est sa chaleur spécifique a 1’état solide, Cp; est sa chaleur

spécifique a 1’état liquide, Ly est la chaleur latente de changement de phase.

Le premier terme de ’équation (I-2) désigne la chaleur sensible stockée lors de 1’élévation de
la température du matériau qui est toujours a I’état solide, le second désigne I’énergie
emmagasinée par chaleur latente de changement phase ou 1’on voit sur la figure 1-4
I’enthalpie du matériau croitre trés sensiblement a une température constante , le troisiéme
terme désigne la chaleur sensible stockée lors de 1’¢élévation de la température du matériau qui

est cette fois-ci a I’état liquide.

La présentation des deux procédés de stockage de chaleur a montré que le stockage par
chaleur latente présente 1’avantage de pouvoir emmagasiner des énergies conséquentes sous
forme de chaleur latente & de faibles plages de variation de température. Cela peut s’avérer
étre trés intéressant dans le cas d’une application dans le batiment, d’autant plus lorsque la
température de changement de phase des matériaux utilisés correspond a la plage de

température de confort dans I’habitat.

Les matériaux exploitant le concept de stockage par chaleur latente seront plus communément

nommeés Matériaux a Changement de Phase ou MCP.
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1.3 Les matériaux a changement de phase (MCPs)

Le concept de matériaux a changement de phase (MCP) dans I’industrie du batiment repose
sur un principe physique simple: lorsque la température environnante extérieure est
supérieure a la température de fusion du MCP, ce dernier change d’état de solide vers liquide
emmagasinant de I’énergie qui peut étre restituée lorsque la température environnante chute et
que le MCP repasse de 1’¢tat liquide vers 1’état solide, ce changement de phase liquide/solide
et vice versa permet d’adoucir 1’air ambiant dans I’habitat en période chaude, et de le

réchauffer en période froide.

Dans cette optique, les MCPs se sont imposeés comme de sérieux candidats pour améliorer le
confort thermique dans [’habitat et, a terme, la conception de batiments a faible

consommation énergétique.

1.3.1 classification des matériaux a changement de phase (MCPs)

Les matériaux a changement de phase se subdivisent en trois grandes familles (figure 1-5) :

les MCPs organiques, les MCPs inorganiques ainsi que les MCPs eutectiques [20].

[ Matériaux a changement de phase ]

[ Organiques ] [Inorganiques] [ Eutectiques ]

4[ Paraffines ] ’[ Métaux ] )[ Organique-Organique

—[ Non paraffines ] —[ Sels hydratés ] 4[ Inorganique-Inorganique

\—‘[ Inorganique-Organique

Figure I-5 Classification des matériaux a changement de phase [20]
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1.3.1.1 Materiaux a changement de phase inorganiques

La famille des MCPs inorganiques comprend : les métaux, les sels et les sels hydratés .lls
existent sur une large gamme de temperature de changement de phase allant de 10 a 100°C.
Les MCPs de cette famille sont caractérisés par une forte chaleur latente de changement de
phase, une conductivité thermique élevée et une trés faible variation de volume lors du
changement de phase [21,22,23].

Malgre le fait que la temperature de changement de phase de cette famille de MCP peut
coincider avec la température de confort dans I’habitat [22 & 25°C], son principal et non des
moindres inconvénient est le phénoméne de surfusion inhérent a ce type de MCP. La
surfusion apparait lorsque le matériau se maintient a I'état liquide alors que sa température est
sous le seuil de fusion du fait d’un retard de cristallisation du matériau. Cela peut engendrer
une restitution différée de la chaleur stockee lors de la phase de fusion, et parfois méme la non
restitution de cette chaleur lorsque la température de solidification est largement inférieure au
seuil de fusion. Le phénomene de surfusion dépend de plusieurs facteurs tel que : la vitesse de
chauffage/refroidissement du matériau, le nombre de cycle de chauffage /refroidissement ainsi
que la pression environnante. Sharma et al [24] ont proposé 1’ajout d’agents de nucléation
pour faciliter la cristallisation du matériau en phase de solidification afin d’inhiber ce
phénomene, cela a permis de le limiter quelque peu mais pas de le stopper pour quelques

MCP inorganiques.

1.3.1.2 Matériaux a changement de phase organiques

La famille des MCPs organiques comprend les MCPs paraffiniques et MCPs non
paraffiniques

A- Les MCPs organiques paraffiniques sont des dérivés des hydrocarbures [25] de type
alcanes de formule C,H,,., [26]. lls se présentent sous forme de chaine (hydrocarbures n-
paraffiniques) ou de branches (hydrocarbures iso-paraffiniques). La paraffine est sans saveur

et non toxique.

La chaleur latente ainsi que la temperature de changement de phase des paraffines augmentent
avec la longueur de leurs chaines moléculaires. L’augmentation du nombre des atomes de

carbone de 1 a 100 fait croitre 1’énergie emmagasinée de 58 a 285kJ/kg et la température de

changement de phase de 90 a 390°C (figure 1-6) [26]
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Figure 1-6 Evolution de la température de changement de phase en fonction du nombre
d’atomes de carbone des MCPs organiques paraffiniques [26]

La chaleur emmagasinée par les MCPs & base de paraffines exploités actuellement dans
I’industrie de la construction varie entre 180kJ/kg et 230kJ/kg, ce qui est considérable par
rapport a la majorité des matériaux de construction. De surcroit les MCPs paraffiniques ont
I’avantage de ne présenter que peu (ou pas) de surfusion, d’étre stables chimiquement et
d’avoir une faible variation volumique lors du changement de phase (de I’ordre de 10 a 15%)).
Leur principal inconvénient est leur faible conductivité thermique qui altere ainsi leur taux de
stockage/déstockage de chaleur. Cette limite peut étre atténuée en augmentant leur surface
d’échanges a travers un conditionnement adéquat. De plus, ces MCPs étant des dérivés des
hydrocarbures ne sont pas en phase avec les criteres du développement durable et de

I’écoconstruction.

Le tableau I-2 résume les propriétés physiques de quelques MCPs organiques paraffiniques
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MCP organique paraffiniques
Tétradécane | Héxadécane | Octadécane Eicosane
Formule C14H3o Ci6Hszy CigHsg CyoHyo
Température de Fusion (°C) 55 16,7 28 36.7
Chaleur latente (kJ/kg) 226 237 244 247
Conductivité (W/m°C) 0.15 0.15 0.15 0.15
Capacité spécifique (kJ/kg°C) 2.07 2.11 2.16 2.21
Masse volumique liquide (kg/m3) 825 835 814 856
Masse volumique solide (kg/m3) 771 776 774 778
Retard a la solidification (°C) Aucun Aucun Négligeable | Négligeable
Pression de vapeur (Pa) 133a75°C | 133a105°C | 133a75°C Aucun
Tension superficielle (N/m) 24,7.10-3 3,4 27,4.1073 -
Viscosité (Cp) 2,1 - 34 -

Tableau 1-2 Propriétés physiques de quelques MCP organique paraffiniques

B- La famille des MCPs organiques non paraffiniques comprend les acides gras, les esters
gras, les alcools et les glycols [27]. Les MCPs issus de cette famille ne sont pas tirés des

dérivés du pétrole.

Les acides gras par exemple sont extraits des huiles animales et végétales, leur formule
chimique générale est : C,(CH,),,COOH [28].

Les esters gars sont issus de 1’estérification directe des acides gras ce qui permet d’en séparer
les huiles végétales. lls existent sous différentes formes telles que le stéarate de vinyle, le
stéarate de butyle, le méthyl hexadécanoate (utilisé au cours de cette thése), Le palmitate

d’isopropyle [21,28]

Cette famille de MCP a d’excellentes caractéristiques en termes de stockage d’énergie sans
surfusion. De surcroit ces matériaux ne sont pas derives des hydrocarbures ce qui leur confeére
un intérét particulier en termes de réduction de I’empreinte environnementale. Leur principal

inconvénient est également leur faible conductivité thermique.
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Le tableau 1-3 résume les propriétées physiques de quelques MCP organiques non

paraffinique

MCP organique non paraffiniques
Polyéthylene Acide
Glygol (PEG) citrique Tristéarine
Formule HOCH, (CH2)nOH | CH,COOH | (C;7H35C0,)3C5H5
Température de Fusion (°C) 20-25 16,7 56
Chaleur latente (kJ/kg) 146 187 191
Conductivité (W/m°C) 0.16 0.18 0.15
Capacité thermique massique (kJ/kg °C) 2.26 2.04 2.16
Masse volumique liquide (kg/m3) 1.1 1.05 0.85
Retard a la solidification (°C) Aucun 15 Aucun
Pression de vapeur (Pa) 0,7.10-3a100°C 1520 a 20°C 1334 105°C
Tension superficielle (N/m) 44,3.10-3 27,42.10-3 /
Viscosité (Cp) 11,5 1,31 18,5

Tableau 1-3 Propriétés physiques de quelques MCP organique non paraffiniques

1.3.1.3 Matériaux a changement de phase eutectiques

Les MCPs eutectiques sont issus d’un mélange de deux composants de matériaux a
changement de phase (inorganique-inorganique, organique—organique, inorganique-
organique).

Le probléme de surfusion (de I’ordre de 15 a 30°) limite I’application de ce type de MCP dans
le confort thermique de I’habitat. Parmi leurs autres inconvenients, on peut également citer

leur caractére tres corrosif vis-a-vis d’un large éventail de matériaux de construction [29].

1.3.2 Incorporation et conditionnement des MCPs dans les matériaux de construction

Afin d’assurer l’intégration des MCPs dans les matériaux et systemes constructifs, leur
conditionnement dans des conteneurs est hautement souhaitée, ces conteneurs doivent

assurer :

-Une compatibilité chimique avec le matériau a changement de phase (inertie de 1’un par

rapport a 1’autre).
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-L’¢étanchéité nécessaire pour éviter toute fuite du MCP en dehors du conteneur lors de la

transition solide/liquide.

-La flexibilité nécessaire pour absorber le changement de volume, trés variable en fonction du

type de MCP lors du changement d’état solide/liquide.
Les techniques les plus utilisées pour I’intégration des MCPs sont les suivantes :

1.3.2.1 Macroencapsulation

La technique de macroencapsulation consiste a intégrer les MCPs dans des macrocapsules
avant d’étre incorporés dans les matériaux et systemes constructifs destinataires. Les macro-
capsules peuvent avoir la forme de sacs, bouteilles de plastique, sachets, panneaux (figure I-
7). Les conteneurs ont en géneral une forte conductivité thermique afin d’augmenter les taux
d’échanges thermiques (stockage /restitution) et sont rigides afin de limiter les risques de fuite

du MCP lors du changement de phase solide/liquide.

Plaques en aluminum Conteneurs en plastique

Capsules cylindriques

Sacs en plastique ou aluminum

Figure 1-7 Divers technique de macroencapsulation des MCPs
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1.3.2.2 Microencapsulation

La technique de microencapsulation a pour but d’emprisonner le matériau a changement de
phase dans des sphéeres de diametres allant de 5 & 300um, avant d’étre incorporées dans le
matériau ou systeme constructif destinataire. Les spheres (capsules) sont généralement en

polymere tel que la mélamine formaldéhyde.

La technique de microencapsulation consiste a préparer une émulsion d’huile (le MCP) plus
polymeére dans I’eau, un tensioactif est ensuite ajouté au mélange avec un catalyseur
(variation de PH, variation température, variation de pression). Cela permet la migration d’un
condensat de polymere a I’interface huile/eau formant ainsi les microcapsules du MCP, figure
1-8 (a et b). Cette technique est la plus adaptée en vue d’une intégration des MCPs dans les
matériaux de construction tels que le béton. En effet la forme des MCPs microencapsules peut
étre assimilée a des additions de granulats fins. De surcroit, le caractére stable de la majorité
des polymeres utilisés pour la microencapsulation des MCPs apres plusieurs cycles de

chauffage/refroidissement est un atout pour assurer la durabilité du confort thermique.

Emulsion huile dans eau

Huile Solution aqueuse + + polymeére
polymére hydrosoluble + Ten;i“”s
Variation de pH
ouFl
ou Température
Emulsion Emulsion
+ polymére insoluble + pnlymére insoluble

Migration des
condensat sur I'huile

Température, catalyse,
pH etc..

Pnlymérlsatmn

de la paroi Formation de la paroi

-

a- Procédé général de microencapsulation

..-
.-
A
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Capsule en Huile de MCP
polymére pur

Nl

>

MCP microencapsulé sous \J

forme apparente de poudre

b- Image illustrative du MCP microencapsulé

Figure 1-8 Schématisation (a) du procédé de microencapsulation et (b) du MCP
microencapsulé

1.3.2.3 Incorporation directe

L’incorporation directe consiste a intégrer directement le MCP dans le matériau de
construction ou le systeme constructif destinataire sans procéder au préalable a un pré-
conditionnement (microencapsulation ou macroencapsulation).L’inconvénient majeur de cette
technique est la possible fuite du MCP lors de son passage a 1’état liquide du matériau ou
systéme constructif destinataire en cas d’une faible étanchéité [4]. De plus dans le cas
d’incorporation du MPC dans les liants hydrauliques comme le platre ou le béton cela peut

inhiber le phénoméne d’hydratation [30].

1.3.2.4 Immersion

Cette technique consiste a immerger le matériau destinataire durci dans un bain de MCP en
phase liquide, le MCP pénetrera par capillarité dans son réseau poreux [5]. Cette technique a

le méme inconvénient que la technique d’incorporation directe

1.3.3 Etat de I’art sur ’intégration des MCPs dans 1’enveloppe du batiment

1.3.3.1 Intégration des MCPs dans des plaques isolantes

Kuznik et al [31,32] ont développé le concept de plaques isolantes en MCP. Ces plaques sont
constituées d’un mélange de polymeére (éthyléne) et de paraffine a un taux de 60% (MCP
organique), le mélange est enveloppé par deux couches minces d’aluminium

(macroencapsulation). L’épaisseur des plaques est de 5.6 mm (figure 1-9).
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La paraffine incorporée dans la plaque est caractérisee par une température de changement de
phase de 21°C.

Les plaques isolantes développées ont vocation a étre intégrées par collage dans les parois

internes de ’habitat dans 1’objectif d’augmenter le confort thermique.

Les résultats sur des cellules expérimentales (3.1 m x 3.1 m x 2.5 m) avec et sans intégration
des plaques isolantes dans les parois intérieures des cellules ont montré que les cellules avec
plaques isolantes exhibent une réduction de la température d’air a I’intérieur des cellules test

de I’ordre de 4.2°C par rapport aux cellules témoins sous sollicitation thermique équivalente.

Actuellement ce concept de plaques isolantes est commercialisé par I’entreprise Dupont de

Nemours sous le nom de panneau Energain.

solar simulator climatic chamber

k)
2,
Pt

modified walls

Figure 1-9 Isolation par plaque isolante a base de MCP Kuznik [31,32]

Les panneaux Energain ont été utilisés pour la réhabilitation d’un bureau du batiment Hélios a
Lyon [33] (figure 1-10). Les plaques ont été collées sur les parois latérales ainsi que sur le
plafond d’un bureau du batiment Ouest sur une surface de 42 m?. Les autres bureaux ont été

rénovés sans intégrer les panneaux Energain.

Les tests expérimentaux menés entre Février et Décembre 2007 ont monté une réduction de
pres de 3°C [33] du pic de température en période estivale du bureau rénove en intégrant les
panneaux Energain par rapport aux bureaux rénoves sans intégration des panneaux (figure I-
11).
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Figure 1-10 Batiment Hélios a Lyon rénové avec intégration des panneaux Energain

Flux [W/m’]

Température |°C

Température extérieure

e} Température i l'intérieure du bureau sans MCP
——&%—— Température i l'intérieure du bureaun avec MCP
——&— Flux solaire

Figure 1-11 Résultats des tests expérimentaux de Kuznik [33]

Le batiment en verre transparent du palais de Tokyo a Paris (figure 1-12) a également été
rénové en y installant des panneaux Energain dans le faux plafond afin d’augmenter son
inertie thermique. A ce jour aucun retour d’expérience n’a ¢été communiqué sur leur

rendement.
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Figure 1-12 Rénovation du palais de Tokyo a Paris par panneaux Energain

1.3.3.2 Intégration des MCPs dans les matériaux de construction.

1.3.3.2.1 intégration des MCPs dans les matériaux non cimentaires

Castell et al [34] ont étudié I’effet du collage de MCP macroencapsulé dans des panneaux en
aluminium (voir figure 1-13) sur des parois en macgonnerie de type briques alvéolaires et

perforées de cellules test avec ou sans isolation en polyuréthane.

Le MCP utilisé est un MCP organique a base de paraffine de type SP25 (température de
changement de phase a 25°C).

Les cellules (2.4 m 2.4 m 2.4 m) témoins sont en briques alvéolaires ou bien perforées avec

ou sans isolation en polyuréthane (voir figure 1-14)

Les résultats des expérimentations menées durant I’ét¢ 2008 a Puigverd de Lleida , en
Espagne sous sollicitation thermique ambiante ont montré que les cellules intégrant les MCPs
ont présenté une réduction des pics de température d’air a I’intérieur des cellules de 1’ordre de
1°C (figure 1-15).De surcroit, les besoin en consommation énergétique ont été réduits de 17%
pour les parois en briques alvéolaire tandis qu’ils ont été réduits de 15% pour les parois en

briques perforées. Les émissions de gaz a effet de serre ont été réduites de 1.5 kg/an/m2.
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Brique alvéolaire

MCP macroencapsulé dans des
panneaux

Figure 1-13 MCP et briques utilisées Castell [34]

Cellule en brique alvéolaire

Cellule en brique alvéolaire + isolant ~ Cellule en brique alvéolaire + isolant +MCP

Figure 1-14 Cellules expérimentales réalisées par Castell [34]
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Figure 1-15 Température a I’intérieur des cellules en briques alvéolaire avec et sans MCP
Castell [34]

Athienitis et al [35] ont réalisé des expérimentations sur des cellules test en béton a 1’échelle 1
(2 m x 2.22mm x 2.82m), voir schématisation des cellules dans la figure 1-16. Dans une des
cellules réalisées des plaques en platre contenant du MCP de type sterate de butyle (MCP
organique non paraffinique) & un taux massique de 25% ont été incorporés directement par

collage dans les murs intérieurs. Aucune paroi n’a été mise en place dans la cellule témoin.

Les auteurs [35] indiquent que la cellule dans laquelle la plaque en platre enduit de MCP a été
intégrée a conduit a une réduction des pics de températures intérieures de la cellule de prés de
4°C par rapport a la cellule témoin lors des tests sous sollicitations thermiques ambiantes en

saison estivale.
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Figure 1-16 Schéma cellule expérimentale Athienitis [35]
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1.3.3.2.2 Intéqgration des MCPs dans les matériaux cimentaires

- Hashem J et al [36] ont proposé le concept de plancher en béton incorporant des matériaux a
changement de phase.

Les planchers sont en béton dont lesquels des trous ont été réalisés sur toute leurs surfaces et
sur une épaisseur de 40% de leur épaisseur totale. Les trous ont été au préalable positionnés
dans les moules avant coulage et ont été confectionnés par les auteurs afin de jouer le role de
réservoir pour stocker le MCP & son état brut (sans microencapsulation), voir figure 1-17

-Le modéle réduit des planchers (200 mm de long x 200 mm de large < 75 mm d’épaisseur)

est présenté figure 1-17

-Les auteurs [36] ont sollicité au rayonnement solaire pendant 48 h la face du plancher
exposée directement aux rayons du soleil (présenté ci-dessous figure 1-17) en période d’été
et sous climat chaud du Koweit. L’autre face non-exposée au rayonnement du soleil n’a été
soumise a aucune sollicitation, tous les flux de chaleur latéraux ont été bloqués au cours du

test.

Les auteurs ont montré une réduction de prés de 17% des flux de chaleur entrants a travers la
face non exposée au soleil pour le plancher intégrant les MCPs par rapport a un plancher

témoin (sans MCP).

En outre, les auteurs ont également présenté une étude d’optimisation pour déterminer les

diametres, espacements et profondeurs optimaux des trous incorporés dans les planchers.
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Plancher en béton intégrant les trous Plancher en béton avec MCP
ou seront introduits le MCP
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> " h
Concrete In door (Ti, hi)

Sollicitation thermique des planchers

Figure 1-17 Plancher en béton avec incorporation des MCP [36]

-Castellon et al [37] ont été parmi les premiers a tester l’effet de 1’ajout de MCP
microencapsulé dans la formulation méme des bétons sur le comportement thermique de ces
derniers. Pour cela des cellules test ont été construites (2 m x 2 m x 0.12 m), ces cellules ont

une épaisseur de 12 cm et sont implantées a Puigverd de Lleida, en Espagne (figure 1-18).

La premiere cellule a été construite en béton ordinaire (sans MCP), la seconde en béton
modifié par I’ajout de MCP a un taux massiques de 5% par rapport au poids du ciment. Le
MCP ajouté est connu sous le nom commercial Micronal DS [38], commercialisé par BASF,

avec une température de changement de phase de 26°C et une chaleur latente de 110kJ/kg.

Dans une premiere série d’essais, durant I’été 2005, les cellules de test avec et sans MCP ont
été expérimentées sous sollicitation thermique ambiante en gardant les fenétres fermées toute
la journée. Les résultats ont montré une réduction de la température intérieure des cellules

avec MCP de I’ordre de 1°C par rapport aux cellules témoins.

Dans un second temps, les fenétres ont été ouvertes pendant la nuit et un systeme de
ventilation nocturne a été installé a I’intérieur de toutes les cellules. Les résultats ont montré
dans ce cas une réduction des pics de température de I’ordre de 3°C, en plus d’un déphasage
(un retard) de 1’occurrence des pics de ’ordre de 2h (voir figure 1-19). Cela s’explique par le

fait que I’ouverture nocturne des fenétres a permis au MCP de pouvoir se solidifier la nuit et
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par conséquent de pouvoir stocker de la chaleur lorsqu’il re-fusionnera le matin lorsque la
température extérieure dépassera son seuil de fusion et donc exploiter au maximum son
potentiel d’absorption de chaleur. A contrario, les cellules ou les fenétres ont été maintenues
fermées n’ont pas permis au MCP de totalement se solidifier pendant la nuit et de ce fait, ne

pas exploiter au mieux son potentiel d’absorption de chaleur lors de la phase de fusion.

Changement de
Phase

Changement de > 1. extérieure

Phase

Température (*C)
CRhRAODOONAETDSNAREEN

S 29C

000 224 448 T2 836 1200 144 1648 1912 2136 0:00

Temps (h)

Figure 1-19 Résultats des tests thermiques avec fenétres ouvertes [37]
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-Hunger et al [39] ont constaté une augmentation de la masse thermique de mélanges de béton
modifiés avec ’ajout de différentes quantités de MCP de type Micronal microencapsulé (a
des taux massiques de 1,3 et 5% du poids du béton) en remplacement des agrégats fins lors
d’un test de calorimétrie différentielle a balayage (DSC). Les auteurs ont également réalisé
des simulations numériques sur des échantillons de béton (200 mm de longueur x 200 mm de
largex30 mm d’épaisseur) aux différents taux de MCP et soumis a une excitation de
température sinusoidale variant de 18.5°C a 28°C sur une de leur face. La face paralléle et
opposée a I’excitation ayant été maintenue a 23°C. Les auteurs indiquent une économie
d'énergie de 12% pour maintenir la température a 23°C sur la face opposée a ’excitation
thermique pour les échantillons modifiés par I’ajout de MCP a un taux massique de 5% par

rapport aux échantillons en béton ordinaire (voir figure 1-20).

900
800 -
0% PCM o
700 ---1%PCM oo
_ 600 ——— Tt 3% PCM ’-—_“",”,"",/
o --=+5% PCM JonE
& 400 e
5 e
£ [T
300 o
200 s e
o
100 s
e
0 T T T T T T T
0 6 12 18 24 30 36 42 48
Time [h]

Figure 1-20 Energie calculée par Hunger [39] pour maintenir une température de 23°C dans
les échantillons en béton modifiés par différents taux de MCP

-Thiele [40] a examiné les économies d'énergie annuelles réalisées en ajoutant du MCP aux
formulations des murs extérieurs en béton d'une maison familiale moyenne a Los Angeles et a
déterminé qu'une réduction de I'ordre de 53% des besoins annuels en refroidissement est

possible pour une fraction de MCP ajoutée de 10% du volume du béton .
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1.3.4 Effet de 1’ajout de MCP sur les propriétés mécaniques des matériaux cimentaire

La section précédente a montré 1’intérét de la modification des formulations des mortiers/
bétons par 1’ajout de MCP dans le but d’augmenter le confort thermique et que la méthode de
microencapsulation des MCPs était la plus adaptée pour cela. Cependant, bien que les bétons
modifiés par ’ajout de MCP aient déja commencé a prouver leur intérét en termes d’inertie
thermique par rapport aux bétons ordinaires, il convient d’analyser leur comportement
mécanique ainsi que I’évolution de leur microstructure, d’autant plus que I’application visée
dans le cadre de cette thése est le développement de composites MCP-TRC dont le
comportement mécanique est régi par I’interaction entre le textile et la matrice cimentaire

modifiée par I’ajout de MCP.

Hunger et al [39] ont rapporté des baisses de 30%, 52% et 70% de résistance mécanique a la
compression pour des mélanges de béton avec respectivement 1%,3% et 5% en poids de MCP
ajoutés et testés a une température de 20°C

Yang [12] a également constaté que 1’augmentation du taux de MPC microencapsulé dans les
matériaux cimentaires conduisait a une dégradation de leurs performances mecaniques a
méme température fixe de 20°C durant des test de compression et a constaté que la méthode
de remplacement qui consiste a substituer une partie des agrégats fins du béton par des
microcapsules de MCP ne procure pas un gain significatif de résistance mécanique par rapport
a la méthode d'addition directe du MCP.

Drissi et al [19] ont constaté une résistance mécanique a la compression plus élevée de 1’ordre
de 6% pour des bétons modifiés par 1’ajout de MPC microencapsulé sous forme saine (non
endommagée) par rapport au mémes bétons modifiés par 1’ajout de particules MCP pré-
endommagées avant inclusion dans les bétons et ce pour différents taux d’ajouts de MCP et a
une température fixe de 20°C durant les tests mécanique.

Pielevar et al [48] ont constaté une dégradation de la résistance mécanique a la compression
d’échantillons en béton-MCP lorsque leur température est supérieure au seuil de fusion des
MCP (MCP a I’état liquide) et cela pour des échantillons en béton-MCP testés a des
températures respectives de 20°C (inférieure au seuil de fusion) et 40°C (supérieure au seuil

de fusion)

A ce jour, peu d'études se sont penchés de maniere approfondie sur les constatations de
Pielevar [48] et ont étudie attentivement l'influence de I'état des MCPs microencapsulés
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(solide ou liquide) sur les caractéristiques mecaniques des matériaux cimentaires modifiés par
I’ajout de MCP.

La grande majorité de la communauté scientifique [41, 42 ,43 et 44] confirme que I’ajout de
MCP microencapsulé dégrade les performances mecaniques des matériaux cimentaires.
Cependant, peu d'études ont tenté d'expliquer la dégradation sensible des caractéristiques
mécaniques résultant de I'ajout de petites quantites de MCP. Hunger [39], Fernandes [45] et
Drissi [19] ont suggéré qu’en plus du comportement fragile du MCP, 1’endommagement
possible des capsules de MCP lors de la phase de préparation et de malaxage du béton peut
induire la fuite du MCP pur des microcapsules et ainsi perturber la réaction d’hydratation.
Dehdezi [46] a pointé la possible décomposition et endommagement des microcapsules de
MCP lors de I’occurrence d’un chargement mécanique comme possible raison de ces
dégradations drastiques de résistance mécanique des bétons modifiés par I’ajout de MCP. Cao
[47] a suggéré que 1’ajout de MCP peut augmenter la porosité ainsi que le taux de bulles d’air

dans la microstructure des bétons.

Cette bréve revue de la littérature souligne que les explications rapportées quant a la
dégradation des propriétés mécaniques des bétons modifiés par 1’ajout de MCP ne sont pas
toujours convergentes. Il est clair que des études complémentaires sont requises pour fournir
les descriptions phénoménologiques des interactions existantes entre MCP et matrice
cimentaire pouvant expliquer de maniere plus convaincante la dégradation des performances
mécaniques a I’échelle macroscopique, d’autant plus qu’une connaissance bien plus
approfondie de I’effet des MCPs sur la microstructure des matrices cimentaires est nécessaire
afin d’appréhender le comportement mécanique des composites MCP-TRC dont 1’efficacité

dépendra pour large part de I’interaction ‘matrice/textile’.

De surcroit, il n’existe pas a notre connaissance d’études ayant fourni des explications
phénoménologiques sur I’effet de 1’é¢tat du MCP (solide ou liquide) sur les propriétés
mécaniques des matériaux cimentaire modifié€s par 1’ajout de MCP. D¢s lors, des travaux sur
ce volet sont nécessaires dans 1’optique du développement de composites MCP-TRC dont les
propriétés mécaniques pourraient également étre impactées par 1’état du MCP microencapsulé

ajouté dans la matrice.

Les sections précédentes ont porté sur la description des matériaux a changement de phase,
leurs classifications, leurs techniques d’incorporation ainsi que leur intégration dans

I’enveloppe du batiment et plus précisément dans les matériaux de construction. Il a
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également été montré que la technique de microencapsulation des MCPs est la plus adaptée en
vue d’une intégration dans les matrices cimentaires, ce qui correspond a I’application visée au
cours de cette étude. Une description de 1’état de 1’art actuel sur I’effet des MCPs sur les

propriétés thermique et mécanique des matériaux cimentaire a également été presentée.

Il convient a ce stade de la revue bibliographique d’avoir une vision plus approfondie des

composites textile-mortier (TRC).

1.4 Composites Textile-mortier (TRC), définition, constitution

Le composite textile-mortier (TRC) est composé d’une matrice cimentaire renforcée par une
ou plusieurs couches de textile 2D étroitement espacées les unes des autres, ou bien d’une ou
plusieurs couches de textile 3D [49] (figure 1-21), le cas échéant en mobilisant des fibres
courtes. Cette association permet d’allier la trés bonne résistance des matrices cimentaires en

compression avec la trés bonne tenue des renforts textiles en traction.

"i.,,i-,, o

omposite TRC a renfort 3D Composite TRC a renfort 2D

Figure 1-21 Composites TRC a renfort 2D et 3D

Bien que le béton représente un des matériaux les plus utilisés dans I’industrie de la
construction, il présente I’inconvénient de contribuer considérablement lors de son processus
de production aux émissions de CO,. L’émergence récente des composites TRC constitue une
alternative treés intéressante en vue d’une réduction de la consommation de matrices
cimentaires a travers leur renforcement par des armatures textiles non corrosives réduisant
ainsi sensiblement les épaisseurs nécessaires d’enrobages. En outre les structures en TRC ont

plusieurs atouts dont :

1-La légéreté de ce type de structures.
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2-Ce sont des structures peu onéreuses du fait de la substitution d’armatures en acier par des

armatures textiles.
3- Ce sont des structures compatibles avec les technologies de préfabrication modernes.
4-Ce sont des structures alliant résistance mecanique (traction+ compression) et souplesse.

5-Des structures de formes complexes peuvent étre réalisées avec ce type de composites telles

que les structures incurvées en coques di a la flexibilité et maniabilité du renfort textile

1.4.1 Types de matrices cimentaires utilisées dans les composites TRC

Les matrices cimentaires utilisées pour la confection des TRCs doivent permettre une mise en
ceuvre aisée du renfort textile et assurer la pénétration et 1’intégration de la matrice a
I’intérieur des mailles du textile ainsi que son enrobage optimum, pour cela des mortiers a

consistance fluide et granulométrie fine sont en genéral utilisés (Dp,,x<1.6mm).

En fonction de leur application et du renfort textile associ¢ a la matrice, d’autres critéres
peuvent étres souhaités tels qu’une prise rapide lors de I’application du TRC pour le
renforcement de structures ou dans le cadre d’applications industrielles qui nécessitent un
gain de temps donc un démoulage rapide, une bonne résistance au gel dégel peut, parmi

d’autres critéres ¢galement étre requise pour des applications a I’extérieur.

Les matrices cimentaires actuellement utilisées pour les TRCs peuvent étre subdivisées en

quatre groupes :

1.4.1.1 Mortier de clinker Portland

Le mortier de clinker Portland est constitué de ciment Portland pouvant étre enrichi par des
additifs. Le ciment de clinker Portland est lui obtenu aprés cuisson du calcaire et de ’argile
avec des proportions bien définies des éléments (CaO, SiO,, Al,03, F,03). Le mortier de
ciment portland peut contenir plusieurs additifs a caractére inerte (type 1) ou a caractere
inorganique, et pouzzolanique (type II). Bramshuber [50,51] a développé durant ses
investigations sur les TRC quatre matrices a ciment portland (voir tableau 1-4), une matrice
de référence (matricel), deux matrices (matrices 2 et 3) dans lesquelles une portion du clinker
portland a été substituée par des cendres volantes et de la fumée de silice respectivement afin

d’augmenter la durabilité de la matrice et du renfort vis-a-vis de la réaction Alkali.
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1.4.1.2 Mortiers d’aluminate de calcium

Les mortiers d’aluminate de calcium sont issus d’une réaction entre chaux provenant du
calcaire et de I’alumine issue des minerais naturels comme la bauxite. Le produit de cette
réaction est nommé clinker d’aluminate de calcium qui aprés broyage donnera le ciment
d’aluminate de calcium (CAC). Le ciment d’aluminate de calcium est un ciment hydraulique
qui présente des caractéristiques intéressantes vis-a-vis des applications dans le domaine des
TRC notamment : le durcissement rapide de ce ciment qui est un atout pour des applications
industrielles tel que la préfabrication des éléments en TRC, sa résistance vis-a-vis des attaques
chimiques ainsi que son excellente tenue au feu. Cependant, étant donné [’utilisation
beaucoup moins fréquente de ce type de mortier par rapport au mortier de clinker portland, il
demeure un déficit de connaissances quant a son hydratation ainsi que 1’évolution de la

microstructure de ce liant.

Le tableau I-4 présente également une formulation d’un mortier d’aluminate de calcium

(matrice 5) développé par Bramshuber [50,51].

1.4.1.3 Mortiers chargés de polymeére

Les mortiers utilisés en tant que matrice pour TRC peuvent étre modifiés par I’ajout de
polymeres tels que I’Epoxy ou le Latex. Il existe deux techniques d’addition de polymeres au
mortier. La premiere consiste a imprégner le mortier dans son état durci (Technique PIC),
cette technique permet une augmentation des résistances a la compression et a la traction ainsi
qu’un gain en module de rigidité. Cette technique est souvent onéreuse et complexe de mise
en ceuvre. La deuxiéme consiste a intégrer le polymere en tant que poudre directement dans la
formulation du mortier (Technique PMC). Bien que cette technique induise une baisse des
performances mécaniques du mortier (en termes de résistance a la compression et traction et
en module de Young) [52], elle est treés intéressante dans le cas d’une application pour TRC
car le polymere doté de particules tres fines peut pénétrer a I’intérieur des espaces vides entre
mortier et renfort textile (augmenter I’adhérence ‘matrice/textile’). De surcroit, il peut
¢galement pénétrer dans les espaces inter filaments du renfort textile (augmenter 1’adhérence

‘filament/filament’).

La matrice identifiée matrice 4 dans le tableaul-4 est une illustration d’une matrice de
ciment clinker dont la formulation a ét¢ modifiée par 1’ajout de polymeére en substituant 20%
de la masse du liant dans la matrice de référence identifiée matricel par un polymére de type

méthyle de méthacrylate de butyle.
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1.4.1.4 Matrice phosphatigue

Une matrice phosphatique dénommée ‘Vubonite’ a été développée par les Professeurs

Wastiels et Patfoort [53 ,54] de la faculté des sciences appliquées de Bruxelles (VUB).

La Vubonite résulte d’une réaction entre la poudre de Walloniste qui est une pierre de contact
issue du granite et une solution aqueuse a base d’acide phosphatique. La réaction entre le
silicate de calcium de la Wallonite et I’acide phosphatique donne une matrice céramique dotée

d'une structure réticulaire 3D.

La Vubonite contrairement aux autres matrices presentées ci-dessus n’est pas considérée
comme étant un liant hydraulique, sa grande fluidité permet de s’adapter a n’importe quel
type de renfort textile, son PH neutre apres durcissement lui confére une bonne durabilité vis-
a-vis des réactions alkali et corrosion des fibres de Verre AR. Il faut cependant préciser que
cette matrice a un retrait plus de 80% important que le retrait des mortiers de ciment Portland,
et qu’elle ne permet pas de moulage au contact directement en sous face de structure pour la

réparation en raison de son caractere bien trop fluide.

Mortier chargé Mortier
Mortiers de ciment Portland de polymeres d’aluminate de
Constituants calcium
Matricel Matrice2 Matrice3 Matrice4 Matrice5
Quantité de ciment 490 210 441 430 700
(kg/m?)
Type de ciment CEMI CEMI CEM I CEM 1525 CAC 42,5
52,5 52,5 52,5
Cendres volantes 175 455 210 154 -
(kg/m?)
Fumée de silice 35 35 - 31 -
(kg/m?)
Meétacaolin - - 49 - -
(kg/m?)
Liant (somme) 700 700 700 615 700
(kg/m?)
Plastifiant (%) 15 0,9 21-272 - 1
Polymeres(%) - - - 20 -
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Stabilisateurs(%) - - - - 0,25
Fines 500 470 500 438 520
0-0.125
(kgim?)
Sable siliceux  0.2-6 715 670 715 626 740
mm
(kgim?)
Eau (kg/m3) 280 280 280 245 280
Eau/ciment 0,57 1,33 0.63 0,57 0,4
Eau/liant 0,4 0,4 0,40 0,4 0,4

Tableau I-4 Différents type de matrices développées par Bramshuber et [50,51] dans le cadre
de leurs travaux sur les TRC

1.4.2 Textile de renfort

Les textiles sont constitués de plusieurs fils qui sont eux méme constitués de plusieurs
filaments (de diameétres variant entre 5 et 35um) qui sont joints les uns aux autres par une
opération d’ensimage, cette opération a un effet aussi bien sur I’adhérence entre filaments du
textile mais aussi entre filaments du textile et matrice. Les fils de textile sont usuellement
caractérisés par leur poids linéaire Tex (exprimé en gramme par metre) qui est dépendant de

la nature des filaments, le nombre de filaments, leurs diamétres ainsi que de 1’ensimage

Les propriétés physiques, mécaniques et chimiques des renforts textiles ont une influence
prépondérante sur le comportement mécanique des TRC. Les textiles utilisés doivent conférer
une adhérence ‘matrice/textile’ satisfaisante et avoir un module de rigidité assez élevé afin de
controler I’espacement et 1’ouverture des fissures. Leur compatibilit¢ chimique avec la
matrice est essentielle afin d’assurer les conditions de durabilit¢ des TRC (vis a vis des
réactions alkali et corrosion). Leurs propriétés physiques doivent également étre compatibles

avec les machines de mise ceuvre disponibles afin d’assurer la production de ces derniers.

Les textiles sont classés, dans le cadre de ces travaux, en fonction de la nature de leurs

filaments, ainsi que leur technologie de mise en ceuvre.
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1.4.2.1 Classification en fonction de la nature des filaments

Les fibres les plus disponibles sur le marché et usuellement utilisées dans les technologies
TRC sont :

1.4.2.1.1 Verre E et Verre AR

Le Verre est obtenu par réaction entre argile, silice et calcaire a forte température (plus de
1350°C).Les filaments de verre E sont obtenus aprés étirage a grande vitesse du verre brut.
L’opération d’ensimage permet ensuite de protéger les filaments en verre E de I’abrasion ainsi
que du surplus de cristaux de verre en surface. Le Verre AR (alkali résistant) est obtenu a
partir du verre E en y ajoutant une masse de zirconium de I’ordre de 15% de sa masse afin de
le protéger de la réaction alkali. Le textile en fibre de Verre AR est I’un des textiles les moins

onéreux et les plus utilisés dans les technologies TRC.

1.4.2.1.2 Basalte

Le Basalte est une roche magmatique refroidie trés rapidement au contact de I’air et ’eau
terrestre. Les fibres de Basalte sont obtenues par extrusion du basalte fondu a trés haute
température (1400°C).

Les fibres de Basalte possedent des résistances mécaniques plus élevées que les fibres de
Verre et présentent une tres bonne tenue au feu (les fibres de Basalte peuvent résister jusqu’a
820°C) comme les fibres de céramique ou de Carbone tout en étant beaucoup moins cheres
(de 'ordre de 4 a4 5 fois moins onéreuses), ce qui est treés intéressant pour leur introduction
dans le domaine de la construction. De surcroit, le Basalte n’absorbe que trés peu d’eau (trés
faible coefficient absorption) et a une haute résistance a la corrosion ce qui favorise les
associations avec les mortiers pour composites TRC. Le principal inconvénient de ce type de
fibres est son caractére instable en milieu alcalin. Dés lors, un traitement spécifique des fibres
de Basalte est nécessaire avant d’€tre intégrées en tant que renfort de matrices a PH alcalin,
ou autrement envisager une association du Basalte avec des matrices a PH neutre tel que la
Vubonite.

1.4.2.1.3 Aramide

L’Aramide est le résultat de la réaction entre le paraphénylénediamine et le chlorure de
terephtalyle dans un solvant organique puis d’une dissolution dans 1’acide sulfatique. Les
filaments d’ Aramide sont obtenus apres extrusion puis refroidissement par jet d’air et d’eau et

finalement bobinage.
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Les fibres de par-aramide ont une couleur dorée et se déclinent sous trois formes : normale
(N), a haute rigidité (HM) et a haute résistance (HT). Les textiles de type aramide présentent
une rigidité plus faible que les textiles de type Verre AR et Baslate. Cependant, ils sont
caractérisés par une résistance beaucoup plus élevée en traction, au cisaillement ainsi qu’a
I’impact. Les principaux inconvénients des fibres d’Aramide est leur coefficient de dilation
négatif qui peut créer des surcontraintes importantes au niveau de I’interface ‘matrice/textile’
lors de forts gradients de température (sollicitation au feu par exemple) ainsi que leur
sensibilité en milieu alcalin bien que, de nouvelles générations de textile Aramide de type
Technora [55] présentant une meilleur durabilité en milieu alcalin ont émergé ces dernieres

années.

1.4.2.1.4 Carbone

La fibre de Carbone est fabriquée par oxydation et pyrolyse du polyacrylonitrile (PAN), qui
est un polymere largement utilisé pour la fabrication de synthétiques. Cette opération se
déroule a des températures de 150 a 250°C en présence d’oxygene et a pour objectif de faire
transiter la mésophase d’un état thermoplastique a un état thermostable. Cette étape est suivie
de la carbonisation de la fibre de Carbone brute qui se déroule sous gaz inerte et a des
températures de 1’ordre de 1500°C afin de lui allouer ces principales propriétés mécaniques

qui sont la trés haute résistance et trés haut module de rigidité.

Les fibres de carbone sont considérées comme les fibres ayant les meilleures performances
mécaniques rapportées a leur densite, ceci en plus de leur trés faible sensibilité aux agressions
en milieu alcalin, aux solvants acides ainsi que leur trés faible coefficient de dilatation.
Néanmoins, les textiles de type Carbone présentent des colts de production trés élevés associé
au colt de la fibre de Carbone qui est I’'une des plus onéreuses ainsi qu’a sa conductivité
électrique qui nécessite une isolation des machines de production (machines & tisser et a
tricoter), sans oublier les émissions de gaz a effet de serre (essentiellement CO,) associés a la

production de ce type de textile et leurs effets néfastes sur I’environnement.

1.4.2.1.5 Acier inoxydable

Les aciers inoxydables sont des alliages d’acier et de fer auxquels est ajouté du chrome qui a
partir d’un taux de 11% produit la résistance souhaitée contre 1’oxydation. Des éléments
comme le nickel peuvent également étre ajoutés a 1’alliage afin d’augmenter sa déformation a

rupture.
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Les filaments d’acier inoxydable sont obtenus a partir des barres d’acier inoxydable de 6 a
10mm de diametre aprés laminage et étirage a chaud pour obtenir des filaments dont le
diamétre est de ’ordre du 1mm. Ces filaments (dont le diamétre est de 1’ordre de 1 mm) sont
ensuite assemblés et mis en tubes (en cuivre ou en acier doux) puis laminés et étirés a chaud

jusqu’a obtenir le diamétre de filament souhaité.

L’acier inoxydable a pour principal avantage son caractére ductile ainsi que sa durabilité. De
plus son trés faible coefficient d’absorption permet de bonnes associations avec des matrices
cimentaires. Son principal défaut est le caractere néfaste de sa production vis-a-vis de

I’environnement ainsi que le développement durable.

La figure 1-22 ainsi que le tableau 1-5 résument respectivement les lois de comportement en
traction ainsi que les propriétés mécaniques et physiques de quelques renforts textiles

susceptibles d’étre utilisés dans les TRC.
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Figure 1-22 Loi de comportement de quelques textiles usuels utilisés dans le cadre des
applications pour TRC
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Type de fibres Densité Résistance en Module de | Deformation a | Coefficient
(kg/m3) | traction (MPa) | Young (GPa) | rupture (%) de Poisson
Verre E 2500 1800 724 2,4 0,22
Verre AR 2270 1800-3500 70-76 2-3 -
Carbone 1650 2500-4000 640 0,5 0,2
Haute rigidité
Carbone 1750 3500 240 1,1 0,2
Haute
résistance
Aramide 1440 3620 52 2,2 0,35
Basalte 2800 4840 89 3,1 0,3

Tableau I-5 Propriétés physiques et mécaniques de quelques textiles usuels utilisés dans le
cadre des TRC

1.4.2.2 Classification en fonction de la technologie de fabrication et de leurs techniques de
mise en ceuvre

Les technologies de fabrication textile peuvent étre subdivisées en trois grandes familles qui
sont les textile unidimensionnel, bidimensionnel et tridimensionnel (la dimension ici est
associée aux fils de reprise d’efforts, figure 1-23), les renforts unidimensionnel et
bidimensionnel ne peuvent reprendre d’efforts que dans leur plan dans le cadre d’une
application pour composites TRC, les efforts hors plan du textile sont repris exclusivement
par la matrice, cela peut rendre les TRC sensibles au mode de rupture par délaminage. Pour y
remédier, les technologies textile 3D ont émergé et permettent d’assurer un transfert de charge
dans les trois directions. De surcroit, les textiles 3D peuvent également assurer un gain de
temps et de précision lors du positionnement du textile a travers le placement d’un renfort

unique.
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Figure 1-23 Technologies textiles

Pour les trois familles de technologies textiles (unidimensionnel, bidimensionnel et

tridimensionnel) divers techniques de mise en ceuvre peuvent étre distinguées :

1.4.2.2.1 Textiles Tricotés

-Les textiles tricotés peuvent étre subdivisés en deux familles :

1.4.2.2.1.1 Canevas

Les canevas sont des textiles dont les fils de reprise d’efforts sont maintenus paralléles et en
position les uns par rapport aux autres dans une, deux ou trois directions (Canevas 1,2et 3D)
par ’intermédiaire d’un tricotage (fil de chainette) a maille jetée. Les mailles du tricot a
maille jetée sont produites par des aiguilles alimentées individuellement chacune par un fil
distinct a I’inverse de la technique du tricotage en trame qui consiste a réaliser un tricot a
partir d’un seul fil. Dans le cas du textile tricoté de type canevas, les mailles des fils de
reprise d’efforts sont indépendantes des mailles des fils de chainettes (& maille jetée), les fils
de chainettes peuvent ainsi transpercer aléatoirement les fils de reprise d’efforts sans qu’il y
ait forcement lien entre les deux. L’indépendance entre fils de reprise d’effort et fils de
chainettes laisse entrevoir une grande liberté en termes d’angles et d’espacements entre fils de

reprise d’effort, cependant cela risque également de faciliter leur endommagement. C’est
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surement une des raisons pour lesquelles ce type de mise en ceuvre du textile est peu utilisé

dans la production des TRC.

La figure 1-24 illustre quelques exemples de canevas utilisés dans la littérature.

”umﬂ('\

R N W TN sy
'\ ‘ ‘Q / '/’(’\; * filament-
| b ¢ { |
| & y Y

- Q &‘m.n.
NS

a) +45°/ 90°/ -45°/ 0° b) 0°/ 90° +45° -45° c)+45°/-45°/0°

Figure 1-24 Photo illustrant la technique de mise en ceuvre en canevas des textiles 2D

1.4.2.2.1.2 Textile tricoté a maille jetée

Le Textile tricoté a maille jetée repose sur le méme principe du Canevas ou des fils de reprise
d’efforts sont maintenus paralléles et en position les uns par rapport aux autres par
I’intermédiaire d’un tricot a maille jetée, cependant dans le cas du textile tricoté a maille jetée
les fils de reprise d’efforts sont maintenus et serrés a l’intérieur des mailles des fils de
chainettes. De ce fait, les deux schémas de maillage des fils de chainettes et de reprise
d’efforts sont totalement dépendants les uns des autres. Cela confere moins de liberté en
termes d’angles et d’espacement des fils de reprise d’effort mais en contrepartie cela procure
au textile une plus grande stabilité géométrique. Le textile tricoté a maille jetée existe dans
les trois configurations possibles (1 ,2 et 3 Dimensions, les dimensions ici sont relatives aux
directions des fils de reprise d’efforts). Le plus simple schéma (1D) consiste @ maintenir des
fils de reprise d’efforts paralléles les uns aux autres dans leur sens de production par
I’intermédiaire du tricot en maille jetée (figure 1-25). Le second schéma (2D) consiste a
maintenir les fils de reprise d’efforts dans les deux sens (trame et chaine) perpendiculaires les
uns aux autres par I’intermédiaire d’un tricot a maille jetée qui viendra créer une jonction a
chaque intersection des fils de reprise d’efforts en chaine et trame (figure 1-25). Cette
configuration de textile est la plus prépondérante dans la littérature car elle confére au textile
une stabilité géométrique ainsi qu’une capacité de reprise d’efforts dans les deux directions du
plan du renfort. La troisieme configuration (3D) consiste a lier deux grilles de textile tricotées
a mailles jetée (2D) produite simultanément mais indépendantes (en terme de géométrie ainsi
que de caractéristique physique) par I'intermédiaire de fils perpendiculaires a leur plan et
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ayant une rigidité importante en flexion. L’espacement entre les deux grilles de textile
tricotées devra étre précisé au départ en fonction de I’utilisation de ce type de textile. Il
convient de souligner que ce type de textile 3D est essentiellement adapté pour la production
de TRC par injection (nécessité¢ d’une consistance fluide pour la matrice) et que I’application
de ce type de textile pour la production de TRC par moulage au contact en laboratoire est

difficilement envisageable.

La figure 1-25 illustre quelques exemples de textiles tricotés a mailles jetées expliqués ci-

dessus :
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Figure 1-25 Quelques exemples de tricots a maille jeté utilisés par Peled [56]

1.4.2.2.2 Textile tissé

Le textile tissé est fabriqué par entremélement de deux rangées orthogonales de fils (dans la
direction chaine et trame). Le tissage consiste a faire passer un fil de chaine en dessous et au-
dessus d’un fil de trame suivant des séquences répétitives et préétablies (figure 1-26). Le
schéma d’entremélement a un impact sur les propriétés physiques et mécaniques des tissus.

Les trois schémas caractéristiques des textiles tissés sont : le taffetas, le serge et le satin.

Pour les taffetas, les fils de trame et de chaine s’entremélent a chaque intersection. Dans le cas
des serges, chaque fil de chaine s’entreméle avec un nombre constant de fils de trame. Pour
les satins le fil de chaine s’entreméle avec un seul fil de trame puis passe une série constante

de fils de trame avant de s’entreméler avec un autre fil de trame (figure 1-26).
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a) taffetas ou toile b) serge ¢) satin

Figure 1-26 Différentes configuration de mise en ceuvre de textile de type tissu

Les taffetas ont une stabilité géométrique plus élevée que les serges et satins. Cependant il
convient de souligner la nécessité¢ d’avoir des espaces aérés entre fils de trame et de chaine
pour assurer I’imprégnation des fils de reprise d’efforts par la matrice dans le cadre des TRC,
cet espace peut nuire significativement a la stabilité du tissu. Pour remédier a cela le procédé
de tissage est souvent accompagné d’un collage aux points d’entremélement entre fils de
chaine et de trame afin d’augmenter la stabilité géométrique dans le cas du renforcement pour
TRC.

1.4.2.2.3 Textile tressé

Les textiles tressés sont fabriqués par entrelacement de meches de fils entre elles en
parcourant une trajectoire qui n’est pas forcément rectiligne. Techniquement ce procédé est
réalisé par un changement de position des porteurs de bobines de chaque méche de fil. Les
textiles tressés offre une large variabilité de conceptions géométriques et sont souvent utilisés
pour la conception de textiles 3D (voire figure 1-27). Le principal inconvénient des textiles
tressés est la lenteur et le colt du processus de fabrication. A ce jour, il semblerait que ce
procédé de mise en ceuvre de textile n’a pas été utilisé pour le renfort de TRC, cependant il a
été utilisé pour le confinement de poutres réalisées en TRC, dans le cadre des travaux de
Promis [57].
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Textile tressé axiale 4 5 Textile tressé circulaire
meches

Textile tressé triaxial a trois
orientation

Figure 1-27 Quelques exemples de textiles tressés [58]

1.4.2.2.4 Textile collé

La technique de collage consiste a lier les fils de textile entre eux dans les points de jonction
(généralement dans deux positions orthogonales, trame et chaine dans le cas d’un textile 2D)
par un liant polymére ou par un procédé thermique afin d’assurer la stabilité géométrique du

renfort textile (voir figure 1-28)

Il convient de souligner que les mises en ceuvre par tricotage, tissage ou tressage peuvent étre
¢galement complétées d’un procédé de collage afin d’assurer la stabilit¢ géométrique du
textile dans ses zones de faiblesse. Ce procédé de mise en ceuvre est bien adapté au
renforcement pour composites TRC. Les travaux de Peled [59] et Mobasher [60] ont été

réalisés sur des textiles collés.
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Figure 1-28 Illustration d’un textile collé n’ayant subi aucun autre procédé de mise en ceuvre

1.4.3 Procédés de production des TRC

Les techniques de production des composites TRC different en fonction du renfort textile, de
la matrice ainsi que 'utilisation du TRC.A cet effet les procédés sont divisés en deux grandes

familles :

1.4.3.1 Procédés de mise en ceuvre in-Situ

Le composite TRC peut directement étre mis en ceuvre sur son lieu de destination finale a

travers :

1.4.3.1.1 Technique du moulage au contact

Aussi appelée stratification manuelle, cette technique est 1’une des plus accessibles et moins
onéreuses. Elle consiste a appliquer une fine couche de la matrice dans un moule congu au
préalable en fonction des dimensions du TRC. Ensuite, le renfort textile est soigneusement
imprégné par la matrice par I’intermédiaire d’une truelle ou d’un rouleau débouleur. Une
seconde couche de matrice est appliquée et une autre couche de renfort est imprégnée de la
méme maniére (figure 1-29). Ce procédé est répété jusqu’atteindre le taux de renfort ciblé. Un
film en polyane est placé sur le mortier de la derniere couche afin de limiter le retrait
différentiel entre la face du composite en contact direct avec le moule et celle en contact avec
I’air ambiant. Bien que relativement aisee a mettre en place, cette technique nécessite une
vigilance accrue de 1’utilisateur afin de limiter les défauts excessifs susceptibles de créer une

dispersion importante entre les échantillons réalisés.

68



Figure 1-29 Technique de moulage au contact

1.4.3.1.2 Technigue de projection In-situ

Cette technique est voisine de la mise en ceuvre par moulage au contact, cependant la matrice
est appliquée dans le cas d’espéce par projection sur le renfort textile. Cette technique est bien
adaptée a la production de « masse ». Elle est souvent utilisée pour la réparation structurelle.
Bien que cette technique permette d’augmenter les taux de production, elle peut engendrer des
défauts d’imprégnation du renfort textile. Pour limiter voire éviter ces inconvénients les
matrices utilisées pour la projection doivent présenter une consistance trés fluide mais

thixotropique ainsi qu’une trés bonne compatibilité avec le renfort textile.

1.4.3.2 Procédé de mise en ceuvre par préfabrication

Les techniques de préfabrication ont pour objectif de produire des composites TRC a
destination industrielle. Elles ont pour avantage par rapport aux procédés de mise en ceuvre
in-situ de garantir une faible dispersion des propriétés mécaniques et physiques des

composites TRC produits ainsi qu’une possibilité d’optimiser leurs performances mécaniques.
Diverses techniques de préfabrication existent, les plus connues sont :

1.4.3.2.1 Pultrusion

Lors de ce procedé, les renforts textiles sont conditionnés en bobines, ils sont fagonnés a la
forme souhaitée par passage au travers de filieres régulées en température, puis imprégnés par
la matrice apres leurs passages dans des bains ou sont stockées les matrices des composites
TRC désirés (voir figure I- 30).
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Figure 1-30 Schéma procédeé de pultrusion utilisé par Promis [57]

1.4.3.2.2 Pultrusion et Compactage

Les composites TRC pultrudés peuvent étre comprimés par compactage a la sortie du bain
d’imprégnation afin d’augmenter le taux de renfort et améliorer les performances mécaniques

des composites,

Un taux de renfort maximum de 27% d’un composite TRC a matrice de type Vubonite a pu
étre atteint par pultrusion et compactage contre 21% par simple pultrusion lors des travaux de
Promis [57].

Mobasher et al [60] ont également fait ressortir I’impact de la pression de compactage apres
pultrusion sur les performances mécaniques des composites TRC. En effet, les auteurs [60]
ont testé en traction directe la méme configuration de TRC pultrudé puis compacté aux
pressions respectives de 1.7 et 15.3 KPa .1l ont constaté que le composite ayant été compacté
avec la plus grande pression aprés pultrusion présente une résistance plus élevée de 40%, un

espacement de fissures plus resserré ainsi qu’une plus grande rigidité.

1.4.3.2.3 Imprégnation mécanique

Wastiels [53] a mis en place une unité de compactage composée de deux cylindriques qui
permettent I’'imprégnation de textile de renfort juste aprés sortie du bain d’imprégnation
contenant la matrice (figure 1-31). Cette technique a permis d’atteindre des taux de renfort de

25% pour des matrices de type Vubonite.
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Figure 1-31 Unité de compactage mécanique mise en place par Wastiels [53]

1.4.3.2.4 Pompage et injection

Ce procédé de mise en ceuvre développé par Brockman [61] consiste & injecter du mortier par

pompage dans un moule dans lequel aura été placé au préalable le renfort textile (figure 1-32).
Cette technique nécessite une étude préliminaire afin de déterminer les points d’injections de
mortier. Elle permet la mise en ceuvre de picces de formes complexes en TRC, cependant elle
ne permet pas d’atteindre des taux volumiques de renfort aussi élevés que les trois techniques

de mise en ceuvre par préfabrication précédentes [61].

a) Pompe a mortier b) moule en verre c¢)Injection du mortier
organique

Figure 1-32 Procédé de pompage et injection mis en place par Brockman [61]
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1.4.4 Mécaniqgue des TRC

La section des fils de reprise d’efforts est constituée de quelques milliers de filaments. En
fonction du type de textile, de I’ensimage ainsi que de la technique de mise en ceuvre, les
filaments sont plus ou moins resserrés entre eux. Néanmoins, I’espacement entre filaments
reste beaucoup trop faible (de I’orde du pum) pour que la matrice puisse pénétrer a I’intérieur
des filaments de ceeur du fil. La pénétration du mortier a I’intérieur du fil reste donc limitée a
cause de la rhéologie de la matrice, les filaments extérieurs bénéficieront donc d’une surface
enrobée de matrice beaucoup plus élevée que les filaments intérieurs [62,63]. La surface de
contact ‘matrice/textile’ s’amoindrira donc a mesure que 1’on s’approchera des filaments de

ceeur (voir figure 1-33).

Les performances mécaniques des composites TRC ne dépendent pas seulement des
caractéristiques intrinseques du renfort textile et de la matrice mais également de la qualité
d’interaction ‘textile/matrice’ qui joue un réle primordial dans le transfert de charge de la
matrice fissurée sous sollicitation mécanique vers le renfort textile. Dans le cas des
composites TRC et si I’on considére une modélisation simplifiée, I’adhérence ‘matrice/textile’
est restreinte aux filaments situés au pourtour des fils du textile. Les efforts sont ainsi
transmis de la matrice vers les filaments extérieurs (de pourtour) via [D’interface
‘matrice/filament extérieurs’ (adhérence ‘matrice/filament’), les filaments extérieurs
retransmettent ensuite les efforts aux filaments intérieurs par contact frictionnel (adhérence
filament/filament).La bonne compréhension des mécanismes d’adhérence est donc
primordiale afin d’analyser le comportement des TRC. Dans cette optique, 1’étude de la
mécanique des composites TRC prendra en compte deux volets essentiels qui sont 1’étude a

I’échelle de ’interface et I’étude a 1’échelle du composite TRC.
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A-Modélisation simplifiée de B-Visualisation au microscope
I’intéraction ‘matrice/textile’ d’une interface ‘matrice/textile’

Figure 1-33 Visualisation des filaments d’un fil de textile en robé dans une matrice cimentaire
Kruger [62,63]

1.4.4.1 Etude a I’échelle de I’interface

1.4.4.1.1 Etude a I’échelle nanoscopique

L’interface est une zone située a la transition entre deux phases, en 1’occurrence entre le
renfort textile et la matrice cimentaire dans le cas des TRC. La composition physicochimique
ainsi que les caractéristiques de cette derniére different de celles des deux phases dont elle est
la transition. L’épaisseur de I’interface donc 1’interphase varie de quelques dizaines de
nanometres a quelques micrometres en fonction de la structure de la matrice, des filaments
ainsi que de I’ensimage des filaments. Etant donné le réle majeur que joue 1’interface dans le
transfert de charge ‘matrice/textile’, sa caractérisation a une échelle trés fine ‘échelle
nanoscopique’ peut souvent aider a comprendre le comportement du composite TRC a

1’échelle macroscopique.

Les techniques de caractérisation de I’interface a I’échelle nanoscopique se résument dans

I’identification physico-chimique de cette derniere a travers :

1/Des analyses optiques, microscopiques et nonoscopiques permettant de visualiser I’interface

et les interactions ‘matrice/textile’.
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2/Des analyses physico-chimiques a I’échelle nanoscopique de I’interface permettant la
détermination de la nature et la concentration des éléments chimiques ainsi que la stabilité des

chaines moléculaires.

1.4.4.1.2 Etude a I’échelle microscopique

1.4.4.1.2.1 Adhérence ‘matrice/filament’

L’adhérence ‘matrice/textile’ peut étre étudiée a I’échelle du filament. Pour se faire
Bramshuber et al [64] ont noyé des monofilaments dans des mortiers et apres durcissement, le
glissement des mononofilaments en fonction de ’effort appliqué a leurs extrémités a eté
étudié. Une des courbes caracteéristiques des résultats [64] en termes de contrainte tangentielle
a I’interface ‘matrice/filament’ en fonction du glissement du filament est présentée figure I-
34. Il y apparait une contrainte de friction quasi constante apres atteinte du pic en contrainte

tangentielle a I’interface.
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Figure 1-34 Résultat essai d’arrachement sur monofilament Bramshuber [64]

1.4.4.1.2.2 Adhérence ‘matrice/fil’

La loi de comportement en contrainte tangentielle en fonction du glissement a I’interface peut
¢galement étre déterminée par un essai d’arrachement sur fil (essai Pull out). Différentes
configurations ont été imaginées pour ce type d’essai dans la littérature. Elles peuvent étre

déclinées en deux grandes familles :
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A-Les essais d’arrachement a simple longueur d’ancrage : Dans ce type d’essais le fil est noyé
dans la matrice dans une seule portion de sa longueur et soumis a son extrémité non noyée a
I’effort d’arrachement. Peled et al [65, 66,67] ont étudié le comportement a I’arrachement de
fils de textile en verre AR et en carbone noyés dans des matrices de ciment portland a diverses
longueurs d’adhérence. Banholzer et al [68] ont également développé un essai ou il est
possible de déduire le glissement a I’interface matrice/fil par LSM (Laser Scanning
Microscopy) ainsi que la dégradation des filaments par FILT (Failure Investigation using

Light Transmission properties). Bien que trés intéressant, le dispositif d’essai reste compliqué

a mettre en ceuvre (figure 1-35)
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Figure 1-35 Schéma d’essai Pull out développé par Banholzer [68]

B- Les essais d’arrachement & double longueur d’ancrage : D’autres chercheurs [69, 70,71]
ont mis au point des essais pull out & double longueur d’ancrage. Lors de ces essais le fil de
textile est noyé dans la matrice sur deux parties distinctes. Une discontinuité entre ces deux
parties ou le fil n’est pas en contact avec la matrice est créée par sciage ou pré-fissuration de
la matrice. Plusieurs chercheurs [63,72] ont privilégié le noyage du fil sur deux longueurs de
contact ‘matrice/fil’ différentes. La premicre longueur plus importante servant d’ancrage du
fil et ne permettant quasiment aucun glissement ‘fil/matrice’, la seconde beaucoup moins
importante ou l’effort d’arrachement est appliqué et ou il est possible de déterminer la
contrainte tangentielle a I’interface en fonction du glissement. L’essai pull out a double
longueur d’ancrage est souvent privilégi¢ car il permet de s’approcher de ce qui est
susceptible de se passer a l'interface ‘matrice/fil’ au droit d’une fissure créée lors du

chargement en traction du composite TRC.
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La figure 1-37 représente une courbe Force d’arrachement appliquée vs glissement a
I’interface ‘matrice/fil” lors d’un essai pull out a double longueur d’ancrage réalisé¢ par

Ortlepp et al [72] (figure 1-36), la courbe peut étre subdivisée en trois zones :
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Figure 1-36 Essai Pull out a double longueur d’ancrage Ortlepp [72]
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Figure 1-37 Résultat essai Pull out Ortlepp [72]

Une premiére zone (phase I) élastique jusqu’a atteindre la contrainte tangentielle maximum
ou I’évolution du glissement du fil est régi par la rigidité élastique de I’interface. Une seconde
zone (phase II) ou ’endommagement de 1’interface est initié et ou la contrainte tangentielle
décroit avec le glissement du fil puis une troisieme zone (phase IlI) ou la cohésion
‘matrice/fil’ est totalement rompue et ou le glissement continue par friction entre le fil et les
rugosités internes de la matrice a I’interface. La contrainte tangentielle au cours la phase III

est quasi constante et représente la contrainte tangentielle de friction.

1.4.4.1.3 Etude a I’échelle mésocopique

Les textiles sont souvent faussement considérés comme un unique moyen de garantie de
stabilité géométrique relative des fils dans le composite TRC. Afin d’analyse I’influence de la
structure du textile sur 1’adhérence ‘fil/matrice’ lors d’essais d’arrachement sur textiles. Peled

et al [73] ont comparé les résultats d’essais d’arrachement sur textiles tissés en polyéthyléne
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(PE) de type taffetas avec ceux issus d’un test d’arrachement sur fil de polyéthyléne (PE) seul
en termes de contrainte tangentielle moyenne par fil en fonction du glissement a 1’interface. Il
en ressort que la contrainte tangentielle maximale transmise par fil a I’interface dans la
configuration ‘’textile’’ est prés de huit fois plus élevée que la contrainte tangentielle
transmise dans la configuration “’fil seul’’. Les auteurs [73] attribuent cela aux ondulations
des fils de chaine qui passent par alternance en dessous et au-dessus des fils de trame et qui
engendrent une nette augmentation du frottement interfilaments a chaque intersection des fils
entre eux. En revanche, pour des textiles tricotés a maille jetée de type polypropyléne,
polypropylene haute densité et Kevlar les mémes auteurs [73] indiquent des contraintes
tangentielles maximales par fil de 20 a 85% plus faibles pour les textiles & maille jetée par

rapport aux fils noyés seuls dans la matrice (figure 1-38).
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Figure 1-38 Confrontation des résultats d’essais Pull out sur fil et sur textile Peled [73]

1.4.4.2 Etude a I’échelle du TRC

De nombreuses études ont traité le comportement en traction directe des TRC [74-77]. La loi
de comportement mécanique d’un composite textile mortier sollicité en traction directe peut
étre décrite par la courbe tri-linéaire en contrainte moyenne en fonction de la déformation

axiale (figure 1-39).
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Figure 1-39 Comportement en traction d’un composite TRC

La courbe contrainte —déformation peut étre subdivisée en trois phases :

Phase | : elle correspond a la phase élastique, ou la rigidité du composite est essentiellement
régie par le module d’¢lasticit¢ de la matrice. Cette étape prend fin a 1’apparition de la
premiére macro-fissure transversale (coalescence de plusieurs micro-fissures) marquant la

limite élastique en traction de la matrice.

Phase 1l-a : cette phase est caractérisée par une baisse nette de la rigidité du composite due a
la multifissuration de la matrice a chaque occurrence d’une fissure. L’effort se transmet au
cours de cette phase de la matrice fissurée vers le renfort textile qui redistribue 1’effort vers la
matrice jusqu’a occurrence d’une nouvelle fissure. Ce processus répétitif induit la
“multifissuration’’ de la matrice. L’espacement ainsi que I’ouverture des fissures au cours de

cette phase est en lien direct avec 1’efficacité de 1’interaction ‘matrice/textile’ [78].

Phase I1-b : Au cours de cette phase, I’effort est quasiment transmis en sa totalité au renfort
textile. La rigidité du composite au cours de cette phase est essentiellement dictée par la

rigidité, le taux de renfort ainsi que le taux de travail du renfort textile.
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1.4.5 Applications récentes en TRC

Les composites TRC, en plus d’étre utilisés dans la réparation et le renforcement de structures
[79, 80,81], émergent dans les constructions neuves et plus précisément dans des applications

dans I’enveloppe du batiment.

Hegger et al [82] ont développé dans le cadre d’une collaboration entre 1’université technique
d’Aachen et les entreprises Durapact et Saint-Gobain Technical Fabrics (projet INSU-
SHELL) des panneaux sandwich de facade autoporteurs de dimensions (3,425 m x0,975 m
x0,18 m) pour les nouvelles salles de laboratoire de I'Institut pour les technologies textile de
I’Universit¢ RWT Aachen en Allemagne (figure 1-40). Les panneaux sont composés d’une
ame en polyuréthane de 15 cm d’épaisseur et de peaux en TRC renforcées par des tissus en
Verre alkali résistant de 1.5 cm d’épaisseur. Le coefficient de conductivité thermique du
panneau composite est inférieur a 0.3W/m.K. L’analyse du cycle de vie de ces panneaux a fait

ressortir une réduction de 70% des émissions de CO, par rapport a des panneaux en béton

arme.
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Figure 1-40 Panneau sandwich en TRC réalisés par Hegger et al [82] dans le cadre du projet
INSU-SHELL

Les composite TRC ont également été utilisés pour la réalisation de facades ventilées (2.68 x
325%25 mm) composées de mortier a granulométrie trés fine renforcé par deux couche de
textile de type Verre AR. Les panneaux ont été utilisés en tant que revétement lors de
I’extension de l'institut du béton de 1'Université d'Aix-la-Chapelle en 2002 [83] (figure 1-41).
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Figure 1-41 Fagades ventilées en TRC de 1’université d’Aix la chapelle.

Des panneaux de facades en TRC ont également été employés dans le cadre de projets récents
tels qu’un immeuble résidenticl a Arnhen au Pays Bas et des bureaux & Dortmund en

Allemagne.

Cuypers et Wastiels [83] ont développé des panneaux sandwich a parements minces (3 a 4
mm d’épaisseur) en TRC a matrice inorganique de type Vubonite renforcée par du textile en
Verre AR (unidirectionnel et de type MAT 2D) et ame polyuréthane. Les panneaux ont pour

vocation d’étre utilisés en tant que panneaux de fagade autoporteurs.

En raison de leurs propriétés matérielles, les TRC peuvent également s’adapter a la
production de géométries complexes par exemple pour la constructions de toits Iégers sous
forme de coques dont la courbure peut augmenter la capacité portante et compenser le
caractére léger du TRC. Un prototype de toit incurvé en TRC a double couche de mortier
renforcé par du Verre alkali résistant est présenté figure 1-42, ce prototype a été réalisé a
I’universit¢ RWT Aachen [84].

Figure 1-42 Prototype de toit incurvé réalisé par [84]
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A travers les divers exemples cités ci-dessus, il peut étre conclu que 1’émergence des
structures en TRC ainsi que les avantages associés a ce type de structures tels que: la
légéreté, le caractére non onéreux et (relativement) écologique ainsi que I’adaptabilité aux
techniques de préefabrication modernes sont indéniables. Néanmoins le principal inconvénient
de ce type de structures est leur faible inertie thermique due a leurs épaisseurs trés réduites.
De¢s lors, I’incorporation des MCPs directement dans la matrice cimentaire des composites
TRC apparait comme une option séduisante afin d’améliorer leur inertie thermique sans
altérer leur principal atout qui est leur caractere léger. Cependant, il va sans dire que
I’incorporation des MCP dans les composites TRC peut avoir un effet néfaste sur leurs

performances mécaniques, qu’il conviendra d’apprécier et d’analyser.

1.5 Bilan et axes de recherche (verrous scientifiques)

Les Matériaux a Changement de Phase (MCP) constituent une voie privilégiée pour réduire
les consommations énergétiques dans le batiment et semblent étre une solution tres
intéressante afin de palier la faible inertie thermique des TRC. Néanmoins, au regard de
I’étude bibliographique sur les matériaux a changement de phase et leur incorporation dans les
matériaux cimentaires ainsi que sur les TRC, de nombreuses interrogations et verrous

scientifiques subsistent :

1-L’incorporation des MCPs dans les matériaux cimentaires induit une dégradation de leur
propriétés mécaniques. Pour autant, I’effet des MCPs sur 1’hydratation de ces matrices ainsi
que sur I’évolution de leur microstructure est, a notre connaissance tres insuffisamment
exploré et gagnerait a étre clarifié¢, d’autant plus que I’évolution de la microstructure de la
matrice modifiée par I’ajout de MCP est susceptible d’avoir un effet prépondérant sur
I’interaction ‘matrice/textile’ dans les composites TRC et, corollairement, sur les propriétés

mécaniques intrinseques des TRC a I’échelle macroscopique.

2-L’effet de la température et indirectement 1’état du MCP (solide ou liquide) sur les
performances mécaniques ainsi que sur la microstructure des matrices cimentaires n’est que
trés peu abordé dans la littérature. Il est a élucider dans I’optique d’une compréhension plus
approfondie de I’effet de la température et donc 1’état du MCP sur les propriétés mécaniques

des TRC ainsi que sur I’interaction ‘matrice/textile’.
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3- L’incorporation des MCPs peut a priori améliorer les performances thermiques des
matériaux cimentaires, cependant le potentiel de stockage/restitution de chaleur des MCP

apres incorporation dans les matrices cimentaires est-il totalement conservé ?

4-1L’effet de I’incorporation de MCP sur les propriétés mécaniques intrinséques des TRC en
traction directe n’a a notre connaissance jamais été étudié dans la littérature et gagnerait a étre

investigué et expliqué.

5-Les composites innovants MPC-TRC ouvrent-t-ils un champ potentiel d’applications dans
I’enveloppe ainsi que la structure du batiment ? Si oui, quelles sont ces applications et quelles

sont leurs performances thermomécaniques?

1.6 Conclusion

Le présent chapitre consacré a 1’état de ’art, a permis, d’une part, de dresser 1’état des
connaissances sur les matériaux a changement de phase (MCP) ainsi que I'intérét de leur
introduction dans 1’enveloppe du batiment et plus précisément dans les matériaux cimentaires.
D’autre part, cette revue bibliographique a également permis de présenter les composites
textile-mortier (TRC), leurs propriétés ainsi que leur émergence récente dans les constructions

modernes.

L’agencement des deux matériaux (TRC et MCP) apparait étre une solution prometteuse
permettant de viser 1’augmentation des performances thermiques de 1’enveloppe du batiment
tout en maintenant une robustesse mécanique dans une perspective de réduction de

I’empreinte écologique.

Les divers verrous scientifiques mis en évidence au cours de cette étude bibliographique nous
a conduit a suivre une démarche multiéchelle et multiphysique afin de répondre aux diverses
interrogations que suscite le développement d’un composite innovant issu de 1’association
d’une matrice cimentaire modifiée par I’ajout de MCP et d’un renfort textile (composite

MCP-TRC), de ce fait :

-A T’échelle de la matrice cimentaire modifiée par 1’ajout du MCP (chapitre 11) nous nous
intéresserons a évaluer 1’effet de I’ajout des MCP sur les performances mécaniques des
matériaux cimentaire et ceci a diverses conditions de température [a température inférieure a
la température de changement de phase (MCP a 1’état solide) et supérieure a la température de

changement de phase du MCP (MCP a I’¢état liquide)]. Il s’agira de comprendre I’évolution de
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ces propriétés mécaniques. Une attention particuliere sera portée a la comprehension de
I’évolution de la cinétique d’hydratation ainsi que la microstructure de ce type de matrice. Il
convient en effet de souligner qu'une compréhension fine de 1’effet de 1’ajout de MCP sur les
propriétés mécaniques, physiques et également sur la microstructure de la matrice cimentaire
peut étre d’un intérét majeur afin de comprendre 1’effet de I’ajout de MCP a 1’échelle du TRC.
Au cours de cette partie (chapitre II, matrice cimentaire modifiée par 1’ajout de MCP) I’effet
du MCP sur les propriétés thermique intrinseques des matrices sera également analysé. Une
approche critique sera également menée afin d’évaluer le rendement de stockage/restitution de

chaleur des MCP apres incorporation dans les matrices cimentaires.

-A 1’échelle du composite MCP-TRC (chapitre I11), nous nous intéresserons a évaluer 1’effet
de I’ajout des MCP sur les performances mécaniques des TRC a diverses conditions de
température ainsi qu’a comprendre I’évolution de ces propriétés mécaniques. Une attention
particuliéere sera portée a la compréhension des phénomeénes intervenant a 1’échelle de
I’interface ‘‘matrice (modifiée par I’ajout de MCP) /textile’’ et régissant le comportement
mécanique du composite MCP-TRC a I’échelle macroscopique. Au cours de cette partie
I’effet du MCP sur les propriétés thermiques intrinséques des composites MCP-TRC sera

également analysé.

- A I’échelle de la structure et I’enveloppe du batiment (chapitre III), nous nous intéresserons
a I’exploitation du composite MCP-TRC dans le cadre de deux concepts a caractere innovant
qui sont des dalles Iégéres en MCP-TRC ainsi que des panneaux sandwich a parement en

MCP-TRC. Une étude détaillée des performances mécaniques et thermiques sera menée.
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CHAPITRE 11 (Echelle de la matrice): Etude de [ effet

des MCPs sur [’évolution des propriétés
thermomecaniques des matrices cimentaires.

I1-1 Introduction
L’évolution des propriétés mécaniques des composites MCP-TRC est régie par la qualité de
I’interaction ‘matrice/textile’ laquelle est tributaire de 1’évolution de la microstructure de la

matrice cimentaire modifiée par 1’ajout de MCP.

Malgreé les travaux récents [11,12,39] recensés dans 1’état de I’art en lien avec ’effet des
MCPs sur les matériaux cimentaires, de nombreuses interrogations et verrous scientifiques
subsistent, et de nouveaux travaux sont nécessaires afin de mieux comprendre 1’effet des
MCPs sur I’évolution des propriétés mécaniques des matrices cimentaires. Une attention
particuliere sera portée au cours de ce chapitre a la compréhension des interactions
phénoménologiques ‘MCP /ciment’ régissant la cinétique d’hydratation ainsi que 1’évolution
de la microstructure des matrices cimentaire modifiées par 1’ajout de MCP. De méme, un
intérét particulier sera porté a lever le verrou scientifique inhérent a I’effet de la température
et donc 1’état du MCP (solide ou liquide) sur I’évolution des propriétés mécaniques ainsi que

la microstructure des matrices MCP-mortier

Dans une optique multiphysique, I’effet du MCP sur 1’évolution des propriétés thermiques

intrinseques des matrices MCP-mortier sera abordé et analysé au cours de ce chapitre.

11.2 Matériaux et méthodes expérimentales
11.2.1 Matériaux

11.2.1.1 MCP microencapsulé

Le matériau a changement de phase mobilisé au cours de ces travaux de recherche est une cire
végétale de type ester gras (MCP organique non paraffinique) afin de minimiser 1’impact

environnemental.

Le MCP utilisé est chimiquement identifié comme étant le Méthyl hexadécanoate. Son nom
commercial étant 'INERTEK 23P, produit par la sociét¢é WINCO Technologie, France [84].
La cire de MCP brute étant microencapsulée dans un polymere de type mélamine

formaldehyde par le processus de polymeérisation in situ.
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La polymérisation in situ consiste en une émulsion d'huile (cire de MCP) et d'eau dans une
solution aqueuse continue stabilisée par un tensioactif (substance permettant la solubilisation
de deux phases non miscibles).Un monomere est ajouté a la solution avec un catalyseur pour

induire la création de capsules en polymeére qui grandissent a I'interface huile/eau.

Les propriétés physiques de la poudre en MCP microencapsulé fournies par la société
WINCO sont résumées Tableau I1-1.

Forme Densité(kg/m?) | Taille (um) T¢(°C) Chaleur latente (kJ/Kg)

poudre 350 5-25 25 160

Tableau I1-1 Propriétés physiques de la poudre MCP

Le MCP ci-dessus a été sélectionné parmi d’autres car sa température de changement de
phase se situe dans la plage de confort thermique a l'intérieur des batiments. De plus, il ne
présente que treés peu de surfusion du fait qu’il appartient a la famille des MCPs organiques
non-paraffiniques (n’est pas issu des dérivés du pétrole et donc minimise I’empreinte

environnementale)

La plage de fusion du MCP s’étend de 23°C a 27°C, avec un pic détecté a 25°C sur la
calorimétrie différentielle a balayage a 0,05°C/ min réalisée en laboratoire sur un calorimetre
de type Perkin ELMER. (Figure 11-1).
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Figure 11-1 Capacite calorifique spécifiqgue du MCP microencapsulé

Pour des raisons de commodité sémantique, lorsqu'il sera désormais question de MCP,

il conviendra de comprendre qu'il s'agit exclusivement de celui qui a été retenu dans le
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cadre du présent manuscrit. Ainsi, nous sommes bien conscients que bien que certaines
conclusions puissent prétendre a une relative généralisation (selon la nature et le
conditionnement), il n"est pas question de suggérer que les résultats et/ou enseignements

sont extensibles a tous les MCP, loin s'en faut.

11.2.1.2 Mortier

Le mortier utilisé pour étudier I'influence du MCP sur les propriétés des matrices cimentaires
et par la suite pour la confection des composites MCP-TRC est un mortier de ciment Portland
avec une granulométrie maximale de 1,6 mm et une densité de 2400 kg/m3. Le mortier utilisé

a été sélectionné parmi un panel de différents mortiers en se basant sur les critéres suivant :

-La matrice doit assurer I’imprégnation adéquate du textile par la technique du moulage au
contact a la truelle ainsi que la meilleure pénétrabilité possible a 1’intérieur des mailles du
renfort lors de la confection des composites MCP-TRC (chapitre I11). Pour cela, un mortier a

consistance fluide et faible granulométrie (D,ax =~ 1.6 mm) doit étre employé.

- La matrice doit avoir de trés bonnes caractéristiques d’adhérence afin d’assurer la meilleure

interaction possible avec le renfort textile.

-La matrice doit avoir un temps de prise suffisamment long pour assurer la confection des
composites MCP-TRC (a voir chapitre Il1) par la technique conventionnelle du moulage au
contact a la truelle en laboratoire. Ce critére sera davantage prépondérant lors de la réalisation

d’éléments constructifs (dalles + panneaux sandwich) en MCP-TRC par moulage au contact.

-La matrice ne doit pas constituer un milieu chimiquement agressif pour le renfort textile

sélectionné (a voir chapitre I11).

11.2.2 Méthodes expérimentales

11.2.2.1 Préparation des matrices MCP-mortier

Quatre mélanges de mortiers modifiés par I’ajout de MCP ont été développés. Les quantités

retenues de MCP ajouté au mortier de référence sont (0,5, 10 et 15%) du poids du mortier.

Ces quantites de MCP ont été sélectionnées sur la base d'une revue de la littérature sur les
performances thermiques des bétons/mortiers modifiés par I’ajout de MCP. Les recherches
récentes [37,39] ont montré qu'une concentration minimum de MCP de 5% en poids de
béton/mortier est nécessaire pour produire un réhaussement notable du potentiel de stockage

thermique d’un béton/mortier modifié par I’ajout de MCP.
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L'étude de la performance thermique des cellules expérimentales en MCP-béton réalisés par
Castelllon [37] (voir état de 1’art) sous sollicitations thermiques ambiantes a également
indiqué que de plus petites concentrations en MCP (<5% en poids de la matrice)
nécessiteraient des épaisseurs de parois des cellules trés importantes pour produire une

amélioration significative des performances thermiques (inadapté a I'industrie du batiment).

Avant la fixation des formulations des matrices MCP-mortier caractérisées
expérimentalement, un test d'absorption apres 24 heures d'immersion dans I'eau a été réalisé
selon la norme EN 1097-6 [86] sur la poudre hydrophile de MCP afin d’évaluer la quantité
d'eau absorbée par 100 grammes de MCP (Figure 11-2).

B- Essai au bleu de méthylene

A- Essa_i d’absorption d’eau

Figure 11-2 (a) Test d’absorption aprés 24 h d’immersion et (b) test au bleu de méthyléne

Un test au bleu de méthyléne selon la norme EN 933-9 [87] a permis également d'évaluer la

surface spécifique du MCP (Figure 11-2).

Les résultats des tests d’absorption d’eau (coefficient d’absorption) et de bleu de méthyléne

(surface spécifique) sont résumés dans le tableau 11-2

Masse MCP avant
saturation M, (g)

Masse MCP aprés
saturation M, (@)

Coefficient absorption
d’eau Ab (%)

Surface specifique
Sspe (m?/kg)

100

153

53

1100

Tableau 11-2 Résultats des tests d'absorption d'eau et de bleu de méthylene sur MCP

A partir du coefficient d’absorption d’eau déterminé (tableau 11-2), la demande en eau du
MCP peut étre estimée. Elle est nécessaire pour établir les compositions des matrices MCP-

mortier données dans le tableau 11-3
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En accord avec le test d’absorption d’eau sur MCP, le tableau 11-3 ou sont présentées les

formulations des matrices MCP-mortier utilisées lors des différents tests de caractérisation

présentés ci-dessous, indique qu'un rapport % (eau/ciment) constant ne peut étre maintenu

pour toutes les formulations des matrices MCP-mortier. En effet, une quantité croissante d'eau

de gachage est nécessaire en augmentant le taux de MCP dans les matrices, cela est di a la

nature hautement hydrophile de la poudre MCP (attestée par le test d'absorption d'eau sur le

MCP tableau 11-2).

MCP-mortier Reference 5wit% 10wt% 15wit%
MCP (kg) 0 0.3 0.6 0.9
Ciment (kg) 1.65 1.65 1.65 1.65
Agrégats fins (kg) 4.35 4.35 4.35 4.35
eau (L) 0.80 0.96 1.12 1.29
€ 0.48 0.58 0.68 0.78
C
eau non absorbée par le MCP 0.48 0.48 0.48 0.48
cement
Affaissement cone Abrams 182 185 178 179
(mm)
Etalement au mini cone
230 110 1 0

Pour % constant

Tableau 11-3 Composition des matrices MCP-mortier

Le caractére hydrophile du MCP est di a la surface spécifique extrémement élevée des

capsules MCP (Sspe = 1100 m?/kg , tableau 11-2) , qui requiert donc une importante quantité

d'eau pour remplir les micropores inter granulaires du MCP et pour couvrir les surfaces des

microcapsules, en plus de I'existence de groupes hydroxyle (-OH) et imino (-NH-) dans la




coquille externe du polymeére utilisé pour la microencapsulation qui créent des liaisons

hydrogénes avec I'eau (adsorption chimique, voir sections 11.3.5.3 et figure 11-31).

Le fort taux d’absorption du MCP impose donc le besoin en quantités d'eau supplémentaires,

sans lesquelles 1’ouvrabilité des matrices MCP-mortier serait fortement dégradée (composites

eau

constant dans le tableau 11-3 et

cimentaires inutilisables, voir étalement a rapport —
ciment

figure 11-3) et sans lesquelles I’imprégnation du renfort textile pour composites MCP-TRC

est impossible. Les mémes observations ont été vérifiées dans la littérature [88,89].

Mini cone (Rpyax=100mm , Rp,;n=50mm, h=150 mm)

15% MCP-mortier (quasi aucun

au

Mortier de référence (étalement = 230 mm)

étalement) a rapport constant

e
ciment

eau

Figure 11-3 Etalement a rapport constant pour le mortier de référence et le 15% MCP-

mortier

ciment

La quantité d'eau supplémentaire dans chaque matrice MCP-mortier (tableau 11-3)

correspond a I'eau absorbée par le MCP donnée dans le tableau 1-2 (= 53 ml d'eau pour 100 g

eau non absorbée par MCP_

de MCP ajouté). Ainsi, un rapport constant r— = 0,48 est maintenu pour

toutes les matrices MCP-mortier, induisant un affaissement quasi-constant dans les essais au

cone d'Abrams (voir affaissement, tableau 11-3).

La possibilité de remplacer les quantités d’eau additionnelles par du superplastifiant a été

au

étudiée sans succes. En effet, a constant et avec utilisation de superplastifiant a la place

e
ciment
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de I’eau additionnelle, des zones d’agglomérat de MCP insaturées ont été créées et ont
absorbé le superplastifiant pour atteindre la saturation ce qui a entrainé une augmentation
drastique de la quantité de superplastifiant ajouté (quasi égale a I’eau additionnelle pour

chaque taux de MCP).

La procédure de malaxage des matrices MCP-mortier commence avec un mélange sec du
mortier auquel on ajoute (80% - 90%) d'eau de gachage. L'échantillon est ensuite mélangé
pendant 2 min. La quantité restante d'eau avec le taux adéquat de MCP sont ensuite ajoutés
pour minimiser l'exposition du MCP aux pales du malaxeur et ainsi réduire son potentiel
dommage. Les matrices MCP-mortier sont coulées dans des moules (40 mm x 40 mm x 160
mm) et la maturation a été opérée dans des conditions de laboratoire a température constante
de 20°C. (Figure 11-4)

Moules

Figure 11-4 Préparation des matrices MCP-mortier

11.2.2.2 Caractérisation mécanique

Les essais présentes ci-dessous ont pour objectifs d’évaluer :

1/L’effet du taux de MCP sur I’évolution des propriétés mécaniques des matrices MCP-

mortier

2/L’effet de la température et donc 1’état du MCP (solide ou liquide) sur I’évolution des

propriétés mécaniques des matrices MCP-mortier aux différents taux de MCP.
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3/L’effet du taux de MCP sur I’évolution au cours du murissement des performances

mécaniques des matrices MCP-mortier.

Des tests de résistance a la compression et a la flexion trois points ont été effectués selon la
norme EN 196-1 [90] sur les éprouvettes (40 mmx40mmx160mm) en MCP-mortier. L'essai
de compression quasi-statique monotone a été effectué a une vitesse de chargement de 2,4
kN/s jusqu'a la rupture, tandis que I'essai de flexion a été effectué sous une vitesse de charge
de 50 N /s (figure 11-5)

Les essais de compression et de flexion trois points ont été réalisés sur les éprouvettes
contenant 0, 5,10 et 15% MCP en considérant deux températures d’éprouvettes : température
ambiante au plus égale a 20°C et une température proche de 40 °C (La température de 40°C a
¢été choisie suffisamment haute pour assurer la fusion totale du MCP et limiter I’aléa de la
baisse de température risquant de conduire a des essais avec le MCP en phase de transition
liquide a solide et ¢également suffisamment basse pour que 1’hypothése de non
endommagement des MCPs ou du mortier avant les essais soit réaliste). L’age des éprouvettes
lors des essais était de 28 jours. Cing échantillons pour chaque taux de MCP et pour chaque

configuration de conditionnement en température ont été testés.

Les éprouvettes testées a 40°C ont été introduites pendant 6 heures dans un four soumis a une
température de 40°C pour induire un changement de phase du MCP de I’état solide vers 1’état
liquide. Les tests de compression et de flexion trois points ont éte réalisés trois minutes aprés
le retrait du four (cinq échantillons pour chaque taux de MCP) pour préserver ’homogénéité
de la température dans I’éprouvette tout en garantissant une température sensiblement

supérieure a celle de fusion du MCP.

Cing échantillons de chaque taux de MCP dont la température a été élevée a 40°C ont été
refroidis a 15°C pendant 6 heures dans une chambre froide pour assurer la re-solidification
homogéne du MCP (température de surface des échantillons= 20°C). Les essais de
compression et de flexion trois points sur les éprouvettes chauffées puis refroidies ont été

ensuite été effectués trois minutes apres leur retrait de la chambre froide

En plus des essais mécaniques décrits ci-dessus, la résistance a la compression a 20°C des
échantillons MCP-mortier a été mesurée apres 7, 14, 21 et 28 jours de cure en laboratoire a
une température de 20°C pour évaluer le taux de développement de résistance au cours du

murissement (cing échantillons pour chaque teneur en MCP).
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A-Test de compression B-Test de flexion 3 points

Figure I1- 5 Caractérisation mécanique des matrices MCP-mortier

11.2.2.3 Analyse thermogravimétrique

Les produits présents dans les matrices en MCP-mortier durcies peuvent étre identifiés en
utilisant l'analyse thermogravimétrique-dérivée thermogravimétrique/analyse thermique
différentielle simultanée (ATG-DTG/SDTA) [91]. Les échantillons de mortier contenant
respectivement (0, 5,10 et15%) MCP a 28 jours de durcissement ont été broyés en une poudre
fine, puis 21 milligrammes ont été aléatoirement préleves (trois prélevements pour chaque
matrice MCP-mortier) et introduits dans un dispositif Metler Toledo TGA instrument (figure
11-6). Les échantillons ont été chauffés de 30°C a 1000°C a une vitesse de 10°C.min" . Les
échantillons étudiés et une référence inerte ont subi des cycles thermiques identiques et toute

différence de température entre les échantillons et la référence inerte a été enregistrée.

Pour obtenir une signature de la poudre de MCP et identifier la plage de température de
décomposition de ses différents composants, une analyse ATG-DTG / SDTA a été réalisée sur
la poudre en MCP microencapsulé dans la plage de température de 30°C a 500°C a une

vitesse de 10°C.min~?
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Figure I11- 6 Analyse ATG sur dispositif Metler Toledo

11.2.2.4 Calorimétrie semi-adiabatique

Un test de calorimétrie semi-adiabatique [92, 93,94] normalisé selon NF EN 196-9 [95] a été
réalisé sur les matrices en MCP-mortier a 1’état frais (juste aprés confection) afin de mesurer
le dégagement de chaleur durant la réaction exothermique d’hydratation au jeune age. Apres
avoir préparé les matrices aux formulations présentées dans le tableau I-3, elles ont été
introduites dans quatre calorimétres (un calorimetre pour chaque matrice en MCP-mortier a 0,
5,10 et 15% MCP) constitués d'un flacon de Dewar (95 mm de diameétre, 280 mm de
profondeur) scellé et enfermé dans un boitier rigide servant de support (figure 7-b). Le flacon
de Dewar permet l'introduction d’une boite métallique (boite a mortier) remplie d'environ
800 cm?® de matrice fraiche en MCP-mortier. L'isolation interne du calorimétre permet de
minimiser les pertes de chaleurs [95]. La température interne du laboratoire ou sont stockés

les calorimétres est maintenue & 20°C (figure 11-7-b).

Dans chaque boite métallique de calorimétre contenant une matrice MCP-mortier, un capteur
de température relié a un systéme d'acquisition de données est mis en contact avec la matrice

pour mesurer 1’évolution de la température durant 1’essai.

Un échantillon de référence entiérement durci (ayant un age de 10 ans) a été placé dans un
calorimétre témoin pour évaluer le changement de température des matrices MCP-mortier
dans chaque calorimetre par rapport a I'échantillon de référence entiérement durci.

94



. Calorimetres
Chaine d’aquisition

-a- Calorimetres + chaine d’acquisition

Thermometre a résistance de platine
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Etui pour thermomatre
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b- Composition du calorimetre suivant la norme NF EN 196-9

Figure 11- 7 (a) Instrumentation pour calorimétrie semi-adiabatique (b) composition du
calorimetre

11.2.2.5 Analyse tomographigue et porosimétrie par intrusion de mercure

Plusieurs échantillons (40 mmx40mmx160mm) de matrices en MCP-mortier sélectionnés
aléatoirement ont été découpes en cubes (30mm x 30mm x 30mm) et analysés en utilisant un
tomographe de type Skyscan avec une tension d'accélération de 85 kV, un temps d'exposition

de 500 ms et un angle de rotation de 0,5 par coupe.
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En utilisant le logiciel image J, un seuillage d'image basé sur le niveau de gris a eté réalisé
pour convertir les images brutes du tomographe en binaires (noir et blanc), ce qui a permis de
distinguer la porosité et d'analyser la structure poreuse 3D des matrices MCP-mortier

Un test de porosimetrie par intrusion de mercure (MIP) a été réalisé sur les matrices MCP-
mortier apres 28 jours d'hydratation pour évaluer la porosité accessible et les diametres des
pores critiques. La plage de diametre des pores détectée par le prosimetre est de 0,002 um a

450 pum (figure 11-8).

Figure I1- 8 Dispositif utilisé lors des tests de porosimetrie par intrusion de mercure

Préalablement a I'essai de porosimetrie par intrusion de mercure, les échantillons de matrices
MCP-mortier durcies a 28 jours ont été carottés au cceur des échantillons (40mm x 40mm x
160mm) et séchés dans un four a 100°C pendant 24h pour éviter toute interaction entre le
mercure injecté et I'eau capillaire. Le volume en vrac des échantillons a été mesuré puis
introduit dans une chambre automatisée avec une pression de mercure croissante. Apres
chaque incrément de pression; I'instrument fait une pause pour permettre au volume introduit
de se stabiliser. La pression maximale d'intrusion de mercure est de 300 MPa. Trois tests ont
été effectués pour chaque taux de MCP dans les matrices MCP-mortier pour assurer la

cohérence des résultats.

11.2.2.6 Analyse par microscopie électronique a balayage (MEB) et compatibilité chimique
MCP vs mortier (analyse FTIR)

Les capsules de MCP ont été observées avec un microscope de type TESCAN MIRA3 FEG.

Avant l'imagerie, les capsules MCP ont éte partiellement endommageées par pression de
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cisaillement manuel entre deux morceaux de verre dans le but d’assurer la différenciation
entre la cire de MCP pur et le film polymére de la microcapsule MCP. En effet, Le risque de
rupture des capsules MCP pendant le malaxage et la possibilité d'interaction entre la cire de
MCP pur et les phases hydratées du ciment nécessite une capacité de distinction entre la

capsule de MCP non endommagee et la cire de MCP pur.

Pour enrichir 1’état de compréhension sur 1’évolution de la microstructure des matrices
cimentaires aprés introduction du MCP. Des échantillons de matrices MCP-mortier ont été
dégazés et recouverts d'une poudre d'or-palladium. Ces échantillons ont ensuite été observés a
I'aide du microscope électronique a balayage (TESCAN MIRA3 FEG) avec une tension
d'électrons de 10 kV.

Un détecteur d'électrons rétrodiffusés (BSE basé sur la composition chimique) a été utilisé
pour identifier les différentes phases existantes dans les matrices MCP-mortier ainsi que dans
la poudre MCP.

Pour étudier les interactions chimiques entre les particules de MCP et le mortier, les spectres
infrarouges de 1’analyse FTIR (spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier) dans une
gamme de fréquences de 500 cm™! a 4200cm™1, ont été recueillis pour la poudre de MCP,
pour le mortier de référence (sans MCP) a 28 jours de durcissement et pour un échantillon

15% MCP-mortier a 28 jours de durcissement.

11.2.2.7 Performances thermiques des matrices MCP-mortier

La capacité calorifique spécifique des matrices en MCP-mortier & 28 jours d’age a été évaluée
par un calorimétre a balayage 3D de type CALVET (figure 11-9) qui integre un ensemble de
capteurs thermocouples entourant totalement I'échantillon testé dans les trois directions et
permet ainsi l'introduction d'environ 2g de chaque matrice MCP-mortier [trois échantillons
par taux de MCP, les 2g sont obtenus par carottage au cceurs des échantillons
(40mmx40mmx160mm)] sans procéder a I'écrasement des échantillons en poudre avant
introduction dans le calorimétre (évitant donc tout endommagement potentiel ou additionnel

des microcapsules).
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Calorimetre CALVET

Figure 11-9 Dispositif de calorimétrie CALVET utilisé lors du test DSC

La plage de réchauffement des matrices durcies en 0, 5,10 et 15% MCP-mortier lors d’un test
endothermique de calorimétrie différentielle a balayage (test de chauffage) était de 5°C a
40°C avec une vitesse de chauffage de 0.05°C /min sous une pression de vide tres faible et

une purge a lI'azote (20 ml /min).

Une cellule témoin thermiquement inerte (vide) a été chauffée simultanément avec chaque
échantillon de matrice MCP-mortier (pour chaque taux de MCP) et a permis de quantifier la
chaleur échangée par les matrices en MCP-mortier pendant I'essai (le flux thermique échangé

est le flux thermique de I'échantillon testé moins le flux thermique de la cellule témoin).

11.2.2.8 Effet de la température et donc I’état du MCP (solide ou liquide)

Les expériences décrites ci-dessus (ATG, Calorimétrie, Tomographie, MEB, MIP, FTIR)
visent a fournir les explications phénoménologiques régissant 1’évolution de la cinétique
d’hydratation et de la microstructure des matrices MCP-mortier et, partant de leurs
performances mécaniques. Ces expériences ne tiennent pas compte de I'effet de I'état du MCP
(solide ou liquide) sur I’évolution de la microstructure des matrices MCP-mortier. Cependant
I’état du MCP pourrait avoir un impact sur le comportement mécanique des matrices MCP-
mortier ainsi que sur 1’évolution de leurs microstructures et in fine sur le comportement

mécanique des composites MCP-TRC.

L'hypothése qu'un changement de volume des microcapsules de MCP contrélé par I'état du
MCP pur (solide ou liquide) pouvant engendrer des contraintes locales a I’intérieur des

matrices a été explorée.
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Pour évaluer la pertinence de cette hypothese, les échantillons (40 mm x 40 mm x 160 mm)
de 0, 5,10 et 15% MCP-mortier a 28 jours d’age ont d'abord ¢été refroidis dans une chambre
froide & 15°C pour assurer la solidification de tous le MCP pur dans le mortier durci. Les
échantillons ont ensuite été instrumentés avant d'étre introduits dans une étuve a 45°C pendant
80 minutes (figure 11-10)

Chaine d’aquisition Etuve Jauge de déformation

Capteur de température

Figure 11-10 Instrumentation des échantillons introduits dans 1’étuve

L'instrumentation des échantillons dans 1’étuve (figure 11-10) consiste en une jauge de
déformation (30 mm de longueur) placée dans une des faces des échantillons MCP-mortier
et un capteur de température de surface placé sur une autre face afin de corréler I'évolution de
la déformation des échantillons avec leur température de surface. Les deux capteurs (jauges
de déformation et capteurs de température de surface) sont connectés a une chaine acquisition.
Les jauges de déformations utilisées dans cette expérience ont été choisies de sorte que leur
facteur de dilatation thermique soit approximativement identique au facteur de dilatation du
mortier ordinaire (de fagcon a ne calculer aucune déformation due a la dilatation thermique du
mortier seul (sans MCP) dans les matrices MCP-mortier a I’intérieur de I’étuve). Les
échantillons de MCP-mortier sont ensuite placés dans une étuve a 45°C pendant environ 80
minutes tandis que le systeme d'acquisition des données enregistre I'évolution de la

déformation axiale et I'évolution de la température de surface des échantillons.
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11.3 Résultats et discussions

11.3.1 Caractérisation mécanigue

La figure 11-11 (a et b) montre I'évolution de la résistance mécanique des matrices en MCP-
mortier sous compression et flexion trois points a 28 jours de durcissement. Les tests ont été
effectués sur les échantillons dont la tempeérature a été maintenue a 20°C, les échantillons
dont la température a été élevée a 40°C et les échantillons qui ont été refroidis a 20°C apres

avoir été réchauffés a 40°C.

La figure 11-12 illustre le taux de développement de résistance a la compression des matrices
en MCP-mortier dont la température de surface est a 20°C a 7, 14, 21 et 28 jours de cure en
laboratoire & 20°C (un taux de développement de résistance de 100% dans la figure 11-12

correspond & la résistance a la compression des échantillons a 28 jours).
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Les principaux enseignements des tests expérimentaux presentés ci-dessus peuvent étre

énumérés comme suit:

(@) -Une diminution trés significative et d’autant plus importante que le taux de MCP
augmente de la resistance mécanique des matrices MCP-mortier a été constatée lors des tests
mécaniques de compression et de flexion trois points dans les trois cas définis ci-dessus
(échantillons maintenus a 20°C, échantillons dont la tempeérature a été élevée a 40°C,

échantillons refroidis & 20°C aprés un chauffage a 40°C).

(b) -Une dégradation sensible de la performance mécanique des matrices MCP-mortiers a été
observée lorsque le MCP est passé de 1’état solide a I’état liquide aprés avoir placé les
échantillons de matrices MCP-mortier dans le four. Le degré de dégradation de résistance des
matrices dii au changement d'état du MCP augmente avec 1’accroissement du taux de MCP

dans les échantillons (figure 11-11).

(c) -Les essais mécaniques effectués sur les matrices MCP-mortier refroidies a 20°C apres
avoir été chauffées dans un four a 40°C pendant 6 heures indiquent que les résistances

mécaniques initiales des matrices ne sont que partiellement recouvrées (figure 11-11).

(d) -Le taux de regain en résistance des matrices MCP-mortier refroidies a 20°C aprés avoir
¢été chauffées au préalable a 40 °C diminue avec I’augmentation de la teneur en MCP (figure
I1-11). La flexion, comparativement a la compression exhibe un taux de recouvrement des

propriétés moins important (Figure 11-11).

(e) -La figure 11-12 montre que le taux de développement de résistance a la compression au
cours du murissement des matrices MCP-mortier (& 7,14 et 21 jours) diminue avec
l'augmentation de la teneur en MCP.

La dégradation de la résistance mécanique des matrices MCP-mortier est due en partie a la
présence de capsules fragiles de MCP en substitut des granulats. Cependant 1’effet du MCP
sur I’évolution de la microstructure du mortier ainsi que sur sa cinétique d’hydratation doit
étre clarifié et pourrait avoir un effet prépondérant sur les propriétés mécaniques des matrices

MCP-mortier et sera I’objet des prochaines sections.
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11.3.2 Analyse ATG

11.3.2.1 ATG sur la poudre de MCP
La courbe ATG-DTG/SDTA de la poudre de MCP est présentée sur la figure 11-13, dans

laquelle trois phases de décomposition peuvent étre observeées. Aprés une légére perte de
poids attribuée a I'eau libre, la premiére perte de masse se produit dans la plage de 175-225°C
(pic DTG 1 sur la figure 11-13) et correspond a la décomposition de la coquille du polymere
utilisé pour la microencapsulation du MCP. Celui-ci est également détecté dans le premier pic
exothermique du signal SDTA. La seconde perte de masse se situe dans la plage de 270-
360°C (pic DTG 2 sur la figure 11-13). Elle est attribuée a la décomposition de
I'nexadécanoate de méthyle (I'huile d'ester gras qui est le MCP pur). Celui-ci est également
détecté dans le second pic exothermique du signal SDTA. Le troisieme Iéger pic (pic DTG et
SDTA numéro 3 sur la figure 11-13) est attribué au tensioactif utilisé pour stabiliser

I'émulsion huile-eau dans le processus d'encapsulation.
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Figure 11- 13 Analyse ATG-DTG/SDTA de la poudre MCP microencapsulé

11.3.2.2 Analyse ATG-DTG / SDTA des échantillons de matrices en MCP-mortier

La réaction entre le ciment des matrices en MCP-mortier et I'eau forme plusieurs produits
hydratés. La décomposition de ces produits survient a des températures spécifiques. L’analyse

ATG- DTG/SDTA permet de déterminer les quantités d’hydrates, et d’identifier les frontiéres
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de températures auxquelles les différentes décompositions des produits présents a I’intérieur
des matrices MCP-mortiers se produisent.
Les resultats de I'analyse ATG et DTG pour les différentes matrices MCP-mortier durcies a

I'dge de 28 jours sont présentés sur la figure 11-14 (a et b)
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Une perte de masse croissante a eté détectée en augmentant la teneur en MCP dans les
échantillons. L'analyse DTG a indiqué la présence de trois nouvelles phases (pics 3, 4 et 5 sur
la courbe DTG de la figurell-14) qui n'ont pas été détectées dans le mortier de référence (0%
MCP).

La perte de masse des échantillons de matrices MCP-mortier se décompose comme suit :

A: 30-130°C : La perte de masse dans cette plage correspond a I'évaporation de l'eau libre
capillaire (pour les échantillons avec et sans MCP) ainsi que de I'eau absorbée par le MCP et
I'eau adsorbée dans la coquille du polymeére utilisé pour la microencapsulation due aux
liaisons hydrogéne (pour les échantillons contenant du MCP uniquement). Le seuil de 130°C
a été choisi comme limite (au lieu du 100°C conventionnel) pour assurer la prise en compte de
toute I'eau adsorbée par le polymeére (du fait des groupes hydroxyle et imino sur la coquille du

polymeére, qui créent des liaisons hydrogéne avec 1’eau voir Section I1.3.5.3 et figurell-31).
B: 130-430°C: Dans cette plage de température, la perte de masse est subdivisée en deux cas:

B-1 Pour le mortier de référence (sans MCP) : la perte de masse correspond a I'eau liée aux
phases hydratées CSH, et un pic détecté sur la courbe DTG a 155°C correspond a la

déshydratation du monocarboaluminate de calcium (AFm).
B-2 Pour les mortiers avec des teneurs croissantes en MCP (5, 10 et 15% de teneur en MCP):

130-165°C (pic 2 sur la figurell-14-b a 155°C): déshydratation du monocarboaluminate de

calcium (AFm).

175-225°C (pic 3 sur la figurell-14-b a 210°C): décomposition de I'enveloppe du polymere
utilisé pour l'encapsulation du MCP (également détecté dans le signal DTG du MCP

encapsule sur la figure 11-13).

270-360°C (pic 4 sur la figurell-14-b a 320°C): décomposition de la cire de MCP pur
(hexadécanoate de méthyle également détectée dans le signal DTG du MCP encapsulé sur la
figure 11-13).

375-410°C (pic 5 sur la figurell-14-b a 400°C): décomposition du tensioactif utilisé pour
stabiliser I'émulsion huile-eau dans le procédé d'encapsulation (correspondant au léger pic

détecté dans le signal DTG du MCP encapsulé sur la figurell-13)
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La perte de masse dans la plage de 130-430°C dans les matrices contenant du MCP (5,10 et
15% MCP) et qui ne correspond pas a la décomposition des composants du MCP encapsulé

est attribuée a I’eau liée aux phases hydratées de type CSH dans les matrices MCP-mortier.

C: 430-480°C (pic 6 sur la figure 11-14-b a 460°C). La perte de masse dans cette plage
correspond a la déshydroxylation de la phase d'hydroxyde de calcium (Ca(OH),) représentant

la portlandite dans les échantillons (avec et sans MCP).

D: 600-780°C (doubles pics 7 sur la figure 11-14-b a 680 °C et 730 °C). La perte de masse
dans cette plage correspond a la décarbonatation du carbonate de calcium hydraté par

évaporation du CO2 des échantillons.

Une analyse détaillée du signal ATG-DTG/SDTA pour la matrice 10% MCP-mortier (Figure
11-15) permet une identification claire des frontiéres de décomposition des différents
composants présents dans la matrice. Le signal SDTA (différence de température durant
I’analyse ATG entre 1’échantillon testé et la référence inerte) peut en effet indiquer si la
décomposition d’une phase est due a une réaction endothermique (pic vers le bas du signal
SDTA : évaporation d'eau libre, déshydratation de CSH, déshydroxylation de Ca(OH), et
décarbonatation du carbonate de calcium CaCOj3; sur la figure 11-15 ) ou réaction
exothermique (pic vers le haut du signal SDTA :décomposition du polymeére utilisé pour
I'encapsulation, décomposition de la cire de MCP pur et décomposition du tensioactif sur la
figure 11-15) et donc d’identifier précisément les différentes limites de décomposition des

éléments présents dans les matrices MCP-mortier.
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Figure 11-15 Analyse ATG-DTG/SDTA 10% MCP-mortier

De lors que les différentes plages de décomposition des produits présents dans les matrices

MCP-mortier sont définies, I’eau liée aux hydrates peut étre calculée.

L'eau liée (wjige) aux hydrates (CSH+Ca(OH),) qui sont les principaux responsables de la

résistance mécanique peut étre évaluée dans les matrices MCP-mortier comme suit:
Wiigée = W130-500 — Wpoly = Whuile — Wsurfactant ~ (11-1)

W130-500 est la perte de masse totale dans le signal ATG entre 130°C et 500°C [une partie de
I'ettringite et des CSH se décompose dans la plage de 100 a 130°C, cependant 130°C a été
sélectionné comme référence (au lieu du 100°C conventionnel) pour le calcul de la quantité
d’eau liée aux phases hydratées dans tous les échantillons en MCP-mortier et également dans
le mortier de référence pour assurer la non-prise en compte de I'eau adsorbée chimiguement
par le polymére utilisé pour 1’encapsulation due aux groupes hydroxyles et imino sur la
coquille du polymeére (il est assumé que cette eau adsorbée sera totalement évaporée a
130°C)].
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Wpoly €st la perte de masse due a la décomposition de la coquille en polymére du MCP.

Whaile €St la perte de masse due a la décomposition de I'hexadécanoate de méthyle (cire de
MCP pur), et

Waurfactant €St 12 perte de masse due a la décomposition du tensioactif (surfactant).

Wpoly = Whuile = Wsurfactant = O pour le mortier de référence (sans MCP)

La figure 11-16-a présente I'évolution du rapport V‘:fvli pour les matrices en MCP-mortier.
final

Ici, wyige €St I'eau liée (g) aux phases hydratées a 28jours, weipa est I’eau liée a 1’hydratation

finale et est évaluée comme étant 0.23C,ix [93, 96], ou C,,ix €St le dosage en ciment (g) pour

chaque matrice en MCP-mortier (ré-évalué pour chaque taux de MCP dans les matrices).

Wabsor,MCP  Wnon-liée2

) ou

Cmix

La figurell-16-b montre I'évolution des rapports W“g“‘“éel ,

mix Cmix
Whon-lice1 €St 1a quantité d'eau totale non liée aux phases hydratées dans les matrices MCP-
mortier (mg) (extraite de I’analyse ATG qui est la perte de masse dans la plage 30-130°C),
Wabsor,mcp €St la quantité d'eau absorbée par le MCP (mg) (due a son caractére hydrophile)
dans chaque matrice en MCP-mortier (revenir aux tableaux 11-2 et 11-3, eau absorbée ~53 ml
d'eau pour 100 g de MCP). wyon-1ice2 €St la quantité d'eau non liée (mg) non attribuée a

l’absorption d’eau par le MCP (Wnon—liéez =Whon-liée1~ Wabsor,MCP)-

0,9

4

courbe de tendance
Eﬁ 0,6 :
S 3
N
)
v
S
0,3
0 T T T
0 5 10 15
Taux de MCP (%)
_a_
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Figure 11-16 (a) =1 ratio, (b) W“‘(’:“‘“éel , Wabg"‘"'MCP et ~nen-liée2 rains dans les matrices
final mix mix mix

MCP-mortiers

Une diminution du rapport x’li avec 1’augmentation du taux de MCP est observée sur la
final

figure 11-16-a, ce qui implique une diminution du degré d'hydratation avec 1’augmentation du
taux de MCP dans les matrices MCP-mortier. Cette constatation est accréditée par la nette
diminution de la quantité de portlandite Ca(OH), dans les courbes DTG (figure 11-15-b) pour
les échantillons contenants du MCP par rapport au mortier de référence.

La figure 11-16-b montre également que la quantité d'eau non liée non attribuée a I'absorption
d'eau par le MCP (Wpon_1i¢2) augmente avec 1’augmentation de la teneur en MCP dans les
matrices. Ce résultat met en évidence l'influence significative des interactions ‘MCP/ciment’
sur la réaction d'hydratation et par conséquent sur la microstructure ainsi que sur les
performances mécaniques des matrices MCP-mortier (les raisons seront discutées dans les
sections 11.3.3, 11.3.4 et 11.3.5.2).

Le tableau 11-4 résume la répartition de I'eau non liée (en mg) dans les matrices MCP-mortier
(extraite de la figure 11-16-b)
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Distribution de I’eau | wpop_jice (MOrtier | wyon_ise (@bsorption Whon-lice (INteraction
non-liée (Wyon-1ice) | de référence), mg par le MCP), mg MCP/ciment), mg
Mortier de reference 0.32+0.014 0 0

5% MCP-mortier 0.30+0.015 0.10+0.004 0.05+0.001

10% MCP-mortier 0.28+0.014 0.19+0.007 0.09+0.002

15 % PCM-mortar 0.26+0.012 0.26+0.012 0.12+0.004

Tableau 11-4 Distribution de 1’eau non liée dans les matrices MCP-mortier

A partir la figure 11-16 et du tableau I1-4, des conclusions claires peuvent étre établies. Il est
manifeste que les inclusions fragiles de MCP encapsulé contribuent a la dégradation des
caractéristiques mécaniques des matrices MCP-mortier. Cependant, l'augmentation de la
quantité d'eau non liée non attribuée a I'absorption d'eau par le MCP et la diminution du degré
d'hydratation (phénomenes interdépendants) (figure 11-16) mettent clairement en évidence le
role prépondérant des interactions phénoménologiques ‘MCP/ciment’ sur la réaction
d’hydratation et par conséquent sur I'évolution de la microstructure ainsi que sur les
performances mécaniques des matrices MCP-mortier (les raisons sont discutées ci-dessous
dans les sections 11.3.3, 11.3.4 et 11.3.5). Il convient également de souligner que I'eau non liée
attribuée aux interactions ‘MCP/ciment’ (voir tableau 11-4, cette eau augmente avec la teneur
en MCP) contribue dans des proportions beaucoup plus élevées que I'eau additionnelle due au
caractéere hydrophile du MCP [eau supplémentaire dans les formulations =53ml d'eau pour
100g de MCP due au fort taux d’absorption du MCP] a la dégradation des performances
mécaniques des matrices MCP-mortiers. En effet, la premiére contribue a l'augmentation de la
porosité interne des matrices MCP-mortier (voir sections 11.3.4 et 11.3.5) lorsque la seconde

contribue au remplissage des micropores internes du MCP seulement.

11.3.3 Calorimétrie semi-adiabatique

Bien que I’analyse ATG ait établi une tendance globale de la cinétique d'hydratation pour les
matrices MCP-mortier, la quantité de matiere utilisée dans I'analyse ATG (quelques mg) peut
étre considérée comme insuffisamment représentative du degré d'hydratation a I'échelle

structurelle
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Les essais de calorimétrie semi-adiabatique sur les matrices MCP-mortier effectués dans les
calorimétres, décrits section (11.2.2.3) permettent d'établir un degré d'hydratation représentatif
au niveau structurel des matrices MCP-mortier et d'améliorer davantage la compréhension des

interactions phénoménologiques ‘MCP/ciment’ discutées ci-dessus.

Les courbes d'élévation de température des échantillons frais de matrices MCP-mortier par
rapport au mortier témoin (dont I’hydratation est arrivée a terme et maintenu a 20°C) au cours

des essais de calorimétrie semi-adiabatiques sont représentées figure 11-17.

50
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°_ 40
- .
(<>] 5% MCP-mortier
(o]
S
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£
3
o 20
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o
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ralentissement lors du changement de phase a =25°C
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Figure 11-17 Evolution de la température des matrices MCP-mortier dans I'essai de
calorimétrie semi-adiabatique

Les graphiques figurell-17 montrent que l'augmentation des teneurs en MCP dans les
matrices induit une diminution considérable de la température maximale atteinte résultant de

la réaction exothermique d'hydratation et conduit a un retard dans le temps de prise.

Les graphiques de I'évolution de la température en fonction du temps dans les calorimétres

peuvent étre subdivises en quatre étapes (figure 1-17).
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I-La phase dormante (I, figure 11-17): au contact de I'eau, les silicates tricalciques et
dicalciques du ciment se dissolvent pour former les ions Cat?, Si0;2 et OH™!. Ces ions
interagiront entre eux en phase Il (la phase d'accélération) pour former des silicates de
calcium hydratés (CSH) et de la portlandite (Ca(OH),). La durée de la phase dormante
augmente avec le taux de MCP dans les matrices. Cela peut s'expliquer par le fait que les
MCPs (beaucoup plus petits que les particules de ciment, de dimension 5 a 20um) entourent
les grains de ciment et réduisent ainsi la capacité de I'eau a accéder aux particules de ciment
anhydres, retardant ainsi leur dissolution dans I’eau (également observé dans I’analyse au

MEB dans la section 11.3.5).

I1-La phase d'accélération (Il, figure 11-17): dans cette phase, I'eau en contact avec les grains
de ciment est saturée d’ions Ca*?, Si0;2 et OH™1, ces ions précipitent sous forme de CSH et
de portlandite. Cette réaction est fortement exothermique, ce qui provoque une élévation de la
température des matrices. La diminution de la vitesse d'élévation de température ainsi que la
température maximale des matrices MCP-mortier en augmentant le taux de MCP peut étre
expliqué par trois facteurs: (i) le premier est la plus petite quantité de grains de ciment
dissous dans la premiére phase (en raison des effets du MCP expliqués ci-dessus en phase
dormante); (ii) la seconde est que les particules de ciment enrobées de MCP ne peuvent pas
se dissoudre ou sont dissoutes en plus petites quantités et ne peuvent également pas étre
utilisées comme sites de nucléation des phases hydratées (voir section 11.3.5), ce qui réduit
ainsi la quantité de produits résultant de la réaction d’hydratation ; (iii) le troisiéme facteur est
la réaction endothermique de fusion du MCP qui se produit a 25°C. En effet, la fusion du
MCP absorbe une partie de la chaleur libérée lors de la réaction exothermique d'hydratation
sous forme de chaleur latente, ce qui provoque une diminution de la vitesse d'élévation de
température ainsi que le plafond de température des matrices MCP-mortier [la fusion du
MCP induisant un ralentissement de la vitesse d’augmentation de la température vers les 25°C
est clairement visible pour la matrice 15% MCP-mortier, (voir figure 11-17, ralentissement dd
au changement de phase a 25°C)]

I11 - la phase de déceélération (I11, figure 11-17): dans cette phase, la couche d'hydrates formee
autour des grains de ciment anhydre limite la capacité de I'eau a accéder aux grains de ciment
anhydres restants, ce qui réduit le taux d'hydratation et induit une baisse de la température des

matrices fraiches en MCP-mortier.
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IV- phase de continuation lente (IV, Figure 11-17): dans cette phase, la réaction d’hydratation
se poursuit trés lentement. L'eau se diffuse dans la porosité interne des couches d'hydrates
pour atteindre les grains de ciment anhydres. Cette phase peut durer des mois ou des années.

Les courbes d'évolution de la température en fonction du temps peuvent étre utilisées pour
évaluer la chaleur totale dégagée lors de la réaction d'hydratation selon I'essai semi-
adiabatique normalisé EN 196-9 [95].

La chaleur dégagée Q, dans I'essai semi-adiabatique normalisé pour un mortier standard (sans

MCP) est exprimée comme suit [95]:

Q=0 +— [[abdt=A+B  (1I-2)

1
mc
Ou A est la chaleur accumulée dans le calorimétre, et le terme B est les déperditions de
chaleur a travers le calorimetre.

Cm = Cp. m¢ + Cps Mg +Cpy, My, + Cpp Mp+ - (11-3)
Ou m. , mg, myet my sont respectivement la masse (g) du ciment, du sable, de I'eau et de la
boite métallique contenant les matrices MCP-mortier.

Cp. , CPs, CPw €t cpyp, sont respectivement la chaleur spécifique du ciment, du sable, de I'eau et
de la boite métallique contenant les matrices MCP-mortier ; cp.= cps= 0,8 Jg"1K™1; ¢p,,=3,8
Jg 1K1 cpp=0,5Jg 1K1

u est la chaleur spécifique du calorimétre vide.

Dans I'équation (11-2), 6, est I'élévation en température des matrices MCP-mortier par rapport

au mortier inerte dont I’hydratation est arrivée a terme (figure 11-17), définie comme :
et = TMCP—mortier - Tfinale (11'4)

TMmcp-mortier €St 2 température interne dans les matrices MCP-mortier, indiquée par les

capteurs de température noyés dans les matrices.

Trinale ©st la température du mortier dont I’hydratation est arrivée a terme (=20°C).
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a est le coefficient des pertes thermique par conduction a travers le calorimétre (Jh™1K™1)

L'équation (I1-2) de I'EN 196-9 [95] est utilisée pour un mortier standard sans tenir compte de
I’effet du MCP. Cependant, lorsque le MCP fusionne entre 23 et 27°C, une partie de 1'énergie
libérée (énergie exothermique) pendant la réaction d'hydratation est absorbée par le MCP sous

forme d'énergie endothermique pour induire sa fusion.

Pour considérer ce phénomene, I'équation (11-2) a été modifiée pour inclure I'énergie absorbée

par le MCP pendant sa fusion comme suit:

Cm 1
Q=m_et+

c me

t
fo a 8dt + Qabsorb McP (1I-5)
Avec la chaleur absorbée par le MCP Qapsorb Mcp = Cpmcp(T) Muice

Ou Cpmcp(T) est la chaleur spécifique du MCP, et mycp sa masse (g). Il en résulte que :

C _ ; 1 t
Q= —Mcpmm"rt’er 0, + — fo af.dt  (I-6) avec:

c c
Cmcp—mortier=Cm~+ Cpmcp(T)mmcp =0.8 (m, + mg)+3.8 m,,+0.5 my+p+ Cpmce(T) mmcp

La chaleur spécifique du MCP Cpwmcp(T) varie en fonction de la température (voir figure 11-1,
calorimétrie différentielle sur MCP microencapsulé déterminée expérimentalement), ce qui

est pris en compte dans I'équation (l11-6).

La mobilisation de I'équation (11-6) en considérant les quantités de chaque constituant dans les
matrices MCP-mortier disponibles tableau I1-3 ainsi que I'évolution de chaleur spécifique du
MCP illustrée en fonction de la température sur la figure 11-1 permet une évaluation de la

chaleur totale dégagée pendant I'nydratation des matrices (0,5,10 et15% MCP-mortier)

La figure 11-18 présente la chaleur dégagée par gramme de ciment de chaque matrice en

MCP-mortier (Q) en fonction du temps durant I'hydratation.

114



400

300 /7//’"
——Mortier de reference
——5% MCP-mortier

100

—10% MCP-mortier

——15% MCP-mortier

Chaleur dégagée Q par gramme de ciment (J/g)

0 A T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Temps (Heures)

Figure 11- 18 Chaleur dégagée par gramme de ciment dans les matrices MCP-mortier

L'évolution du degré d'hydratation & des matrices MCP-mortier peut étre exprimée selon

I'équation d'Arrhenius [97] comme suit:

a _ By _d00Ee
T exp G =0 i)

Ou f (&) est I'affinité chimique, E_,est I'énergie apparente d'activation, R est la constante des

gaz parfaits et T est la température.

Dans I'équation (11-7), Exest le degré d'hydratation a la fin de la réaction d'hydratation, qui

peut étre exprimé comme suit (équation 11-8) pour une large gamme de ciments [98]:
£, =1-exp (-3.33%) (11-8)

au

Ou %est le rapport dans la matrice en mortier de référence (sans MCP).

e
ciment

Dans I'équation 11-7, Q, est la chaleur finale libérée par gramme de ciment a la fin de la

réaction d'hydratation, qui est évaluée par extrapolation a t., pour le mortier de référence

dans la figure 11-18

115



La figure 11-19 montre I'évolution du degré d'hydratation & extrait de I'équation 11-7 pour les

matrices MCP-mortier lors de I'hnydratation du ciment.
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Figure 11- 19 Evolution du degré d’hydratation en fonction du temps des matrices MCP-
mortier

Une diminution du degré d'hydratation est observée (figure 11-19) en augmentant le taux de
MCP dans les matrices, ce qui conforte les déductions tirées de I’analyse ATG et explique,
pour une large part, la dégradation globale des performances mécaniques des matrices MCP-
mortier attribuée aux interactions ‘MCP/ciment’.

Le temps de retard dans la réaction d'hydratation (figure 11-19 et figure 11-17) entraine une
diminution de la vitesse de développement de résistance des matrices 5,10 et 15% MCP-
mortier pendant le murissement a 7, 14 et 21 jours par rapport au mortier de référence (figure
11-12).

11.3.4 Tomographie au rayon X et porosimeétrie par intrusion mercure

11.3.4.1 Tomographie au rayon X

Des coupes 2D (20 mm x 20 mm) de microtomographie au rayons X dans les échantillons
(40x40x160mm) du mortier de référence et des matrices 5, 10 et 15% MCP-mortier sont
présentées figure-11-20. Les images tomographiques présentées ci-dessous sont des coupes

représentatives de populations (d’échantillons) dominantes dans chaque matrice.
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Mortier de reference 5% MCP-mortier
10% MCP-mortier 15% MCP-mortier

Legende : 1 Matrice, 2 Agrégat, 3 Porosité

Figure 11-20 Observations 2D (20 mmx20 mm) par tomographie au rayon X des matrices
MCP-mortier

A partir des coupes 2D (figure 11-20), on peut conclure que le facteur d'atténuation des rayons
X des MCPs ne permet pas de les différencier de la porosité car leur densité extrémement
faible peut étre assimilée a de I'air (remarque : la porosité apparait en noir sur la figure 11-20
du fait de la faible densité de I'air & l'intérieur des pores, ce qui signifie un faible facteur

d'atténuation des rayons X).

On peut également observer a partir des coupes 2D (figure 11-20) qu'a mesure que la teneur
en MCP augmente, une distinction nette entre la matrice en MCP-ciment et les agrégats de
sable peut étre établie. Cela peut s'expliquer par le fait que lorsque le MCP est intégré dans la
matrice de ciment, il réduit sa densité et induit une diminution du degré d'hydratation et une

réduction de la rigidité de la matrice due a une plus petite quantité de produits hydratés
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formés. Il en résulte une diminution du facteur d'atténuation des rayons X (u) de la matrice
(qui dépend du nombre atomique (z) et de la densité du matériau analysé) créant ainsi un
contraste de luminosité entre les agrégats de sable et la matrice en MCP-ciment. L'agrégat de

sable apparait ainsi plus clair que la matrice a mesure que la teneur en MCP augmente.

La figure 11-22 montre une reconstitution 3D d'une zone (20 mm x 20 mm x 7 mm) observée
par tomographie au centre du mortier de référence et des mortiers a 10 et 15% MCP. La

reconstitution 3D a été réalisée via un seuillage d'images basé sur le niveau de gris afin de

visualiser uniquement la porosité (voir principe du seuillage par niveau de gris dans la figure
11-21).

Coup 2D va seillag (20mmx20mm)

Figure 11-21 Seuillage par niveau de gris des coupes 2D des matrices MCP-mortier pour
visualisation de porosité
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15% MCP-mortier

Legende : 1 Microporosité , 2 Macro bulle d’air

Figure 11-22 Reconstitution 3D (20mmx20mmx=7mm) de la structure poreuse d’un
échantillon de Mortier de référence et d’échantillons de matrices10 et 15% MCP-mortier

Une inspection visuelle des figures 11-20 et 11-22 (reconstitution 3D) suggére une nette
augmentation du volume des pores (cumulé) des matrices MCP-mortiers a mesure que la
teneur en MCP augmente. Ce constat est dii a la diminution du degré d’hydratation (vue

section 11.3.2 et 11.3.3)
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De plus, la présence de macroporosité dans les échantillons 10 et 15% MCP-mortier (macro
pores de 0,2-2,5 mm, figure 11-20 et 22) suggere la possible présence de MCPs aggloméres
dans ces vides ou la présence de quantités de capsules de MCP endommagées, ce qui peut
augmenter la viscosité de la solution interstitielle induisant ainsi des macros bulles d’air. Il
s’agit d’une hypothése (inadaptation des rayons X a la visualisation des MCP) qui sera

discutée plus en détail dans la section 11.3.5 (visualisation au MEB).

11.3.4.2 Porosimetrie par intrusion de mercure

Selon I'équation de Washburn [99], qui suppose des pores cylindriques pour toute la structure
poreuse, la pression de mercure injecté est directement liée au diamétre moyen des pores

accessibles des échantillons de MCP-mortier comme suit:

2 oyg cos6

D=— (11-9)

Pug
D est le diametre moyen des pores.

PHg est la pression d'injection de mercure.

Ong est la tension superficielle du mercure (0.48 N-m™'9), et 6 est l'angle de contact du

mercure (6=130 °).

Les résultats du test concernant I'évolution du volume de mercure introduit et de la
distribution de la taille des pores (courbe de la dérivée du volume de mercure introduit en

fonction du diametre des pores) sont présentés dans la figure 11-23 (a et b)
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Figure 11-23 Résultats de porosimétrie par intrusion de mercure concernant (a) le volume de
mercure introduit (b) la distribution des pores

La porosité accessible (Pores) et les diametres des pores critiques (D) peuvent étre dérivés de

la figure 11-23 (a et b); les valeurs correspondantes sont résumées dans le tableau 11-5
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MCP-mortier Reference 5% MCP 10% MCP 15% MCP
Pore (%) 15.23+0.38 16.39+0.44 19.64+0.49 21.65+0.56
D (um) 0.04+0.0008 1.25+0.026 1.29+40.027 1.56+0.034

Tableau I1-5 Porosité accessible et diamétre critique des pores des matrices en MCP-mortier

Une augmentation de la teneur en MCP entraine donc une augmentation du volume de la
porosité accessible. L’étalement du spectre de pores est plus important pour les échantillons
contenant du MCP que pour le mortier de référence. Cela s’explique par 1’existence dans les
matrices contenant du MCP d’un réseau poral résultant de 1’hydratation du ciment seul
cohabitant avec un autre réseau poral hautement affecté par ’effet du MCP sur 1’hydratation
du ciment (ce réseau est beaucoup plus prépondérant que le premier, figure 11-23). De plus,
les diametres critiques des pores des matrices contenant du MCP augmentent
considérablement par rapport au diameétre critique de la matrice en mortier de référence. Cette
augmentation conséquente de D.. est beaucoup plus due a l'eau non liée attribuée aux
interactions ‘MCP/ciment’ (figure 11-17) que I'eau supplémentaire dans les compositions des
matrices MCP-mortier due au caractére hydrophile du MCP (qui contribue au remplissage des
micro-vides inter granulaires du MCP et recouvre les surfaces des microcapsules de MCP).
En effet, I'eau non liée attribuée aux interactions MCP/ciment résulte du fait que les grains de
ciment enrobés de particules MCP ne peuvent pas participer au processus d'hydratation car le
MCP empéche ou limite I'accés de I'eau au ciment. Les grains de ciment enduits de MCP ne
peuvent pas non plus servir de sites de nucléation des cristaux d'hydrates (voir section
11.3.5.2). Ceci conduit a la disponibilité de moins de produits d'hydratation pour remplir les
pores, ce qui conduit a des diamétres de pores critiques beaucoup plus élevés que le mortier

de référence.

Il convient de souligner que I’augmentation du diamétre critique des matrices MCP-mortier
renforce I’intérét d’une association de ce type de matrices avec des armatures textiles non-
corrosives. En effet le renforcement de ce type de matrices avec des armatures en acier
‘corrosives’ nécessiterait des épaisseurs d’enrobage beaucoup trop élevées (a titre indicatif le
coefficient de diffusion des chlorures évolue de fagon linéaire avec le diamétre critique des
pores quand le coefficient de perméabilité évolue de fagon exponentielle [100]).
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11.3.5 Résultat des analyses MEB et spectroscopie infrarouge (FTIR)

11.3.5.1 Analyse MEB des microcapsules MCP

La figure 11-25 montre la microstructure de capsules de MCP non endommagées et d’autres
partiellement endommagées (les capsules endommagées résultent d'une pression de
cisaillement manuel de la poudre de MCP entre deux morceaux de verre, figure 11-24),

Le détecteur BSE basé sur la densité du matériau permet de distinguer clairement les petits
nodules (=1 um de diametre) formant la cire de MCP pur (hexadécanoate de méthyle) des
particules MCP non endommagées car la cire de MCP pur apparait plus brillante que la
capsule en polymere en raison de sa densité plus elevée. La distinction entre la cire de MCP
pur et la microcapsule MCP permettra une interprétation approfondie des futures observations

MEB sur matrices MCP-mortier.

Figure 11-24 Procédure d’endommagent partiel des microcapsules

SEM HV: 10.0 kV WD: 14.36 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 2.64 kx Det: BSE 20 pm
View field: 105 pm Date(m/d/y): 11/08/17 ECL-LTDS

Legende:1 Capsules MCP intactes , 2 Capsules MCP endommagées
3 Nodules de MCP pur

Figure 11-25 Observation au MEB d’un mélange de capsules MCP endommagées et non
endommagées
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11.3.5.2 Observation MEB des matrices MCP-mortier

L'analyse des images MEB des matrices MCP-mortier indique la présence de deux zones
d’interfaces (MCP/mortier): une zone d’interface a forte interaction qui se produit entre les
particules de MCP individuelles et les produits d’hydratation (figure 11-26-a) et une zone
d’interface a faible interaction qui se produit lorsque les particules de MCP s'agglomérent
(figure 11-26-b). En effet, I'agglomération des particules MCP réduit leur capacité a remplir

les cavités.

SEM HV: 10.0 kV WD: 11.77 mm I MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 3.23 kx Det: BSE 20 um
View field: 85.7 um | Date(m/d/y): 11/23/17 ECL-LTDS
Legende: 1 Capsule MCP non endommagée , 2 Zone de forte liason
matrice/capsule MCP
_a_
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SEM HV: 10.0 kV WD: 11.54 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 3.49 kx Det: BSE 20 pm
View field: 79.3 ym | Date(m/d/y): 11/23/17 ECL-LTDS

Legende : 1 Agglomeration de MCP , 2 Porosité (zone de faible liaison)

-b-

Figure 11-26 Observation au MEB des zones d’interface MCP/mortier (a) forte interaction
MCP/mortier, (b) faible interaction MCP/mortier dans une matrice 15%MCP-mortier

Les images MEB (figure 11-27) ci-dessous révelent I’occurrence d’un endommagement a une
partie des microcapsules de MCP pendant le processus de malaxage et la fuite de la cire de
MCP pur des microcapsules endommagées [les petits nodules (=1 um de diamétre) de la cire
en MCP pur détectés sur la figure 11-25 (image sur la poudre de MCP) sont clairement

visibles dans I'échantillon 15% MCP-mortier sur la figure 11-27 (a et b) ]
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SEM HV: 10.0 kV WD: 11.80 mm ] MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 4.39 kx Det: BSE 20 uym
View field: 63.0 um  Date(m/d/y): 11/23/17 ECL-LTDS

Lengende : 1 Particules MCP endommagées , 2 Nodules de MCP pur
s’échappant des capsules endommagées

-a-

SEM HV: 10.0 kV WD: 11.83 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 5.04 kx Det: BSE 10 um
View field: 55.0 um | Date(m/d/y): 11/23/17 ECL-LTDS

Legende : 1 Particules MCP endommaggées , 2 Nodules de MCP pur
s’échappant des capsules endommagées

b-

Figure 11-27 (a et b) Observations MEB sur échantillons de matrice 15%MCP-mortier
illustrant le dommage d’une partie des capsules MCP lors du malaxage
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La figure 11-28 montre I'existence de macroporosité dans un échantillon 15% MCP-mortier;
les macropores sont remplis de capsules de MCP agglomérées. Beaucoup de ces capsules sont
endommagées (voir agrandissement), et I'agglomération d'un grand nombre des capsules est
due a la présence de cire de MCP non encapsulé (provenant de la fuite des nodules de MCP
pur des capsules endommagees), qui agit comme un adhésif entre les différentes capsules. La
grande quantité d'agglomérat de MCP due a la fuite du MCP pur augmente la viscosité du
milieu poreux, accroissant ainsi la capacité a piéger I'air a l'intérieur des pores, et peut ainsi
créer les macros bulles d’air (macroporosité) observées sur la figure 11-28 et dans I'analyse
par tomographie aux rayons X (figure 11-23 structure 3D des pores). Les macros bulles d’air
créées contribuent aussi a la dégradation globale des performances mécaniques des matrices
MCP-mortier.

7 S

LR d s 3¢ ¥
SEM HV: 10.0 kV | | MIRA3 TESCAN SEM HV: 0.0 kV WD: 11.59 mm
SEM MAG: 322 x 200 pm SEM MAG: 1.01 kx Det: BSE
View field: 859 um  Date(m/dly): 12/13/17 ECL-LTDS Vir w field: 273 ym | Date(m/dly): 12/13/17 ECL-LTDS

agrandissement

Legende : 1 Macro bulle d’air , 2 Agglomération de capsules endommagées

Figure 11-28 Image MEB illustrant la présence de macroporosité (macros bulles d’air) dans
un échantillon 15% MCP-mortier

La figure 11-29 (a et b) sur un échantillon 10% MCP-mortier illustre I'effet des nodules de

MCP pur (s’échappant des capsules MCP endommagées) sur le processus d'hydratation.

La figure 11-29-a montre que la longue chaine de nodules de MCP pur entourant les grains
de ciment anhydres peut limiter leur accessibilité a I'nydratation en raison de la non-

miscibilité de I'nuile (MCP pur) dans l'eau. Cela provoque une réduction de la quantité de
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grains de ciment dissous et entraine une diminution du degré d'hydratation. Le processus
d'hydratation des grains de ciment enrobés de capsules de MCP non endommageées peut étre
inhibé de la méme maniére (une limitation de 1'acceés a I’eau des grains de ciment enduits de
microcapsules MCP, sans négliger le caractere hydrophile du MCP ayant tendance a limiter

les quantités d’eau disponibles pour les grains de ciment).

La figure 11-29-b montre également que les nodules de MCP pur s’échappant des capsules
endommagees peuvent également inhiber la progression de la croissance des cristaux
d'hydrates, créant ainsi une microporosité. Ceci peut s'expliquer par le fait que les grains de
ciment enrobés de MCP ne peuvent pas étre utilisés pour I'hydratation et ne peuvent pas non
plus étre utilisés comme sites de nucléation pour la croissance des cristaux d'hydrates
(cristaux d'Ettringite sur la figure 11-29-b), entrainant une augmentation sensible du diametre
critique des pores (également vu section 11.3.4).Les mémes constatations (effet du MCP sur la

nucléation des hydrates) sont également observées figure 11-29-a.

SEM HV: 10.0 kV WD: 11.13 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 3.23 kx Det: BSE 20 um

View field: 85.8 ym | Date(m/d/y): 09/29/17 ECL-LTDS

Legende: 1 Grain de ciment anhydre, 2 Nodules de MCP pur
entourant le grain de ciment, 3 Cristaux d’Ettringite , 4 Microporosité

-a-
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SEM HV: 10.0 kV WD: 11.15 mm | I MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 3.22 kx Det: BSE 20 pm
View field: 85.9 um | Date(m/d/y): 09/29/17 ECL-LTDS

Legende :1 Nodules de MCP pur inhibant la progression des cristaux
d’Ettringite , 2 Microporosité induite
-

Figure 11-29 Image MEB sur un échantillon 10% MCP illustrant 1’effet du MCP sur le
processus d’hydratation.

Les phénoménes expliqués ci-dessus, en lien avec 1’effet des MCPs sur la cinétique
d’hydratation pourraient avoir un impact direct sur 1’interaction a ’interface ‘matrice/textile’

a I’échelle du composite MCP-TRC. Cela sera examiné au cours du chapitre I11.

11.3.5.3 Résultat de ’analyse par spectroscopie infrarouge (FTIR)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourrier (FTIR) fournit de I’information sur les
liens chimiques et les structures moléculaires. Elle permet d’obtenir la composition

moléculaire qualitative ou semi-qualitative des matériaux organiques.

Lors de cette technique, le matériau est irradié par de la lumiere infrarouge et chaque
molécule présente dans le matériau analysé absorbe la lumic¢re a des longueurs d’onde

caractéristiques de ses modes de vibration. Une mesure du spectre infrarouge permet donc
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d’identifier le ou les composés présents dans le matériau a travers la position et la forme des

bandes d’absorption caractéristiques des groupements chimiques d’ou elles proviennent.

Lors de I’analyse, le rayonnement infrarouge provenant de la source via un interférometre
modulant les longueurs d’ondes, est transmis a 1’échantillon puis réfléchi sur un détecteur. Ce
dernier restitue le signal sous forme d’interférogramme qui est par la suite converti en spectre
infrarouge. L’amplitude des bandes d’ondes absorbées est proportionnelle a la concentration

des groupements chimiques concernes.

L'analyse FTIR dans notre étude peut permettre de détecter si une liaison chimique a été créée
entre les nodules de la cire de MCP pur (s’échappant des capsules endommagées de MCP) et

les produits hydratés.

Les spectres FTIR de la poudre de MCP, du mortier de référence (sans MCP) a 28 jours de
durcissement et un mortier a 15% de MCP a 28 jours de durcissement sont présentés sur la

. . . I
figurell-30, en termes de transmittance T en fonction de la longueur d’onde (avec T= o |
o

et I, sont respectivement les intensités des faisceaux énergétiques avant et apres traversée du
o . . . . I
milieu. L’absorbance A est inversement proportionnelle a la transmittance, A= loglO(TO) ). La

présentation en transmittance permet une meilleure visibilité des plus petits pics présents dans

les échantillons analysés, c¢’est pour cela qu’elle est la plus souvent utilisée.
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Figure 11-30 Spectre Fourrier pour (a) poudre MCP, (b) mortier de référence (c) 15% MCP-
mortier
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Pour le MCP encapsulé (figure 11-30-a), le pic a 3329 cm™? est lié a la vibration d'étirement
des groupes hydroxyle (-OH) et imino (-NH-) [101] de I'enveloppe du polymére utilisé pour
I’encapsulation. Les groupes hydroxyle et imino sont responsables de la grande quantité d'eau
adsorbée chimiguement par le MCP en raison de la création de liaisons hydrogenes avec I'eau
dans ces groupes (voir figure 11-31). Comme la formule chimique de la cire de
I’hexadécanoate de méthyl (MCP pur, voir figure 11-31) est CH3-CH,(14)-C(0O)-O-CH,, le
pic a 2958 cm™? est attribué a la vibration antisymétrique de —CHs, tandis que les pics a
2920 cm™! et 2854 cm™! correspondent aux vibrations antisymétriques et symétriques de —
CH,, respectivement [101]. Le pic a 1740 cm™1 est lié a la liaison double carbone-oxygéne
(C=0) dans la fonction ester (R-COO-R") de I’hexadecanoate de méthyl (figure 11-31) [102],
alors que le pic @ 1166 cm™? est lié a la liaison simple C-O de la fonction ester [102]. Le pic a
720 cm™1 est attribué a la vibration oscillante du —CHp, qui signifie qu'il y a quatre groupes de
—CH; ou plus collés ensemble dans la chaine moléculaire de I'hexadécanoate de méthyle
[102]. Les pics restants sont associés aux produits du polymere et du tensioactif utilises

pendant la microencapsulation.

Pour le mortier de référence sans MCP (figure 11-30-a), la liaison hydroxyle (-OH) est
détectée a 3352 cm™1, la liaison sulfate SO a 1645 cm™! . Les vibrations d'étirement et de
flexion de la liaison C-O de CaCOs et de Ca(OH); sont identifiées a 1412 cm™? et 874 cm™!

respectivement, et Si-O est identifiée a 970 cm™! [103]

Pour I'échantillon de matrice 15% MCP-mortier (figure 11-30-c), les pics d'absorption a 2958,
2920, 2854, 1740, 1645, 1166, 1412, 1166, 970, 874 et 720 cm™?! correspondent a des pics
déja détectés dans le MCP encapsulé ou dans le mortier de référence. Aucun nouveau pic
d'absorption n'est créé.

(C=0)
(CH2)

I’échantillon de matrice 15% MCP-mortier, ce qui signifie qu'aucune interaction chimique n'a

De plus, le rapport de transmittance est le méme pour le MCP a 1’état poudre et dans

eu lieu entre les produits durcis du ciment et les nodules de la cire de MCP pur (issus des
capsules endommageées). Cela suggére que le MCP pur agit comme une barriére étanche entre
I'eau libre et les grains de ciment, et que le stockage thermique du MCP ne devrait pas étre
affecté, puisque la composition chimique du MCP pur est conservée. L'intensité de la bande -
OH augmente considérablement pour I'échantillon de matrice 15% MCP-mortier par rapport
au mortier de référence, ce qui peut s'expliquer par la présence des groupes hydroxyle et

imino dans la coquille de la microcapsule en polymere du MCP et aussi par lI'augmentation de

132



I'eau libre dans les matrices en MCP-mortier. L'intensité de la bande Si-O est plus faible dans
le mortier de référence que 1I’échantillon 15% MCP-mortier, indiquant la polymérisation des
groupes de silice et la formation de plus de liaisons CSH dans le mortier de référence que le
15% MCP-mortier.

0
I
CH,-CH, (14)-C-0-CH,

Formule semi développée de I’hexadecanoate de methyl (MCP pur)

Capsule polymére du MCP ———y / H
(melamine-formaldehyde) 0-H---=--=---- 0

Liaison hydrogéne due a une différence
d’electronégativité

Création de liaison hydrogéne entre capsule polymere et eau

Figure 11-31 Formule chimique du MCP pur

11.3.6 Résultat de 1’analyse DSC

L’¢évolution de la chaleur spécifique en fonction de la température des matrices 0, 5, 10, 15 et
20% MCP-mortier établie a partir des analyses de calorimétrie différentielle a balayages sur

calorimétre CALVET est présentée figure 11-32-a

La masse thermique des matrices MCP-mortier Mgy= Cp x m (Cp est la chaleur spécifique des
matrices MCP-mortier, m est la masse des échantillons introduits dans le calorimétre

CALVET lors de I’analyse DSC =2g) est également présentée figure 11-32-b

133



—Mortier de reference
—5% MCP-mortier
10% MCP-mortier

4 =159 -

// —20% MCP-mortier
| /)
\
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Temperature °C
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_a_
0,012
0,009 :
—Mortier de reference
—5% MCP-mortier
10% MCP-mortier
0,006

Masse thermique (kJ/k)

o ——15% MCP-mortier
—20% MCP-mortier
0,003 / / \

18 20 22 24 26 28 30 32

Temperature °C

-b-

Figure 11-32 (a) chaleur spécifique et (b) masse thermique des matrices MCP-mortier
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Le changement de phase du MCP se produit dans la plage de [23°C-27°C] avec un pic
endothermique a 25°C. L’analyse DSC démontre que le MCP augmente considérablement la
capacité thermique des matrices MCP-mortier dans la plage de température de changement de
phase du MCP. Une augmentation de l'intensité du pic endothermique dans les courbes DSC

(figure 11-32-a) a été observée avec l'augmentation du taux de MCP.

La masse volumique trés faible des capsules MCP conduit a la réduction de la densité des
matrices MCP-mortier, il en résulte une atténuation de 1’effet du MCP en termes de masse
thermique (figure 11-32-b) qui est un facteur clé pour la caractérisation de la performance

thermique des matrices MCP-mortier.

Le facteur de performance Ty,e-(%) défini comme étant le ratio de la chaleur stockée durant
un cycle endothermique [aire sous la courbe DSC (figure 11-32-a) pour chaque matrice

MCP-mortier x la masse des matrices ] sur la chaleur stockée théorique Qrheorique-

f:o mxCp (matrice) dT

Facteur de performance (Tiyer) = (11-10)

QTheorique

Qrheorique €St déterminée par la loi des mélanges :

40 40
QTheorique =mX (f5 CPmortier Nmortier dT + f5 Cpmcp Nmcp dT) (11'12)
m est la masse de la matrice MCP-mortier introduite dans le calorimétre CALVET.

CPmortier CPmcp SONt respectivement la chaleur spécifique (kJ/Kg.K) du mortier et de la
poudre MCP.

Nmortier MMcp SONt respectivement les taux massique du mortier et la poudre MCP dans les

matrices MCP-mortier

Les facteurs de performance Ty, ..(%) des matrices MCP-mortiers aux différents taux de MCP

sont résumeés tableau 11-6

MCP-mortier Reference 5% MCP 10% MCP 15% MCP

Tiner (%) 94.27+2.82 98.58+3.45 102.65+3.79 97.62+3.41

Tableau 11-6 Facteur de performance thermique des matrices MCP-mortier
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A partir du tableau 11-6, il peut étre constate que les facteurs de performance sont trés
proches de 100 % a une légere incertitude prés due a I’erreur relative sur le taux réel de MCP
dans les échantillons de matrices MCP-mortier [prélevés dans des échantillons de
(40x40%x160 mm)] caractérisés lors de I’analyse DSC.

Il peut donc étre conclu que les performances thermiques des matrices MCP-mortier sont
grosso modo conservées malgré I’endommagement constaté sur une partie des microcapsules
MCP lors du malaxage .Ceci est en accord avec les prédictions de la spectroscopie fourrier
(FTIR, section I1.3.5.3). Ce résultat est d’un intérét majeur dans 1’optique d’une optimisation
thermomécanique d’une paroi en MCP-TRC pour la réhabilitation du batiment ainsi que pour
les constructions neuves et valide 1’intérét du recours aux MCP (plus précisément le MCP
organique non parrafinique de type ester gras ’hexadécanoate de méthyle’) pour le stockage
de chaleur.

11.3.7 Explication effet de la température sur les propriétés mécanigues des MCP-mortier

Les résultats présentés ci-dessus (dans les sections 11.3.2 a 11.3.5) fournissent les explications
phénoménologiques liées aux interactions ‘MCP/ciment’ qui régissent I’évolution de la
cinétique d’hydratation ainsi que la microstructure des matrices MCP-mortier et induisent par
conséquent la dégradation de leurs performances mécaniques. Ceux-ci comprennent la
diminution du degré d'hydratation (ATG, calorimétrie semi-adiabatique, tomographie aux
rayons X), l'augmentation du volume poreux total et la création de macrospores avec une
augmentation conséquente du diamétre critique des pores (tomographie aux rayons X,
porosimetrie par intrusion de mercure, analyse MEB). Les analyses et explications proposees
ci-dessus ne tiennent pas compte de I'effet de la température (état solide ou liquide du MCP)
sur I'évolution de la microstructure ainsi que des propriétés mécaniques des matrices MCP-

mortier.

Il a cependant été démontré a travers les essais de caractérisation mécanique (essais de
compression et flexion trois points, section I1.3.1) que la température (et donc 1’état du MCP)

a un effet sur 1’évolution des propriétés mécaniques des matrices MCP-mortier.

Les résultats présentés ci-dessous visent a lever le verrou scientifique li¢ a I’effet de la
température sur le comportement mécanique ainsi que sur 1’évolution de la microstructure des

matrices MCP-mortier.
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La figure 11-33 montre I'évolution de la déformation longitudinale et de la tempeérature de
surface en fonction du temps passé dans le four a 45°C pour les échantillons de matrices (40 x
40 x 160 mm) 15 et 20% MCP-mortier a 28 jours d’age (revoir description et instrumentation
de I’essai section 11.2.2.8 et figure 11-10). Ces échantillons ont été placés dans un four a 45°C
pendant 80 min (pour induire un changement d'état du MCP de solide a liquide) apres avoir
tout d'abord été refroidis & 15°C pendant 6 heures (pour s'assurer que tous les MCPs sont a
1’état solide lorsque les échantillons sont placés dans le four). L’échantillon contenant 20% en
poids de MCP a été testé en plus des échantillons 0, 5, 10 et 15% MCP-mortier afin de
confirmer le phénoméne observé. Pendant que les échantillons étaient dans le four, aucune

charge meécanique ne leur a été appliquée.

La figure 11-33 (a et b) montre que les échantillons 15 et 20% MCP-mortier présentent une
augmentation de la déformation longitudinale commencant dans la plage de 24-25°C
(indigquée par la courbe température de surface en fonction du temps). Cette plage de
température correspond au changement de phase du MCP de 1’état solide a I'état liquide (voir
figure 11-1). Aucune variation de déformation n'a été observee entre 15 et 23°C (tous les
MCPS dans le mortier sont a I'état solide) ou entre 34 et 40°C (tous les MCPs dans le mortier
ont fusionné et sont a I'état liquide). Dans la plage de température de 25-34°C, le MCP

fusionne progressivement de la surface jusqu’au volume interne des échantillons.

En parall¢le, I'analyse de I’évolution de la température de surface des deux échantillons (15 et
20% MCP-mortier) en fonction du temps passé dans le four [voir figure 11-33 (a et b)] montre
une augmentation a vitesse constante de la température pour les deux échantillons jusqu'a
atteindre des températures de 24-25°C ou un ralentissement de la vitesse d'augmentation de la
température est observé. Ceci s'explique par le fait qu'a 24-25°C, le MCP absorbe la chaleur
du four (sous forme de chaleur latente) pour induire son changement de phase, ce qui
provoque un ralentissement de la vitesse d'augmentation de la température (les matrices MCP-
mortier présentent une augmentation de leur chaleur spécifique dans la plage de changement
de phase, comme évoqué lors de I’analyse DSC, section 11.3.6). Une fois le changement de
phase du MCP terminé, la vitesse d'augmentation de la température croit dans les deux

échantillons.
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Figure 11-33 Evolution de la température de surface et de la déformation longitudinale pour
les échantillons (a) 15% MCP-mortier (b) 20% MCP-mortier
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La figure 11-34 montre I'évolution de la déformation longitudinale en fonction de la
température de surface des échantillons de matrices 0, 5, 10,15 et 20% MCP-mortier
introduites dans le four.

On peut constater que la déformation longitudinale due au changement de phase du MCP
(expansion en volume lors de la transition solide/liquide) dans les matrices augmente avec la
teneur en MCP.

La contrainte interne de traction o = E & (on admet que la matrice MCP-mortier est soumise a
une sollicitation de traction due a I'expansion volumique du MCP), résultant du changement
de phase du MCP et la limite d'élasticité en traction directe (évaluée expérimentalement pour
chaque matrice MCP-mortier) sont résumeées dans le tableau I1-7 [A titre informatif, la
déformation a I’initiation de la fissuration de la matrice en mortier de référence (sans MCP)
est de ’ordre de 135um/m]

-
N
[=]
o

—Mortier de reference

——5% MCP-mortier

800
—10% MCP-mortier

—15% MCP-mortier
—20% MCP-mortier

400

Deformation longitudianale (um/m)

0 U U U U U U U U U
20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40

Evolution de la temperature (°C)

Figure 11-34 Evolution de la déformation en fonction de la température dans les matrices
MCP-mortier
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MCP-mortier 5% 10% 15% 20 %
Module élastique E (GPa) 20.1+0.410 9.240.170 3.140.06 1.3+0.03
Déformation induite due
au changement de phase 149480 315+14 654+31 1400+70
du MCP (um/m)
Contrainte induite (MPa) 3+ 0.08 2.940.08 2.031+0.06 1.82+0.05
Limite elastique (MPa) 2.840.07 2.05+0.05 1.08 +£0.03 0.62 £0.02

Tableau I1-7 Contraintes induites dans les matrices MCP-mortier dues au changement de
phase du MCP

On peut conclure apres analyse du tableau I1-7 que la présence de MCP lors de sa fusion
s’accompagne d’une probabilité de multifissuration interne du mortier (contrainte interne>
limite élastique) d’autant plus importante que le volume de MCP est élevé. Ce constat est de
nature a expliquer la diminution significative des performances mécaniques des matrices
MCP-mortier lors des essais mécaniques a des températures de 40°C (voir la section 11.3.1).
Le nombre de fissures créées augmente avec l'augmentation de la teneur en MCP, ce qui
entraine une diminution plus importante de la performance mécanique des matrices MCP-
mortier avec I’augmentation du taux de MCP. Le regain partiel des performances mécaniques
initiales des matrices MCP-mortier (I'apparition des microfissures empéche les matrices
MCP-mortier de recouvrer la totalité de leurs performances mécaniques initiales) lorsque le
MCP est re-solidifié est d0 a la refermeture partielle des lévres des fissures (causée par la
contraction du MCP) et a un gain en résistance dii au passage du MCP a I’état solide. La
flexion, comparativement a la compression, étant davantage pilotée par le mode
d’endommagement et de rupture en traction exhibe un taux de recouvrement des propriétés

moins important (Figure 11-11).

La figure 11.35 montre une image MEB d'un mortier a 15% MCP placé dans un four a 45°C
pendant 6 heures. L'observation MEB montre la création de microfissures dans la matrice
15% MCP-mortier.
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Figure 11-35 Image MEB illustrant la création de microfissures dans un échantillon

15% MPC-mortier placé une étuve a 40°C.

11.4 Conclusion Chapitre 11

Le présent chapitre présente la caractérisation mécanique des matrices MCP-mortier et fournit
les explications phénoménologiques régissant 1’évolution des propriétés physiques,

mécaniques et microstructurales attribuées a I'ajout du MCP dans ce type de matrices.

-La nature hautement hydrophile du MCP encapsulé a nécessité un ajustement des ratios

total epps . . . ; . .
% pour les différentes formulations de matrices en MCP-mortier afin de satisfaire

I’exigence d'ouvrabilité nécessaire afin de garantir I’imprégnation adéquate des renforts

textile utilisés pour le développent des composites MCP-TRC (Chapitre 111 suivant).

Sur la base des investigations expérimentales présentées ci-dessus, les conclusions suivantes

peuvent étre tirées:
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-L’ajout de MCP encapsulé au mortier entraine une réduction significative de sa résistance a
la compression et a la flexion. Des diminutions de 34,1, 58,6 et 70,5% de la résistance a la
compression ont été observées pour des ajouts de 5,10 et 15% en poids de MCP,

respectivement.

- La dégradation des performances mécaniques des matrices MCP-mortier n'est pas seulement
due aux inclusions fragiles de MCP, mais aussi aux interactions phénoménologiques entre

mortier et MCP énumérées ci-dessous:

a - Une diminution de la quantité de produits hydratés formés en plus de I'augmentation de la
quantité d’eau non liée dans les matrices avec 1’augmentation du taux de MCP ont été établies

par analyse ATG.

b- La diminution du degré d'hydratation avec 1’augmentation du taux de MCP dans les
matrices en plus du retard dans le temps de prise ont été verifiés avec la calorimétrie semi-
adiabatique. Ce constat est imputé au fait que les grains de ciment enrobés de particules de
MCP (MCP encapsulé et sous forme de cire) ne peuvent pas participer (ou avec des quantités
moindres) au processus d'hydratation et ne peuvent pas étre utilisés comme sites de

nucléation.

c- L’augmentation du volume de porosité accessible avec 1'augmentation conséquente du
diametre critique des pores dans les matrices contenant du MCP par rapport au mortier de
référence (sans MCP) ont été établies par des analyses MIP, tomographie aux rayons X et
MEB. Cela est directement lié a la diminution du degré d'hydratation et aux interactions

MCP/ciment expliquées ci-dessus pendant le processus d’hydratation.

d- Les analyse MEB et tomographie au rayon X ont révélé 1’existence de macroporosité dans
les matrices contenant du MCP (10 et15% MCP-mortier). Cette tendance augmente avec la
teneur en MCP dans les matrices. Elle est due a I'agglomération des capsules de MCP a cause
de la cire de MCP pure qui s’échappe des capsules endommagées et qui agit comme un
adhésif entre capsules. La cire de MCP et Il'agglomération des capsules qui en résulte
augmentent la viscosité de la solution poreuse et augmentent la capacité a piéger l'air, créant
des macros bulles d’air qui contribuent a la dégradation des performances mécanique des

matrices MCP-mortier.

3-L'état du MCP (solide ou liquide) affecte les propriétés mécaniques des matrices MCP-

mortier. En effet, une diminution des performances mécaniques des MCP-mortiers a été
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observée lorsque le MCP passe d'un état solide a un etat liquide. Cette tendance augmente
avec la teneur en MCP dans les matrices. L'incapacité des matrices a 5,10 et15% MCP-
mortier de recouvrer 1’intégralité de leurs résistances mécaniques initiales lors de la re-
solidification du MCP est due aux microfissures induites par 1’augmentation de volume du

MCP lors de son changement de phase de 1’état solide vers 1’état liquide.

4-Une partie des particules de MCP ont été endommageées au cours du processus de malaxage,
ce qui a entrainé la fuite de la cire de MCP pur des capsules endommagées. Cependant, selon
l'analyse FTIR, aucune liaison chimique n'a eu lieu entre la cire de MCP et les produits
d'hydratation. Cela confirme que la cire de MCP agit comme une barriere étanche entre I'eau
libre et les grains de ciment et que les grains de ciment enrobés de cire de MCP pur ne
peuvent pas étre utilisés comme sites de nucléation pour la croissance des hydrates. L'analyse
FTIR indique également que l'efficacité du stockage thermique du MCP ne devrait pas étre
affectée par ’endommagement des capsules, car la composition chimique du MCP pur reste
inchangée. Cela a été confirmé lors des analyses de calorimétrie différentielle a balayage sur

les matrices MCP-mortier.

Les conclusions établies au cours de ce chapitre seront d’un intérét majeur dans 1’optique
d’une compréhension approfondie du comportement mécanique et thermique des composite

MCP-TRC dans le chapitre suivant.
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CHAPITRE 111 (échelle du composite MCP-TRC) :
Etude des performances mécaniques et thermiques des
composites innovants en MCP-TRC

I11.1 Introduction

Le préceédent chapitre a permis d’enrichir I’état de 1’art sur 1’effet de I’ajout des microcapsules
de MCP sur I’évolution des propriétés mécaniques et thermiques des matrices cimentaires. I
en ressort que I’ajout de MCP dans les matrices cimentaires a certes pour effet d’augmenter
leur capacité de stockage et restitution de chaleur, cependant les propriétés mécaniques de ces
dernieres sont sensiblement affaiblies, de surcroit le diametre critique des pores dans les
matrices en MPC-mortier augmente considérablement par rapport a un mortier témoin (dénué
de MCP). Cette augmentation sensible du diameétre critique des pores des matrices MCP-
mortier peut avoir pour effet de hautement affaiblir leurs propriétés de durabilité, perspective
d’autant plus probable dans le cas d’une association avec des renforts classiques en acier a
cause de la corrosion précoce de ces derniers. De plus le colt onéreux des microcapsules
MCP (essentiellement di au procédé de microencapsulation) dans les matrices MCP-mortier
s’il venait s’ajouter au colit d’armatures en acier conduirait a des composites a des codts bien

trop ¢élevés pour étre introduits dans I’industrie de la construction.

D’un autre co6té, les composites TRC résultant de 1’association d’un renfort textile et d’une
matrice cimentaire sont essentiellement utilisés pour la réparation et pour la construction
d’¢léments légers. Ce type d’¢léments de construction a pour principale limite sa faible inertie
thermique, due aux faibles épaisseurs des composites TRC. En effet, le caractere non corrosif

d’un large panel de renfort textile permet de limiter les épaisseurs d’enrobage.

C’est dans ce contexte que I’objectif de ce chapitre est de proposer un composite a caractere
innovant issu de I’association d’une matrice cimentaire modifiée par 1’ajout de MCP (matrices
MCP-mortier, chapitre II) et d’un renfort textile (composite ‘MCP-TRC’). Nous nous
intéresserons dans cette partie a la caractérisation mécanique et thermique du composite
‘MCP-TRC’. Des explications a de fines échelles seront fournies (échelle de I’interface

‘textile/mortier”) afin d’éclairer les résultats obtenus.
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111.2 matériaux et méthodes expérimentales
[11.2.1 Matériaux

111.2.1.1 MCP microencapsulé

Le MCP microencapsulé utilisé au cours de ces tests sur les composites MCP-TRC est
I’INERTEK 23P (méme MCP que celui utilisé lors des tests de caractérisation sur les matrices

MCP-mortier, chapitre I1).

11.2.1.2 Mortier

Le mortier utilisé lors des tests de caractérisation sur composites MCP-TRC est un mortier de
ciment portland a faible granulométrie (D,,,x =1.6 mm) et a consistance fluide afin d’assurer
I’imprégnation optimale du renfort textile par la matrice cimentaire modifiée par I’ajout de
MCP (ce mortier est identique en tout point & celui utilisé lors des essais de caractérisation sur

matrices MCP-mortier).

11.2.1.3 Textile de renfort

Deux types de textile ont été utilisés au cours des essais de caractérisation, un textile de type
Verre AR (alkali résistant) et un autre en Aramide (de type Technora), figure 111-1. Ces deux
types de renforts ont été sélectionnés car ils constituaient un trés bon compromis entre codt de
production et performances mécaniques ainsi que pour leur résistance aux agressions
chimiques du milieux alcalin que représente la matrice cimentaire. Les caractéristiques de ces

deux textiles sont résumés tableau I111-1.

Textile Largeur de Otext Etext Etext Technique de
utilisé maille (mm) (MPa) (MPa) (GPa) mise ceuvre

(sens des fils de
reprise d’efforts)

Tricot a maille
Verre AR 5 800 0.015 53 jetée (2D)

Tricot a maille
Aramide 3 1660 0.032 52 jetée (2D)

Tableau I11-1 Caractéristiques des textiles utilisés

Les parametres Opext, E€rext € Etext (tableau I11-1) sont respectivement la contrainte de
traction a rupture, la déformation en traction a rupture ainsi que le module élastique des

textiles (llIs ont été déterminés expérimentalement).
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Le renfort Verre AR (alkali résistant) est un textile bidimensionnel qui a été produit par
I’entreprise TEXINOV (France) par la technique de tricotage a maille jetée qui confere une
stabilité géométrique au fils de reprise d’efforts. Il présente les mémes propriétés mécaniques

dans les deux sens chaine et trame.

Le textile de type Aramide a également été réalisé par la technique de tricotage a maille jetée
(2D) avec du fil de type para-aramide (couleur dorée, figure 111-1) dans le sens trame et méta-
aramide (couleur blanchatre, figure I111-1) dans le sens chaine. Le textile a été exploité lors
des essais de traction sur composites MCP-TRC dans son sens fort (sens trame des fils de

para-aramide nettement plus rigides que les fils de méta-aramide)

L D mum

£

“

-
oL
<R

ol

1.3
—yr

VO 89,

Verre AR Aramide

Figure 111-1 Photos textiles utilisés lors des essais de caractérisation sur composites MCP-
TRC

111.2.2 Méthodes expérimentales

I11.2.2.1 Réalisation des corps d’épreuve

111.2.2.1.1 Corps d’épreuve pour la caractérisation mécanique des composites MCP-TRC

Une forme parallélépipédique (500 mm longx70 mm largex10 mm épaisseur) a été adoptée
pour les éprouvettes MCP-TRC utilisées lors des essais de caractérisation mécanique en
traction sur composites MCP-TRC, la largeur de 70mm a été choisie afin de limiter 1’effet

poisson lors de I’essai de traction [78] (figure 111-2-a).
Les éprouvettes (500x70x10 mm) sont réalisées de la maniére suivante :

Pour chaque configuration de composite MCP-TRC (pour les taux de 5,10 ,15 et 20% MCP),
une plaque de (600x400x10mm) en MCP-TRC est réalisée dans un moule en bois de coffrage

contreplagué rigide.
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Les plagues (600x400x10 mm) 0, 5, 10, 15 et 20% MCP-TRC sont confectionnées par la
technique du moulage au contact (figure I11-2-a). Cette technique consiste a étaler une
couche de matrice MCP-mortier au taux désiré de MCP dans le moule ensuite le renfort
textile est placé puis imprégné par la matrice avec une truelle de facon a ce que la matrice
MCP-mortier pénetre a l'intérieur des mailles du renfort textile. La procédure est répétée de
facon a ce que les composites soient renforcés par deux couches de renfort textile (figure 111-
2-a). Le composite est ensuite enveloppé par un film polyane afin limiter le retrait différentiel
(entre les faces du composite respectivement en contact avec 1’air et avec le moule), limitant
ainsi le phénomene de tuilage (courbure créée dans les plaques a cause du retrait différentiel

entre la face en contact du moule et la face en contact de 1’air).

Les plaques décrites ci-dessus aux divers taux de MCP ont toutes été déemoulées aprés 14
jours, et ont été conservées dans une ambiance de laboratoire a 20°C et humidité de 60%.

Les plaques (600x400x10 mm) sont ensuite découpées en cing échantillons (500x70x10 mm)
a 28 jours d’age avec une scille a diamant en veillant a éliminer a chaque fois deux
centimetres de bordure, soit les singularités potentielles sources de biais, (a gauche et a droite)
sur la largeur et cing centimétres de bordure (en haut et en bas) sur la longueur de la plaque
(600x400x10 mm) , figure 111-2-b.

111.2.2.1.2 Corps d’épreuves pour caractérisation thermique des composites MCP-TRC

Une forme parallélépipédique (1010 mm long x 1010 mm large x 10 mm épaisseur) a eté
adoptée pour les éprouvettes 0, 5,10,15 et 20% MCP-TRC utilisées lors des essais de

caractérisation thermique a la boite chaude gardée (figure I111-2-c).

Les dimensions des éprouvettes ont été calquées sur la taille du porte échantillon de la boite
chaude gardée (dispositif utilisé pour les tests de caractérisation thermique décrits en détail
section 111.2.2.3)

Les éprouvettes décrites ci-dessus ont toutes été réalisées par la technique de moulage au
contact et démoulées apres 14 jours, toutes les éprouvettes ont été conservées dans une

ambiance de laboratoire a 20°C et humidité de 60% et testees a 28 jours.
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-2-Imprégnation du textile par la matrice
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-c- réalisation des plaques pour essai de caractérisation thermique

Figure I111-2 Réalisation des corps d’épreuves pour les essais de caractérisation mécanique et
thermique sur composites MCP-TRC.
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Il convient de souligner que les formulations des matrices des composites MCP-TRC (pour
chaque taux de MCP) sont identiques a celles mobilisées lors des tests de caractérisation sur
matrices MCP-mortier (voir chapitre 11, tableau 11-3).

Deux types de renforts textile (Verre AR et Aramide) ont été utilisés pour les plaques
(600x400x10 mm) aux divers taux de MCP utilisés pour les essais de caractérisation
mécanique sur composites MCP-TRC, alors qu’un seul type de renfort textile (Verre AR) a
été utilisé pour les plaques (1010x1010x10 mm) lors des tests de caractérisation thermique
sur composites MCP-TRC.

111.2.2.2 Caractérisation mécanique des composites MCP-TRC

La caractérisation mécanique des composites MCP-TRC a été centrée essentiellement sur la
caractérisation en traction directe. En effet, la résistance des composites a la compression
repose essentiellement sur la résistance des matrices en MCP-mortier caractérisées lors du

chapitre 11.

L’essai de traction quasi-Statique monotone sur les éprouvettes (500 x 70 x 10 mm) en
composite MCP-TRC a été conduit sur une machine de traction de type TESTWELL a
capacite maximale en force appliquée de 100kN.

L’essai est réalisé en déplacement imposé a une vitesse de chargement de 1 mm/min. L’effort
est transmis aux éprouvettes par 1’intermédiaire de mors sur une longueur d’adhérence de 125
mm. Cette longueur a été recommandée par le RILEM [105] de fagon a minimiser les risques
de rupture de type pull-out du textile au voisinage des mors. Des plaques en caoutchouc de
dimensions (125 mm x 70 mm) ont été collées aux extrémités des faces des éprouvettes
(correspondant a la zone de chargement en contact avec les mors) afin d’homogénéiser la
répartition des efforts et de minimiser la localisation des contraintes. La pression de serrage
appliquée évitera tout glissement entre le caoutchouc et les mors. La liaison rotulée entre les

mors de chargement et le vérin évitera toute flexion parasite au cours de 1’essai.

La déformation du composite MCP-TRC dépend essentiellement de 1’ouverture et
I’espacement moyens entre fissures. Pour la mesurer (la déformation moyenne), les
éprouvettes en MCP-TRC ont été instrumentées par deux capteurs de déplacement LVDT
(figure 111-3) sur une longueur de mesure de 200 mm au centre et sur les deux faces des

éprouvettes (un espacement de 25 mm a éte considére entre les talons des mors et la zone de
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mesure, de facon a ne mesurer aucune déformation parasite au voisinage des mors, voir figure
111-4). La force quant a elle est recueillie grace au capteur de force de la machine de traction.

Les capteurs LVDT et le capteur de force sont liés a une chaine d’acquisition qui enregistrera

les résultats au cours de 1’essai.

La déformation moyenne des composites au cours de I’essai est calculée en moyennant le
déplacement mesure par les deux capteurs LVDT divisé par la longueur de la zone de mesure
(200 mm). La contrainte moyenne quant a elle est calculée en divisant la force appliquée par
la section moyenne du composite (section nominale considérée comme constante durant la

totalité de 1’essai).

Machine de traction Instrumentation (2 capteurs
LVDT)

Figure 111-3 Tllustration machine et instrumentation utilisées lors de 1’essai de traction
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Longueur = Longueur de Longueur
d’adhérance mesure d’adhérance

Figure 111-4 lllustration des différentes zones sur les éprouvettes en MCP-TRC lors de 1’essai
de traction

111.2.2.2.1 Effet du taux de MCP

L’effet du taux de MPC sur le comportement mécanique des composites MCP-TRC, toutes
choses égales par ailleurs, soit a méme taux de renfort (et pour la méme nature de renfort

textile) et a la méme température a été analyse.

Pour se faire, le comportement en traction directe des éprouvettes (500x100x70 mm) en
MCP-TRC renforcées par 2 couches de renfort textile et aux pourcentages de 0,5,10,15 et
20% MCP a été étudié.

Par souci de commodité, les éprouvettes en TRC auront, par la suite, une dénomination
intégrant le taux de MCP. Exemple, les matrices avec 15% d’addition en MCP seront
nommées 15% MCP-TRC.

Deux séries de tests, correspondant aux deux types de renforts textiles présentés tableau 111-1

ont été effectués.

A-Série 1 : composites 0, 5, 10,15 et 20% MCP-TRC renforcés par deux couches de textile de
type Verre alkali résistant (Verre AR), maintenus a température ambiante (voisine de 20°C)

pendant 28 jours puis testés en traction a la méme température

B-Série 2 : composites 0, 5, 10,15 et 20% MCP-TRC renforcés par deux couches de textile de
type Aramide maintenus a température ambiante (voisine de 20°C) pendant 28 jours puis

testés en traction a la méme température

Cinqg échantillons par taux de MCP et par type de renfort textile ont été testés au cours de

cette campagne expérimentale afin d’assurer la reproductivité des résultats.
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Remarque : Du fait de I’incidence, désormais établie, de la température sur les performances
mécaniques des matrices MCP-mortier, une attention particuliére a été portée a ce parameétre.
Par exemple a 20°C, température maximale effectivement mesurée lors des tests mécaniques

présentés ci-dessus, il est admis que le MCP est a 1’état solide.

111.2.2.2.2 Effet de la pré-imprégnation Latex du textile

Les performances mécaniques des composites MCP-TRC dépendent dans une large mesure de
I'efficacité de la liaison entre le renfort textile et la matrice en MCP-mortier. Cependant,
I’interaction entre matrice et multifilaments du textile conduit souvent a des taux
d'imprégnation assez faibles. En effet, les filaments intérieurs des fils du textile ont moins
d'interaction avec la matrice que les filaments extérieurs qui sont directement en contact avec

cette derniére.

L'imprégnation époxy des textiles de renfort a souvent été utilisée dans les TRC [70] pour
augmenter 1’interaction ‘textile/mortier’ via I’'imprégnation marquée des filaments intérieurs
et donc lefficacité de la liaison ‘matrice/textile’ et par conséquent les performances
mécaniques du composite TRC. Cependant le colt élevé de I'époxy, sa toxicité et son impact
environnemental conduisent a rechercher des produits de substitution [106]. Une alternative
possible est la pré-imprégnation du textile par le Latex. Ce dernier est couramment utilisé
comme adjuvant dans le béton pour améliorer sa maniabilité¢ et ses propriétés d’adhérence.
Les principaux avantages de ce produit sont son tres faible codt et le fait qu'il ne présente pas

de danger établi pour la santé humaine et I'environnement.

Dans la présente campagne expérimentale, I'effet de la pré-imprégnation Latex du textile sur
les performances mécaniques en traction directe d’un composite TRC témoin (sans MCP) et

un autre 10% MCP-TRC renforcés par deux couches de textile de type Verre AR a été étudié.

L’imprégnation du renfort textile au Latex se fait 24 h avant la confection des composites
MCP-TRC (figure 111-5), le lendemain aprés séchage de la résine Latex sur le textile, les
composites MCP-TRC sont fabriqués par la technique traditionnelle du moulage au contact a

la truelle puis conservés en laboratoire a une température voisine de 20°C.

Cette méthode de pré-imprégnation (imprégnation séche du Latex) du textile a été préférée a
I’imprégnation fraiche [surtout utilisée dans le cas de la pré-imprégnation du textile par de
I’époxy, et qui consiste en la confection des composites TRC avec le textile pré-imprégné du

produit d’imprégnation frais (sans attendre son séchage) | car lors des tests exploratoires (non
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décrits dans le présent mémoire) de traction sur composites MCP-TRC avec pré-imprégnation
fraiche au Latex et en raison de I’existence de MCP fragile dans la matrice cimentaire et du
caractere trés léger du Latex frais, des ruptures systématiques par délaminage ont été

constatées.

Les composites avec et sans pré-imprégnation Latex sont démoulés 14 jours apres leur
confection puis testés a 28 jours en traction directe monotone quasi-statique a une température
de 20°C dans le méme dispositif et selon les mémes modalités décrites ci-dessus [trois

composites pour les deux configurations (imprégné et non-imprégné de Latex)]

F

Figure I11-5 Illustration de la pré-imprégnation Latex du renfort textile

111.2.2.2.3 Effet de la température sur le comportement mécanigue des MCP — TRC

La température affecte 1’état du MCP, quand la température est inférieure a la température de
fusion [23-27°C], le MCP est a 1’état solide, il sera a 1’état liquide a des températures au-

dessus de cette plage.

A I’image des tests effectués sur matrices MCP-mortier, 1’effet de la température a également

été étudié sur les composites MCP-TRC sollicités en traction directe quasi-statique monotone.

Pour ce faire deux configurations ont été analysées :
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A-Eprouvettes (500x70x10mm) a 10% MCP-TRC maintenues en laboratoire a une

température de 20°C puis testées en traction a la méme température

B- Eprouvettes (500x70x10mm) a 10% MCP-TRC, initialement & 20°C introduites dans une
¢tuve a 40°C pendant 6h afin d’induire le changement de phase du MCP (de solide a liquide)
puis testées en traction directe 3min apres la sortie de 1’étuve (conformément aux modalités

relatives aux matrices MCP-mortier susmentionnées chapitre 11)

Il convient de souligner que trois éprouvettes par configuration de conditionnement en
température ont été testées afin d’assurer la reproductivité des résultats et de disposer

d’éléments statistiquement représentatifs.

111.2.2.3 Observations au MEB des interfaces ‘matrice/textile’

Afin d’approfondir la compréhension du comportement mécanique des composites MCP-
TRC, des analyses MEB a I’échelle de I’interface ‘‘matrice MCP-mortier/ textile’” ont été
effectuées sur un composite TRC témoin (sans MCP) et des composites MCP-TRC a divers
taux de MCP.

Des analyses MEB a I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ ont également été réalisées sur
un composite TRC (sans MCP) avec et sans imprégnation Latex afin d’approfondir la
compréhension des résultats des tests mécaniques sur composites MCP-TRC avec et sans

imprégnation Latex.

Un microscope de Type TESCAN MIRA FEG avec un détecteur de type BSE avec une
tension d’électrons de 10kV a été utilisé au cours des observations microscopiques décrites ci-

dessus.

111.2.2.4 Caractérisation thermigue de composites MCP-TRC

Le but de cette partie est d’étudier les caractéristiques thermiques intrinseques
(essentiellement la conductivité thermique) des composites MCP-TRC aux pourcentages de
(0,5, 10, 15 et 20%) MCP. Dans cette optique, le laboratoire LTDS a été équipé d’un
dispositif de boite chaude gardée (figure I111-6), instrumentée selon les prescriptions de la
Norme EN I1SO 8990 [107].

La boite chaude gardée est composée de deux enceintes (une enceinte chaude et la seconde

froide), ces deux enceintes étant séparées par un porte échantillon ou vient se placer la paroi

155



testée. Les dimensions du porte échantillon correspondent exactement aux dimensions des
plaques (1010x1010%10 mm) en MCP-TRC devant étre caractérisées (figure 111-7).

Figure 111-6 Boite chaude gardée du laboratoire LTDS (ENTPE)

Caisson froid _
Porte échantillon

Caisson de mesure Caisson de garde

Figure 111-7 Composition de la boite chaude gardée selon la Norme EN ISO 8990
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L’enceinte chaude (figure 111-8-a) est composée d’un caisson de mesure qui sera encerclé et
isolé par un caisson de garde, qui permettra de minimiser les déperditions thermiques a travers
le caisson de mesure garce a ces parois constituées de polystyrene extrudé (de 30 cm
d’épaisseur). Des résistances chauffantes sont placées a I’intérieur du caisson de mesure et
permettront d’imposer le scenario de chauffage cibl¢ a I’intérieur de ’enceinte chaude. Un
écran réfléchissant a été placé en face des résistances chauffantes afin de minimiser le
rayonnement vers I’échantillon testé.

L’enceinte froide (figure 111-8-b) est composée d’un refroidisseur a eau glycolée et d’un

échangeur d’eau. Cette enceinte permet d’imposer des températures allant de 18°C en limite

haute a 0°C en limite basse.

Résistances Ecran
chauffantes réfléchissant

-1-Refroidisseur a eau
glycolée

-2- Echangeur d’air

b- Equipement enceinte froide

Figure 111-8 Equipement a I’intérieur de (a) 1’enceinte chaudes et (b) I’enceinte froide
de la boite chaude gardée
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Des capteurs de température de surface de type PT 100 avec une résolution de 0.1 °C ont été
positionnés sur les surfaces des composites MCP-TRC, du coté chaud et coté froid des
¢chantillons. Un minimum de 10 capteurs de chaque coté de I’échantillon installé a été
respecté a chaque reproduction de I’essai suivant les recommandations de I’'NF EN ISO 8990

(figure 111-9).

Des capteurs de température d’air ont également été positionnés dans les deux enceintes
chaude et froide. Un minimum de deux capteurs de température d’air par enceinte a été mis en

ceuvre suivant les recommandations de NF EN 1SO 8990 (figure 111-9).

De plus, deux fluxmeétres d’une précision de 6% ont été installés sur les surfaces des
échantillons testés du coté chaud afin de mesurer le flux entrant et du coté froid afin de

mesurer le flux sortant (figure 111-9)

Fluxmetre sur
échantillon

Capteur de température Capteur de température
d’air dans I’enceinte de surface sur échantillon

Figure 111-9 Instrumentation utilisée lors des essais thermiques sur boite chaude

L’instrumentation est connectée a une chaine d’acquisition de type National Instrument, le

tout est contrdlé sous un environnement LabVIEW.
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La conductivité thermique des composites MCP-TRC peut étre déterminée en régime
stationnaire en imposant un gradient de température entre I’enceinte chaude et ’enceinte

froide.

Pour se faire, le scenario suivant a été imposé aux plaques en MCP-TRC (2 échantillons par
taux de MCP), voir figure 111-10

-Les échantillons en 0, 5, 10,15 et 20% MCP-TRC au début du test sont tous a une

température de 20°C, correspondant a la température a 1’intérieur du laboratoire.

-Au court de la phase 1 (figure 111-10), une température de 48°C est imposée au niveau de
I’enceinte chaude tandis que I’enceinte froide est maintenue a 10°C. L’objectif étant de faire
passer la température des deux faces des échantillons (coté chaud et coté froid) a une
température supérieure a la température de fusion du MCP. Ceci permettra ensuite de déduire
la conductivite thermique des échantillons en MCP-TRC en régime stationnaire avec le MCP

a I’¢état liquide.

-Au court de la phase 2 (figure 111-10), les résistances chauffantes de 1’enceinte chaude sont
éteintes tandis que I’enceinte froide est maintenue a 10°C, cela permettra de faire re-solidifier

le MCP qui était passé a 1’état liquide au cours de la phase 1

- Au court de la phase 3 (figure 111-10), les résistances chauffantes sont rallumées et un cycle
de chauffage progressif au niveau de I’enceinte chaude est effectu¢ (de 12 a 45°C en une
durée de 60 h), tandis que la température au niveau de I’enceinte froide est maintenue a 17°C.
Cette étape permettra de visualiser clairement le changement de phase du MCP a I’intérieur

des échantillons en MCP-TRC au cours de la phase de chauffage progressif.

-Au court de la phase 4 (figure 111-10), une température de 24°C est imposée au niveau de
I’enceinte chaude tandis que I’enceinte froide passera a 5°C. Au cours de cette phase, la
température des deux parois des échantillons (coté chaud et c6té froid) passera a une
température inférieure a la température de solidification du MCP. Ceci permettra ensuite de
déduire la conductivité thermique des échantillons en MCP-TRC en régime stationnaire avec
le MCP a I’état solide.

Au court de la phase 5 (figure 111-10) une température de 35°C est imposée au niveau de
I’enceinte chaude tandis que I’enceinte froide est maintenue a 15°C, 1’objectif étant de faire

passer la température dans les deux faces des échantillons a une température correspondant a
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la plage de changement de phase du MCP c’est-a-dire [23 & 27°C]. Ceci permettra ensuite de
déduire la conductivité thermique des échantillons en MCP-TRC en régime stationnaire avec

le MCP dans la plage de changement de phase (MCP en phase de transition solide/liquide).

Les scenarios décrits ci-dessus sont résumes figure 111-10

70 r I 1 I
I I ! I

1 1 I 3 ! 4 1 5
60 T i 1 i
I [ I I
I | | H

— 50 ' ] -

&) I . - Enceinte chaude
€ xn ] /—j ——Enceinte froide
= L |
g I / \
©
g \ !

o 30 ¥
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N
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0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Temps (heures)

Figure 111-10 Scenarios imposés dans les enceintes chaude et froide de la boite chaude gradée

111.3 Résultats et discussions

111.3.1 Caractérisation mécanique

I11.3.1.1 Analyse de I’effet du taux de MCP

L’exploitation des résultats obtenus lors des essais de traction sur composites MCP-TRC aux
différents taux de MCP (0, 5,10 ,15 et 20%) consiste principalement a analyser leur loi de
comportement macroscopique en termes de contrainte vs déformation

La contrainte (Opmey ) et déformation (smoy) moyennes dans les éprouvettes

(500x100x70mm) en MCP-TRC se calcule comme suit :

F
Omoy= 7 (11I-1)

d;+d,
€moy =

(111-2)

Im
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T 2

-

Figure 111-11 identification de la section de calcul

Ou: F est la force appliquée, b et e sont respectivement la largeur et I’épaisseur des

éprouvettes.

d;, d, sont les mesures de déplacement des deux capteurs LVDT placés au centre de la

longueur des éprouvettes, 1, est la longueur de mesure =200 mm.

L’allure de la courbe contrainte déformation dans les composites TRC (sans tenir compte de
I’effet du MCP a ce stade de 1’étude) est qualitativement semblable a la courbe présentée

figure 111-12.

~
=

Q
o
=]

e

. / I1-b-Phase de reprise du textile :
FMF :
GW I1-a-Phase de multifissuration :

/- H=a I-Phase elastique
| :

L

€pMF  EFMF : Ecr
Deformation ¢ (mm/mm)

Contrainte de traction o (MPa)

Figure 111-12 Description qualitative de la loi de comportement des TRC en traction

Sur la courbe contrainte vs déformation (figure 111-12), trois phases peuvent clairement étre

identifiées
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La Phase (I, figure 111-12) du comportement du composite correspond a une évolution
parfaitement linéaire régie par les propriétés mécanique de la matrice jusqu’au point
(epmr,0pMmr,)- Au cours de la phase (11-a, figure 111-12) la limite élastique de la matrice est
atteinte progressivement sur la longueur de 1’éprouvette, et a chaque fois qu’une fissure se
crée I’effort est transmis progressivement de la matrice vers le textile a ’endroit de la fissure,
cette étape arrive a sa fin au point (egmp0pmr).En phase (lI-b, figure 111-12) le textile
reprend la quasi-totalité des efforts et le module de rigidité du composite est regi par le

module élastique du textile de renfort ainsi que son taux de travail.

Les points caracteristiques de la loi de comportement du TRC dans la figure 111-12 sont

définis ci-dessous :

E, est le module élastique du composite en phase I, attribué au module de Young de la
matrice.

epmr,OpMr SONt respectivement la deformation et la contrainte de début de multifissuration de
la matrice cimentaire.

epmr,OFMF SONt respectivement la deformation et la contrainte a la fin de la phase de multi
fissuration de la matrice cimentaire.

gcr,0cr Sont respectivement la déformation et la contrainte a la rupture du composite TRC.

E; est le module de rigidité du composite en phase lI.

111.3.1.1.1 Composites renforcés par du verre AR

Les courbes contrainte vs déformation des composites (0, 5, 10,15 et 20% MCP-TRC)
renforcés par deux couches de textile en verre AR (non imprégné par du Latex) et testés en
traction directe quasi-statique monotone a une température de 20°C sont présentées figure
11-13

Il convient de souligner que les courbes présentées ci-dessous sont des courbes moyennes en
contrainte vs déformation sur cing échantillons testés pour chaque taux de MCP (il convient
de préciser également que la dispersion modérée des résultats nous permet de présenter les

résultats en courbes moyennes pour chaque taux de MCP par commodité d’analyse)
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Figure 111-13 Courbes moyenne en contraintes vs déformation des composites MCP-TRC
renforcés par deux couches de verre AR (non imprégné)

La premiére constatation qui peut étre faite en analysant les courbes contrainte vs déformation
est que la résistance en traction des composites MCP-TRC décroit en augmentant le taux de
MCP.

En analysant plus en détail les courbes contrainte vs déformation on peut noter que :

En phase I, la contrainte a I’apparition de la premiére fissuration (opyg) COrrespondant a la
limite élastique des matrices MCP-mortier diminue avec 1’augmentation du taux de MCP, ce
qui s’explique logiquement par le fait que 1’ajout de MPC dans le mortier affaiblit ses
performances mécaniques. De méme, le module élastique en phase | ( E;) décroit avec le taux
de MCP da a I’affaiblissement de la rigidité des matrices en MCP-mortier. Il peut également
étre constaté que la déformation a la limite élastique (epyr) augmente avec I’augmentation de
la teneur en MCP, ce qui peut s’expliquer par 1’augmentation de la flexibilité des matrices

MCP-mortier par I’ajout des particules plus déformables de MCP.
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La phase I1-a de multifissuration est clairement visible dans la majorité des composites MCP-
TRC, cependant aucune conclusion particuliere ne peut étre déduite quant a I’effet du taux de

MCP sur cette phase.

Pendant la phase 1I-b, celle de reprise de 1’effort par le textile, on peut constater aprés calcul
(voir tableau 111-2) que le module de rigidité du composite ( E3) décroit avec 1’augmentation
du taux de MCP. Le module de rigidit¢é du composite MCP-TRC en phase Il-b est un
indicateur direct du taux de travail du textile a I’intérieur du composite MCP-TRC et de

Pefficacité de 1’interaction ‘MCP-mortier/textile’.

Il peut également étre constaté dans la phase 111 que la déformation a rupture des composites
MCP-TRC est quasi constante jusqu’au taux de 15% MCP, ou on constate une augmentation
de la déformation a la rupture. Cela s’explique par le fait que pour les composites 0, 5,10%
MCP-TRC le mode de rupture est survenu par rupture du textile en traction alors que pour les
composites 15 et 20% MCP-TRC la rupture est survenue par délaminage entre couches de
textile du fait de I’affaiblissement de la résistance au cisaillement de la couche interlaminaire
par I’ajout de MCP (voir figure 111-14 et 111-15). En effet, Les capteurs LVDT positionnés
sur les faces des composites 15 et 20% MCP-TRC comptabilisent le déplacement parasite dl
au glissement interlaminaire a 1’occurrence du délaminage, ce qui explique les augmentations
des deformations a rupture pour les composites 15 et 20% MCP-TRC par rapport au
composites 0,5 et10% MCP-TRC.

Pour les composite de 0 a 10 % MCP-TRC la rupture a eu lieu par une rupture en traction du
textile. Cependant des différences et nuances subsistent entre la rupture du textile en traction
dans le composite TRC de référence (sans MCP) et sa rupture en traction dans les deux
composites 5 et 10% MCP-TRC. En effet, dans le composite TRC de référence, une rupture
quasi simultanée de 1’ensemble des fils du textile a été constatée, cette rupture est initiée dans
les filaments de pourtour du textile (en contact direct avec la matrice) suivie par les filaments
de cceurs des fils du textile. En revanche, dans les composites 5 et 10% MCP-TRC des
dégradations localisées du textile ont pu étre constatées (une partie des filaments rompant en
plusieurs endroits avant que la rupture ne survienne). Les dégradations localisées du textile
pour les composites 5 et 10% MCP suggerent une distribution clairement hétérogene des
contraintes dans les fils du textile aprées incorporation du MCP dans le composite TRC.

La figure 111-14 illustre les modes de rupture des composites MCP-TRC aux différents taux
de MCP.
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TRC de référence 5% MCP-TRC

Rupture
localisée sur
quelques fils

Rupture quasi simultanée Rupture localisée sur quelques
des fils du textile en fils entrainant la rupture totale
traction du textile en traction

10% MCP-TRC

Rupture
localisée sur
quelques fils

Rupture localisée sur uelques
fils entrainant la rupture totale
du textile en traction
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20% MCP-TRC

Rupture par délaminage entre
couches du textile

Figure 111-14 Illustration des différents modes de rupture des éprouvettes 0, 5, 10,15 et 20%
MCP-TRC renforcées par du verre AR non imprégné

La figure 111-15 illustre les coordonnées (o, €) ou il y a occurrence du délaminage dans les
composites 15 et 20% MCP-TRC (identifiables par les inflexions de pentes sur les

graphiques)

—15% MCP-TRC
J/

5
——20% MCP-TRC /
a4
\\ occurence du delaminage a
(4MPa, 0,0018 mm/mm)
2 / -

(1,52 MPa, 0,010 mm/mm)

Contrainte de traction (MPa)
w

T T T T T T T

0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035
Deformation e(mm/mm)

Figure 111-15 Occurrence du délaminage pour les composites 15 et 20% MCP-TRC
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Les valeurs moyennes des parametres caractéristiques (E;,epmr ,E3,€cp:0cp) avec les
incertitudes associéees sur les mesures pour les différents composites MCP-TRC sont résumées

tableau I11-2 (remarque : le module de rigidité E; est calculé avant ’occurrence du

délaminage pour les composites 15 et 20% MCP-TRC)

EDMF ECF
Eprouvette E,(GPa) ODMF (x 10-%) E;(MPa) | ocr (MPa) (x 10-2)
(MPa)
TRC référence | 31.2+1.2 | 4.15+0.18 | 1.33+0.06 516+23 | 10.85+0.5 | 1.4+0.09
5% MCP-TRC | 20.1+0.8 | 2.92+0.13 | 1.46+0.06 448427 | 8.64+0.51 | 1.4+0.09
10% MCP-TRC | 9.2+04 2.0+0.09 2.17 0.1 348+21 | 6.54+0.4 1.5+0.1
15% MCP-TRC | 3.110.1 1.05£0.05 | 3.30+0.14 | 233+19 |5.17+0.41 | 2.7£0.25
20% MCP-TRC | 1.3%0.1 0.52+0.02 | 3.84 +0.17 30+3 2.02+£0.21 | 3.6+0.38

Tableau I11-2 Parametres caractéristiques des composites MCP-TRC lors des essais de
traction

La figure 111-17 représente la force reprise exclusivement par le renfort textile pour chaque
composite MCP-TRC au moment de la rupture. Cette force a été évaluée en tracant une droite
paralléle a la droite de pente E; de loi de comportement du MCP-TRC en phase I1-b (voir
figure 111-16). Cette droite représente la loi de comportement du renfort textile seul. La force
lue sous cette droite a rupture représente la force reprise exclusivement par le textile au cours
de I’essai (pour les composites 15 et 20% la force reprise par le textile est évaluée jusqu’a

occurrence du délaminage)

La figure 111-18 représente les taux de travail en force (Ty) et en rigidité (Tg) des composites

MCP-TRC aux divers pourcentages de MCP, avec :

E3

Tf:L , Tg= Avec

Otext x V off Etextx VT eff

ocr est la contrainte a rupture du composite MCP-TRC durant I’essai de traction.

Orext €t Etext SONt respectivement la contrainte de traction a rupture ainsi que le module de

Young du renfort textile (voir tableau 111-1)
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Vreff €St le taux de renfort volumique effectif dans le sens des fils de reprise d’efforts des
composites MCP-TRC renforces par du Verre AR (Vg o= 2.66%)
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Figure 111-16 Méthode d’évaluation de la force reprise par le textile dans les composites TRC
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Figure 111-17 Force reprise exclusivement par le textile en verre AR non imprégné dans les
composites MCP-TRC
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Figure 111-18 Taux de travail en rigidité et force des composites MCP-TRC renforcés par du
Verre AR non imprégné

La figure 111-17 montre une décroissance de I’effort repris par le textile avec 1’augmentation
du taux de MCP. Ce qui suppose une dégradation de I’interaction ‘matrice MCP-
mortier/textile’ conduisant a une mobilisation moins importante du renfort textile avec

I’augmentation du taux de MCP.
En analysant plus en détail :

-Entre 0 et 10% MCP la décroissance de 1’effort repris par le textile est due a une distribution
inhomogéne des efforts dans les fils du textile aprés introduction du MCP dans les composites
5 et 10% MCP-TRC. Cela se traduit par une rupture localisée au niveau de quelques fils du
textile conduisant par la suite a la rupture totale du renfort textile par traction dans les
composites 5 et 10% MCP-TRC alors qu’une rupture quasi simultanée des fils du textile a été
constatée pour le composite TRC de référence (sans MCP). La distribution inhomogene des
contraintes dans les fils du textile des composites 5 et 10% MCP-TRC est attribuée a 1’effet
du MCP qui par sa présence plus accrue au niveau de certaines zones de I’interface
‘matrice/textile’ peut conduire a une mobilisation moins importante des filaments du textile et
par ce fait, induit une distribution hétérogene des contraintes entre fils du textile. La
distribution disparate des MCPs a 1’échelle tres fine de I’interface ‘matrice/textile’ (échelle du

nanometre a micrometre) est imputée comme susmentionnée (chapitre I1) aux phénomenes
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d’agglomération ainsi qu’a I’endommagement d’une partie des MCPs, ’huile de MCP pur
s’échappant des capsules endommagées joue également un réle d’adhésif entre microcapsules
et favorise 1’agglomération des microcapsules (vu chapitre II). L’agglomération des
microcapsules de MPC ainsi que I’endommagement d’une partie des microcapsules peuvent
engendrer des effets trés variables a 1’échelle de I’interface matrice/textile et de ce fait induire
des distributions inhomogenes des contraintes dans les fils de textile (L’ensemble de ces
explications seront étayés par des explications a I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ dans
la section 111.3.2, observation MEB). Pour le composite TRC de référence (sans MCP), une
mobilisation plus importante des filaments du textile ainsi qu’une distribution plus homogéne
des contraintes entre fils du textile (qui s’est traduit par une rupture quasi simultanée des fils

du textile en traction) ont pour effet une reprise d’effort plus importante du renfort textile.

-A partir de 15% MCP, la décroissance de 1’effort repris par le textile est due a la rupture
caractéristique par délaminage des composites 15 et 20% MCP, qui traduit une dégradation
de la résistance au cisaillement de la couche interlaminaire en MCP-mortier entre couches de
textile sollicitées en traction. Il convient également de souligner que 1’occurrence de la
rupture par délaminage est aussi un indicateur de disparité de distribution des contraintes de
traction entre couches mémes de textile due a ’effet du MCP, cette disparité de distribution
des contraintes de traction entre couches de renfort induit des contraintes de cisaillement dans
la couche interlaminaire pour les composites 15 et 20% MCP-TRC et du fait de la plus faible
résistance au cisaillement de cette derniere (de la couche interlaminaire entre renforts dans les
composites 15 et 20% MCP-TRC) conduit a des ruptures par délaminage avant méme que

textile ait atteint sa résistance maximale en traction.

La figure 111-18 montre une baisse respective des taux de travail en rigidité et en force du
textile avec 1’augmentation du taux de MCP. Le taux de travail en rigidité Tg est I’indicateur
directe de I’intensité d’interaction ‘‘matrice MCP-mortier/textile’’. En effet le taux de travail
en rigidité (Tg) est directement proportionnel au taux de travail du textile ainsi qu’a la
surface de contact et interaction ‘‘matrice MCP-mortier/textile’’ dans les composites MCP-
TRC. Cela signifie que la surface d’interaction ‘matrice/textile’ décroit avec 1’augmentation
du taux de MCP dans les composites MCP-TRC (plus d’explications seront données dans les
observations MEB au niveau de I’interface ‘‘matrice MCP-mortier/textile’” des composites

MCP-TRC, section 111.3.2 pour étayer ces conclusions ).
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Il convient également de souligner que le taux de travail en rigidité est plus élevé que le taux
de travail en force dans les composites MCP-TRC (a part pour le composite 8 20% MCP-TRC
ou il a été constaté une dégradation conséquente du taux de travail en rigidité). Cela est di au
fait que la résistance des composites MCP-TRC est attribuée en grande partie a la résistance
des filaments extérieurs du textile (filaments de pourtour) qui sont en contact direct avec la
matrice en MCP-mortier, les filaments intérieurs étant tendanciellement moins mobilisés, les
taux de travail en force sont ainsi plus faibles que les taux de travail en rigidité dans les
composites MCP-TRC. De surcroit, le taux de travail en force est plus sensible a
I’hétérogénéité et voit sa valeur amoindrie par des sollicitations élevées sur quelques
filaments du textile (dés qu’un certain nombre de filaments casse ‘’seuil critique’’, le textile
rompt) alors que le taux de rigidité est une moyenne de contribution des filaments (peu

importe que ce soit trés hétérogene).

La figure 111-19-a présente I’espacement moyen entre fissures successives dans la zone de
mesure des capteurs LVDT (200mm au centre des éprouvettes) lors des essais de traction sur
composites MCP-TRC.

La disposition des fissures sur les éprouvettes MCP-TRC testées est également présentée
figure 111-19-b.
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Figure 111-19 a-espacement moyen entre fissures —b —illustration sur éprouvettes testées en
MCP-TRC renforcées par du Verre AR

11 peut étre constaté d’apres la figure 111-19 (a et b), que 1’espacement moyen entre fissures
augmente avec I’augmentation du taux de MCP ou autrement dit que le nombre total de

fissures décroit avec le taux de MCP dans les composites MCP-TRC.

L’espacement moyen entre fissures dans la zone de mesure est directement li¢ a 1’intensité de
I’interaction ‘matrice/textile’ et plus précisément a la surface de contact ‘matrice/textile’, car
I’apparition d’une fissure est synonyme d’un transfert de charge ‘matrice/textile’ au droit de
la fissure, et ce transfert de charge croit a mesure que le nombre de fissures augmente et donc

que I’espacement moyen entre fissures successives diminue.

De ce fait, I’augmentation de I’espacement moyen entre fissures (ou la diminution du nombre
total de fissures) avec I’augmentation du taux de MCP confirme la dégradation de
I’interaction ‘matrice/textile’ et du transfert de charge associé a mesure que le taux de MCP

augmente dans les composites MCP-TRC.
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I11.3.1.1.2 Composites renforcés par de I’ Aramide

Les courbes moyennes en contrainte vs déformation des composites (0, 5, 10,15 et 20% MCP-
TRC) renforcés par deux couches de textile de type Aramide et testés en traction directe

monotone quasi statique a 20°C sont présentées figure 111-20
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Figure 111-20 Courbes contraintes déformation des composites MCP-TRC renforcés par deux
couches de textile de type Aramide

Au méme titre que pour les composites MCP-TRC renforcés par du Verre AR, il peut étre

constaté que la résistance des composites MCP-TRC renforcés par de I’ Aramide décroit avec

I’augmentation du taux de MCP.

La résistance en traction des MCP-TRC renforcés par de I’ Aramide est nettement supérieure a
la résistance des composites renforcés par du Verre AR due a la taille de maille plus serrée et
a la résistance plus élevée du textile Aramide.

En analysant plus en détail les courbes contrainte vs déformation on peut noter que :

En phase I, la contrainte a I’apparition de la premiére fissure correspondant a la limite
élastique des matrices MCP-mortier diminue avec 1’augmentation du taux de MCP, ce qui
s’explique logiquement par le fait que I’ajout de MPC dans le mortier affaiblit ses

performances mécaniques.
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Pendant la phase Il-b, celle de reprise d’effort par le renfort textile, on peut constater
également aprés calcul (voir tableau 111-5) que le module de rigidité E; du composite MCP-

TRC décroit avec I’augmentation du taux de MCP.

Il peut également étre constaté dans la phase I1-b que la déformation a rupture des composites
MCP-TRC est quasi constante jusqu’au taux de 20% MCP, ou on constate une augmentation
de la déformation a la rupture. Cela s’explique par le fait que pour les composites (0,5,10 et
15% MCP-TRC) le mode de rupture est survenu par rupture du textile en traction alors que
pour le composite 20% MCP-TRC la rupture est survenue par délaminage entre couches de

textile accompagné d’un pull out au voisinage des mors pour trois éprouvettes sur cinq testées

(figure 111-21).

La rupture par delaminage pour les éprouvettes MCP-TRC renforcées par de 1I’Aramide a eu
lieu & un taux de MCP de 20% (figure I111-21), alors que ce méme type de rupture s’est
produit a un taux de MCP de 15% pour les éprouvettes renforcées par du verre AR. Cela
pourrait s’expliquer par le fait que la largeur de la maille du textile Aramide étant bien plus
resserrée que celle du textile Verre AR (3mm pour ’aramide, 5 mm pour le verre) entraine
une distribution plus homogene des efforts entre couches de textile (existence d’un plus grand
nombre de fils par couche de textile), qui pourrait en effet retarder 1’occurrence de la rupture

par délaminage.

20% MCP-TRC

Fire e S 2
Occurrence d’un pull out
(voisinage des mors)

Rupture par délaminage

Figure 111- 21 Rupture par délaminage composite 20% MCP-TRC renforcé par de I’ Aramide
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La figure 111-22 présente les taux de travail en force (Ty) et en rigidité (Tg) des composites
MCP-TRC renforcés par de 1I’Aramide aux divers pourcentages de MCP ( le taux de renfort
volumique effectif dans le sens des fils de reprise d’efforts des composites MCP-TRC

renforcés par du textile de type Aramide Vy o¢= 4% ).

100
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B Taux de travail en force
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60 -

40

Taux de travail en (%)

20 -

0 5 10

Taux de MCP (%)

Figure 111-22 Taux de travail en rigidité et force des composites MCP-TRC renforcées par de
I’aramide

La dégradation des taux de travail en force et rigidité avec I’augmentation du taux de MCP
confirme les constations faites pour le composites MCP-TRC renforcés par du Verre AR et
valide I’effet nuisible du MCP sur I’interaction ‘matrice/textile’ et donc sur le taux travail du

renfort textile.

111.3.1.2 Analyse de ’effet de la pré-imprégnation Latex

L’effet de la pré-imprégnation au Latex du textile sur le comportement en traction directe
d’un composite TRC de référence et un autre 10% MCP-TRC renforcés respectivement par
deux couches de textile de type Verre AR est présenté figure 111-23.

Les courbes présentées ci-dessous sont les courbes moyennes en contrainte vs déformation sur
trois échantillons testés pour les deux configurations présentées ci-dessus (composite TRC de
référence et 10% MCP-TRC avec et sans pré-imprégnation). Les essais ont été effectués a une
température fixe de 20°C.

175



35

—TRC de référence impregné au Latex

==TRC de référence sans imprégnation _

30
10% MCP-TRC imprégné au Latex /|

25 = 10% MCP-TRC sans |mpregnatl°/

) /

15

10 4

Contrainte de traction o (MPa)

0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05
Déformation € (mm/mm)

Figure 111-23 Illustration de I’effet de la pré-imprégnation Latex sur le comportement en
traction des composites MCP-TRC

Il peut étre constateé a partir de la figure 111-23 une nette augmentation de la contrainte a
rupture pour les composites TRC de référence (sans MCP) et 10%MCP-TRC avec pré-
imprégnation Latex par rapport aux composites non imprégnés (de 1’ordre de 170% et 270%
pour les composite TRC de référence et 10% MCP-TRC respectivement). Ce constat est di a
une augmentation de la section de textile sollicitée attribuée a la pré-imprégnation Latex. En
effet le Latex par sa grande fluidité peut pénétrer entre les filaments intérieurs (filaments de
cceur) du textile ou la matrice est incapable de pénétrer et de ce fait augmenter la section de
textile qui contribue a la reprise des efforts et par conséquent améliorer la résistance a rupture
des composites MCP-TRC.

Le gain en déformation a rupture pour les composites TRC témoin et 10% MCP-TRC pré-
imprégnés de Latex s’explique par la déformation du textile rendue possible par une
mobilisation plus homogeéne de ses filaments (taux de déformation du textile a rupture est plus

important a fortiori celui du composite)

Les tableaux I11-3 et 4 résument les principaux résultats caractéristiques des composites TRC
de référence et 10% MCP-TRC dans les deux configurations pré-imprégneés et non impregnés
La figure 111-24 présente la disposition des fissures dans les deux configurations (avec et sans
pré-imprégnation) et pour les deux composites (TRC de référence et 10% MCP-TRC)
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Composite TRC de référence (non-imprégné) | TRC de référence (imprégné)
ger (x1072) 1.4+0.09 4.740.2
ot (MPa) 10.85+0.5 30.1+1.1
E; (MPa) 516423 520+23
Taux de travail en rigidité (%) 74+3.3 76+3.1
Taux de travail en force (%) 45+2.0 132+5.2
Espacement moyen fissures (mm) 9+0.4 6.9+0.31

Tableau I11- 3 Parameétres caractéristiques des composites TRC de référence renforcés par
du verre AR pré-imprégné et non imprégné lors des essais de traction

Composite 10% MCP-TRC (non-imprégné) 10% MCP-TRC (imprégné)
ger (x1072) 1.5+0.1 4.8+0.2
o (MPa) 6.54+0.4 24.3+0.8
E.(MPa) 348+21 350+27
Taux de travail en rigidité (%) 49+2.9 51+3.7
Taux de travail en force (%) 27+1.6 100+4.6
Espacement moyen fissures (mm) 14.28+0.6 7.9+0.3

Tableau I11-4 Parametres caractéristiques des composites 10% MCP-TRC renforcés par du
verre AR pré-imprégné et non imprégnée lors des essais de traction

Figure 111-24 Tllustration de I’espacement moyen des fissures sur éprouvettes TRC de
référence et 10% MCP-TRC renforcées par du Verre AR (pré-imprégné et non imprégné)
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Le module de rigidité E; des composites avec textile pré-imprégné de Latex ne change que
trés peu par rapport aux composites avec textile non imprégné et ce malgré la mobilisation des
filaments de cceur du textile, ce qui peut s’expliquer par I’effet de glissement du textile pré-
imprégné de Latex a I’interface ‘matrice/textile’ d0 & sa surface plus lisse apres imprégnation
au Latex. Cependant, il est constaté un espacement moyen entre fissures successives
beaucoup plus faible pour les composites avec textile pré-imprégné de Latex par rapport aux
composites non-imprégnés, ce qui confirme un taux de travail du textile ainsi qu’une intensité
d’interaction ‘matrice/textile’ plus importants pour les composites avec textile pré-imprégné
de Latex par rapport aux composites avec textile non-imprégné dd a la mobilisation des
filaments de cceur du textile.

Le mode de rupture des composites TRC de référence et 10% MCP-TRC dans le cas du
renfort pré-imprégné comme pour le cas du renfort non imprégné est intervenu par rupture du

textile en traction

I11.3.1.3 Analyse de I’effet de la température sur le comportement en traction des MCP-TRC

Les courbes moyennes (contrainte vs déformation sur trois échantillons) du comportement en
traction du composite 10% MCP-TRC maintenu a 20°C et testé en traction a la méme
température ainsi que du composite 10% MCP-TRC chauffé a 40°C aprés avoir été introduit
pendant 6h dans une étuve a 40°C puis testé en traction 3 min apres sa sortie sont présentées
figure 111-25
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Figure 111-25 Illustration de I’effet de la température sur le comportement en traction des
composites MCP-TRC
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A partir des graphiques figure 111-25, il peut étre constaté que les éprouvettes 10% MCP-
TRC chauffées a 40°C présentent une résistance plus faible de 20% que celle des éprouvettes

dont la température a été maintenue a 20°C

En analysant plus en detail :

En phase I, le composite 10% MCP-TRC chauffé a 40°C présente une baisse en contrainte a
I’initiation de la fissuration opyp de 25% et en module élastique E; de 33% de par rapport au
composite maintenu a 20°C, cela s’explique par la dégradation des performances mécaniques
de la matrice en MCP-mortier a des températures supérieures a la température de changement
de phase du MCP due a la création de microfissures internes dans celle-ci, ces microfissures
sont dues au changement de phase du MCP de la phase solide vers la phase liquide qui par
effet d’expansion crée des contraintes internes induisant la fissuration de la matrice (vu

chapitre I, section 11.3.7).

En phase Il-b, le module de rigidité E; du composite 10% MCP-TRC chauffé a 40°C présente
une baisse de = 30% par rapport au composite maintenu a 20°C (voir tableau I11-5, ci bas),
cela s’explique par une dégradation de D’interface ‘matrice/textile’ due a la création de
microfissures internes dans cette derniére. En effet la création de microfissures a 1’interface
‘matrice/textile’ peut atténuer la contribution effective du textile, due a la dégradation du
transfert de charge de la matrice vers ’interface fissurée jusqu’au textile. Cette tendance se
confirme en analysant le mode de rupture du composite 10% MCP-TRC chauffé a 40°C, la
rupture de ce dernier est intervenue par deélaminage entre couches de renfort due a la
dégradation de la résistance au cisaillement de la couche interlaminaire par effet de
fissuration lors du placement en étuve (Le mode rupture du composite 10% MCP-TRC

maintenu a 20° est intervenu par rupture du textile en traction, vu section 111.3.1.1).

L’augmentation de la déformation a rupture pour le composite 10% MCP-TRC chauffé a
40°C s’explique par le mode de rupture caractéristique de ce dernier par delaminage (en effet,
un glissement interlaminaire est comptabilisé par les capteurs de déplacement ce qui explique
cette augmentation de déformation a contrainte transmise quasi constante, 1’occurrence du
délaminage est caractérisé par une inflexion significative de pente sur le digramme contrainte

déformation, voir figure 111-25).

Les modes de rupture dans les deux configurations de conditionnement en température sont

présentés figure 111-26

179



10% MCP-TRC 20°C 10% MCP-TRC 40°C

X4

Rupture du textile par traction Ruptur pa délaminage

Figure 111-26 illustration effet de la température sur le mode de rupture des composites 10%
MCP-TRC

Les résultats caractéristiques des composites 10% MCP-TRC testés en traction dans les deux

configurations de conditionnement en température sont résumés tableau 111-5

Composite 10% MCP-TRC (20°C) 10% MCP-TRC (40°C)
opmr(MPa) 2.0+0.09 1.49+0.07
E,(GPa) 9.2+0.4 6.1+0.3
ger (x1072) 1.5+0.1 2.5+0.15
o (MPa) 6.54+0.40 5.5+0.45
E,(MPa) 348+21 250+20
Taux de travail en rigidité (%) 49+2.9 35+2.8
Taux de travail en force (%) 27+1.6 23+2.3
Espacement moyen fissures (mm) 14.28+0.6 20.15+0.9

Tableau I11-5 Parameétres caractéristiques des composites 10% MCP-TRC renforcés par du
verre AR imprégné et testés a respectivement 20 et 40°C

L’espacement moyen entre fissures plus faible pour le composite maintenu a 20°C (tableau
I11-5) traduit une dégradation du transfert de charge a I’interface ‘matrice/textile’ pour le
composite 10% MCP-TRC chauffé a 40°C (la disposition des fissures est présentée figure
11-27)
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Figure 111-27 Illustration effet de la température sur 1’espacement moyen entre fissures des
composites 10% MCP-TRC.

111.3.2 Observation au MEB a 1’échelle de I’interface ‘matrice/textile’

111.3.2.1 Effet du MCP sur ’interface ‘matrice/textile’.

111.3.2.1.1 Observations MEB sur ’interface ‘matrice/textile’ sur le composite TRC de
référence (sans MCP)

Il a été démontré lors des sections précédentes que 1’ajout de MCP a pour effet de dégrader
I’interaction ‘matrice/textile’, cela se traduit par une baisse des performances mécaniques des
composites MCP-TRC en termes de résistance a la rupture et de taux de travail du textile de

renfort, cependant la question qui subsiste est la suivante : a quoi est due cette dégradation ?

Les observations suivantes au MEB peuvent aider a comprendre a une échelle plus fine 1’effet

du MCP sur le transfert de charge a I’interface ‘matrice/textile’.

Les observations MEB présentées ci-dessous a 1’échelle de I’interface ‘matrice/textile” ont été
réalisées avec un détecteur d’électrons rétrodiffusés de type BSE (dont le principe de
fonctionnement est basé sur la distinction des éléments a partir de leur densité et du numéro
atomique Z) dans le but d’obtenir un maximum de contraste de couleurs permettant de

distinguer les différents éléments souhaités (matrice cimentaire, MCP et textile de renfort).

La figure 111-28 présente une image MEB représentative d’une coupe longitudinale a

I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ dans un composite TRC de référence (sans MCP),
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-b-Image MEB a I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ dans un TRC de référence (sans

MCP)
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SEM HV: 10.0 kV WD: 11.20 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 325 x Det: BSE 200 ym

View field: 852 um | Date(m/d/y): 06/01/18 ECL-LTDS
-c- Deuxiéme image MEB a I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ dans un TRC de
référence (sans MCP)

Figure 111-28 (a, b et ¢) Images illustrant une interface dans un composite TRC sans MCP

Il peut étre constaté a partir de la figure 111-28 (b et ¢) qu’une trés faible porosité subsiste au
niveau de la zone de transition entre matrice en mortier de référence (sans MCP) et textile et
que de ce fait des taux de travail en rigidité élevés peuvent étre atteints dans le composite
TRC de référence (sans MCP). La trés faible porosité a I’interface permet également une
sollicitation plus homogene entre fils du textile (distribution des contraintes répartie de

maniere plus équilibrée entre fils du textile).

111.3.2.1.2 Observations MEB sur interface ‘matrice/textile’ sur composites MCP-TRC

A/ Effet de ’agglomération des microcapsules de MCP sur ’interaction ‘matrice/textile’

La figure 111-29-a illustre une image MEB représentative d’une coupe longitudinale a
I’échelle de ’interface ‘matrice/textile’ dans un composite 15% MCP-TRC.

Il peut étre distingué dans la figure 111-29-a 1’existence de deux zones de transition
‘matrice/textile’, une zone 1 de transition a tres faible porosité (zone de forte interaction
‘matrice /textile’, voir figure 111-29-a, légende 1) et une zone de transition a forte porosité
(zone de faible interaction ‘matrice/textile’, voir figure 111-29-a, légende 2), la porosité
apparait en couleur noire dans I’image.

La figure 111-29-b ci-dessous représente un agrandissement de la figure 111-29-a au niveau
de la zone de transition a forte porosité (zone 2, figure 111-29-a).La figure 111-29-c représente

un agrandissement au niveau de la zone d’intérét 1 encadrée dans la figure 111-29-b.
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SEM HV: 10.0 kV WD: 15.20 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 111 x Det: BSE 500 pm
View field: 2.48 mm  Date(m/dly): 05/31/18 ECL-LTDS
Legende : 1 Zone a forte interaction matrice/Textile, 2 Zone a faible
interaction matrice/Textile , 3 Textile

-a- Zones de transition ‘matrice/textile’ dans un composite 15% MCP-TRC
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SEM HV: 10.0 kV WD: 15.20 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 953 x Det: BSE
View field: 290 um  Date(m/d/y): 05/31/18 ECL-LTDS

Legende : 1 Zone d’interet

-b- Agrandissement au niveau de la zone d’interaction ‘matrice/textile’ a forte porosité (figure
111-29-3)
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SEM HV: 10.0 kV WD: 15.20 mm | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 1.96 kx Det: BSE 20 ym
View field: 141 um | Date(m/d/y): 05/31/18 ECL-LTDS

Legende : 1 Agglomération de capsules MCP endommagées 2 Nodules de
MCP purs issus de capsules endommagées

-c- Agrandissement au niveau de la zone intérét 1 de la figure 111-29-b

Figure 111-29 (a, b et ¢) Effet de I’agglomération de MCP sur I’interaction matrice/textile
(composite 15% MCP-TRC).

A partir de ’analyse de la figure 111-29-c, il peut étre conclu que la porosité au niveau de la
zone de transition a forte porosité (faible interaction matrice/textile, sur figure 111-29-b,
légende 2) est due a une forte agglomération de capsules MCP, dont une grande proportion
est endommagée. La présence de nodules de MCP pur (identifiés chapitre Il, sectionll.3.5.2)
confirme ce constat. L’agglomération des capsules de MCP (voir figure 111-29-b) est due a la
cire de MCP pur qui augmente la viscosité a I’intérieur des pores et agit comme un adhésif

entre microcapsules favorisant ainsi I’agglomération.

L’agglomération de particules MCP dans la zone d’interface ‘matrice/textile’ agit comme une
barriere et empéche toute interaction entre produits issus de I’hydratation du ciment
(essentiellement les CSH) et le renfort textile, augmentant donc la porosité a I’interface et

réduisant ainsi la surface effective du textile participant a la reprise des efforts.

A travers la figure 111-29-a on peut également conclure sur la variabilité de 1’intensité

d’interaction ‘matrice/textile’ au sein d’un méme fil de textile due a 1’effet du MCP.
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B/ Effet du MCP sur I’hydratation du ciment au voisinage de I’interface ‘matrice/textile’
La figure 111-30-a présente une image MEB représentative d’une coupe longitudinale a

I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ dans un composite 15% MCP-TRC dont I’objectif est

de pointer I’effet du MCP sur I’hydratation du ciment a proximit¢é de I’interface

‘matrice/textile’
Les figures 111-30-b et 111-30-c représentent respectivement des agrandissements aux

niveaux des zones d’intérét 1 et 2 pointées dans la figure 111-30-a.
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SEM HV: 10.0 kV WD: 14.95 mm
SEM MAG: 379 x Det: BSE 200 pm
View field: 731 um | Date(m/d/y): 06/01/18 ECL-LTDS

Legende : 1 Zone d’intérét 1 , 2 Zone d’intérét 2, 3 Textile

-a-Interface matrice/textile dans un composite 15% MCP-TRC
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1y . N :
SEM HV: 10.0 kV WD: 14.95 mm- MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 1.60 kx Det: BSE
View field: 173 uym Date(m/d/y): 06/01/18 ECL-LTDS

Legende : 1 Grain de ciment anhydre , 2 Agglomérat de MCP inhibant
I’hydratation du ciment, 3 Porosité au niveau de I’interface matrice /textile

-b- Agrandlssement dans la zone d’intérét 1 figure 111-30-a

SEM HV: 10.0 kV WD: 14.87 mm 7 . MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 2.56 kx Det: BSE 20 pm
View field: 108 ym | Date(m/d/y): 06/01/18 ECL-LTDS

Legende : 1 Grain de ciment anhydre , 2 Capsules de MCP , 3 Porosité au niveau de
I’interface matrice/textile, 4 Faible formation d’Ettringite

c- Agrandissement dans la zone d’intérét 2 figure I11-30-a
Figure 111-30 (a, b et ¢) Effet du MCP sur I’hydratation du ciment a proximité de 1’interface
(composite 15% MCP-TRC).
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A partir de la figure 111-30-b, il peut étre constaté que la longue chaine de capsules de MCP
entourant les grains de ciment anhydres dans la zone d’interface ‘matrice/textile’ peut limiter,
voire empécher leur hydratation, en restreignant leur acces a 1’eau et donc leur dissolution.
Cela a pour effet de réduire la quantité de produits hydratés issus du ciment dans la zone
d’interface ‘matrice/textile’ et par conséquent limiter la contribution du renfort textile a la
reprise des efforts (le fort taux de porosité dans la zone d’intérét 1 dans la figure 111-30-a en
est I’illustration, voir légende 3 dans la figure 111-30-b).

La figure 111-30-c montre & proximité directe du textile, un mélange de grains de ciment
anhydres entourés par un agglomerat de capsules de MCP dont une partie est endommagée.
On peut également constater la tres faible formation de produits hydratés (tres faible
formation de cristaux d’Ettringite, quasiment pas de gel CSH ou portlandite). En effet, a
I’image de ce qui a été observé pour les matrices MCP-mortier dans le chapitre Il, le MCP
inhibe la réaction d’hydratation du ciment au voisinage de I’interface ‘matrice/textile’, ce qui
fait croitre la porosité (comme observé légende 3 dans la figure 111-30-c) et induit de faibles
contributions du renfort textile dans ces zones-la (réduction de la surface d’interaction

‘matrice/textile”)
C/ Effet du dépot de la cire de MCP pur au niveau de I’interface ‘matrice/textile’

La figure 111-31-a présente une autre image MEB représentative d’une coupe longitudinale a
I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ dans un composite 10% MCP-TRC dont 1’objectif est

de pointer I’effet du dépot de la cire de MCP pur dans la zone de transition ‘matrice/textile’

La figure 111-31-b qui est un agrandissement dans la zone d’intérét 1 pointée dans la figure
I11-31-a montre clairement 1’existence de dépots de grandes quantités de nodules de MCP pur
issus de I’endommagement des microcapsules de MCP dans la zone d’interface

‘matrice/textile’.

La figure 111-31-c montre le résultat d’une analyse EDS (spectroscopie a rayon X a
dispersion d’énergie couplée directement avec 1’analyse MEB) au niveau d’un point sur la

zone d’intérét 1 (le point analysé en EDS est visible en couleur dorée sur la figure 111-31-b)
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SEM HV: 10.0 kV
SEM MAG: 592 x Det: BSE 100 um
View field: 468 ym | Date(m/d/y): 06/01/18 ECL-LTDS

Legende : 1 Zone d’intérét, 2 Gel CSH

-a-Image d’une interface matrice/textile dans un composite 10% MCP-TRC

EDS

Rgs F R o ' >
SEM HV: 10.0 kV WD: 13.81 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 2.60 kx Det: BSE 20 uym
View field: 107 um | Date(m/d/y): 06/01/18 ECL-LTDS

Legende :1 Agglomerat de nodules de MCP purs issus de capsules
endommaggées , 2 Filament d’un textile

-b-Agrandissement zone d’intérét 1 pointée dans la figure I11-31-a
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c-Résultat Analyse EDS sur zone pointée dans la figure 111-31-b

Figure 111-31 (a,b et c) Effet du dépot de MCP pur a proximité de 1’interface

L’analyse EDS (figure 111-31-c) sur la zone pointée en dorée sur la figure 111-31-b confirme

la présence accrue de nodules de MCP pur dans la zone d’intérét 1 (figure 111-31-a) a
proximité directe de la zone d’interface. Cela se traduit sur le spectre EDS par un pic
largement prédominant de carbone di aux composants (CH3 et CHy), ainsi qu’un pic moins
prédominant d’oxygene, les deux pics sont attribués a 1’huile de MCP pur dont la formulation

chimique semi-développée est : CH3-CH2(14)-C(O)-O-CH,

Le dépot de grande quantité de nodules de MCP pur au voisinage direct de I’interface ‘matrice
/textile’ pointé figure 111-31 (a et b) est trés probablement dii a ’endommagement des
microcapsules de MCP lors du moulage au contact a la truelle du composite MCP-TRC. Le
caractere non miscible dans I’eau de 1’huile de MCP pur inhibe également 1’hydratation du
ciment et favorise la formation de porosité au voisinage de I’interface [On peut clairement
observer dans la figure 111-31-a que la progression du Gel CSH (légende 2 de la figure 111-
31-a) est inhibé dans la zone de dépdt de 1’huile de MCP pur a proximité directe de I’interface

‘matrice/textile’].
D/ Effet de la présence de macroporosité dans la zone d’interface ‘matrice/textile’

La figure 111-32 montre dans un composite 15% MCP-TRC la formation de macrospores

(cavités, macros bulles d’air) dues a la présence d’agglomérat de MCP (favorisé par la
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présence de la cire de MCP pur qui agit en tant qu’adhésif entre capsules) dans la zone
d’interface (également observée a 1I’échelle de la matrice MCP-mortier dans le chapitre 11) qui

contribuent a la dégradation de I’efficacité de I’interaction ‘matrice/textile’.

. / » K P
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SHIE B2 £ #N M i b . O & AN ’ f; ”
SEM HV: 10.0 kV 13.74 mm MIRA3 TESCAN SEM HV: 10.0 kV WD: 13.72 mm | MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 473 x Det: BSE 100 ym SEM MAG: 998 x Det: BSE 50 ym
View field: 585 ym  Date(m/dly): 05/31/18 ECL-LTDS View field: 277 ym  Date(m/d/y): 05/31/18 ECL-LTDS

Legende : 1 Macropores (cavité) , 2 Agglomerat de MCP

Figure 111-32 Présence de macropores dans la zone d’interface matrice/textile

L’ensemble des phénomeénes observés sur les figures 111-29, 30, 31 et 32 peuvent étre
résumeés comme suit :

a- L’agglomération des particules de MCP dans la zone d’interface ‘matrice/textile’ agit
comme une barriére et empéche toute interaction entre produits issus de I’hydratation du
ciment (essentiellement les CSH) et le renfort textile réduisant ainsi la surface effective du

textile participant a la reprise des efforts

b- La longue chaine de capsules de MCP entourant les grains de ciment anhydres dans la zone
d’interface matrice/textile peut limiter, voire empécher leur hydratation en restreignant leur
acces a I’eau et donc leur dissolution. Cela a pour effet de réduire la quantité de produits
hydratés issus du ciment dans la zone d’interface ‘matrice/textile’ et par conséquent limiter la

contribution du renfort textile.

c- Le dépdt de I’huile de MCP pur a proximité directe de la zone d’interface ‘matrice/textile’
dd a I’endommagement des microcapsules de MCP lors la procédure du moulage au contact a
la truelle qui inhibe la progression des hydrates favorisant ainsi la formation de porosité dans

la zone d’interface.
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d- La formation de macrospores (cavités) due a la présence d’agglomérat de MCP dans la
zone d’interface qui contribuent a la dégradation de [Defficacit¢é de [’interaction

‘matrice/textile’.

-L’ensemble des phénomeénes énumérés ci-dessus mettent clairement en relief I’effet du MCP
sur la microstructure de la matrice cimentaire (constaté chapitre 1) qui se répercute
directement a I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ et régit le comportement mécanique du

composite MCP-TRC.

-Les phénomenes expliques ci-dessus ont pour effet de réduire la surface d’interaction
‘matrice/textile’ et de ce fait atténuer la contribution du textile a mesure que le taux de MPC
augmente, ce qui explique la baisse des taux de travail en rigidité du textile avec

I’augmentation du taux de MCP lors des essais de traction sur composites MCP-TRC.

-Les phénomenes observés accréditent également 1’augmentation de la disparité des
distributions des contraintes dans les fils du textile a mesure que le taux de MCP augmente
dans les composites MCP-TRC. Cela est di a la variabilité des effets du MCP a I’échelle de
I’interfaces présentés ci-dessus et qui contribuent de manieres trés diverses a ’altération de
I’intensité d’interaction ‘matrice/textile’. Cela s’est traduit par des ruptures localisées dans
quelques fils induisant par la suite la rupture totale du textile dans les composites 5 et 10%
MCP-TRC renforcés par du Verre AR alors qu’une rupture plus homogene et quasi
simultanée des fils du textile a été constatée pour le composite TRC de référence renforcé par
du Verre AR.

-Les mémes désordres causés par le MCP dans la zone d’interface ‘matrice /textile’ peuvent
également étre observés dans la zone interlaminaire et de ce fait pour de forts taux de MCP
causer des ruptures par délaminage des composites MCP-TRC di a I’affaiblissement de la
résistance au cisaillement de la couche interlaminaire (c’est ce qui a été observé pour les
composites 15% MCP-TRC renforcés par du Verre AR et 20% MCP-TRC renforcés par de
I’ Aramide).

La figure 111-33 illustre un schéma qualitatif qui explique de maniéré simplifiée (idéalisée) la
distribution des contraintes normales dues a I’interaction ‘matrice/textile’ dans une section
transversale d’un fil de textile avant et aprés intégration des MCPs dans la matrice cimentaire.
On vy distingue la disparité de distribution des contraintes normales dans les filaments de

pourtour (filaments extérieurs du fil) due a I’effet du MCP.
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X X

Distribution des contraintes normales Distribution des contraintes normales
suivant I’axe X dans une coupe transversale suivant I’axe X dans une coupe
d’un fil de textile noyé dans la matrice en transversale d’un fil de textile noyé dans
mortier de référence (sans MCP) la matrice avec intégration du MCP

Légende : o matrice O filament du textile O capsule MCP non endommagée
@ nodule de MCP issus des capsules endommagées

Figure 111- 33 Distribution des contraintes normales dans une section de fil de textile en
coupe transversale avant et aprés intégration des MCPs

111.3.2.2 Observation de 1’effet de la pré-imprégnation Latex.

Les figures 111-34 et 111-35 présentées ci-dessous représentent des images MEB prises
respectivement en coupes longitudinale et transversale sur des échantillons en TRC de
référence (sans MCP) au niveau de ’interface ‘matrice/textile’ dans les deux configurations :

textile pré-imprégné de Latex et textile non imprégné.

A/ Coupe longitudinale
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SEM HV: 10.0 kV
SEM MAG: 244 x Det: BSE
View field: 1.13 mm  Date(m/d/y): 06/01/18 ECL-LTDS

Legende : 1 Textile non imprégné , 2 Matrice

a-TRC sans imprégnation Latex

‘§‘l ;
SEM HV: 10.0 kV WD: 11.20 mm ' MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 247 x Det: BSE 200 pm

View field: 1.12 mm  Date(m/d/y): 06/01/18 ECL-LTDS
Legende : 1 Textile imprégné Latex, 2 Matrice, 3 Latex

o)

b-TRC avec pré-imprégnation Latex

Figure 111-34(a et b) Coupe longitudinale a I’échelle de I’interface avec et sans imprégnation
Latex (composite TRC de référence)

B/ coupe transversale
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SEM HV: 10.0 kV | - 10.0 kV WD: 11.21 mm
SEM MAG: 205 x Det: BSE 200 pm SEM MAG: 226 x Det: BSE 200 pm
View field: 1.35 mm Date(m/dly): 06/01/18 ECL-LTDS View field: 1.23 mm | Date(m/dly): 06/01/18 ECL-LTDS

Sans imprégnation Latex Avec imprégnation Latex

-b- Visualisation coupe transversale a 1’échelle de 1’interface avec et sans Latex

Figure 111- 35 (a et b) Coupe transversale a I’échelle de I’interface avec et sans imprégnation
Latex (composite TRC de référence)

Le latex entre les filaments du textile sur la figure 111-34-b (coupe longitudinale) et figure
111-35 (coupe transversale) apparait en gris foncé a cause de sa trés faible densité. La porosité
qui est la moins dense des constituants apparait en noir en accord avec la sensibilité du

détecteur BSE du microscope.

A travers I’observation de la figure 34-a , il peut étre constaté que le textile non imprégné de
Latex présente une interaction avec la matrice essentiellement localisée au niveau des
filaments externes (en contact direct avec la matrice) , les filaments internes (de cceur du
textile) ne sont quasiment pas imprégnes par la matrice et contribuent beaucoup moins a la

reprise des efforts.
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Il peut étre constaté aprés analyse de la figure 111-34-b (coupe longitudinale) que
I’imprégnation du textile par le Latex, qui est caractérisé par son caractére trés fluide, permet
de mobiliser les filaments internes (de cceur du textile) et d’augmenter la section effective du
textile (expliquant ainsi les claires augmentations en contrainte a la rupture des composites
MCP-TRC pré-imprégnés).

La figure 111-35 qui présente une coupe transversale d’un TRC de référence avec textile pré-
imprégné de Latex (droite) et avec textile non imprégné (gauche) permet de conclure sur une
pénétration quasi intégrale du latex a travers la section du fil de textile et I’imprégnation quasi
totale des filaments internes (les points blancs sur les figures droite et gauche représentent les
filaments, le Latex apparait en gris foncé). Cela a permis de nous conforter sur la
méthodologie utilisée et de confirmer le clair potentiel de I’imprégnation Latex par rapport a

I’imprégnation conventionnelle par époxy.

I11.3.2.3 Observation de ’effet de la température a I’échelle de 1’interface ‘matrice/textile’

La figure 111-36 est une observation MEB sur un composite 15% MCP-TRC placé sous étuve
a 40°C pendant 6h qui illustre 1’occurrence de multifissuration a 1’échelle de I’interface
‘matrice/textile’ (attribuée a ’expansion de volume du MCP due a son changement de phase
sous effet de la température) et qui par ce fait explique la dégradation du transfert de charge a

I’interface ‘matrice/textile’ due a 1’effet de la température.

Microfissuration a
I’interface
‘matrice/textile’

MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 606 x Det: BSE 100 pm
View field: 457 yum | Date(m/d/y): 05/31/18 ECL-LTDS

Figure 111-36 Image MEB sur composite 15% MCP-TRC illustrant 1’effet de la température a
I’interface.
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111.3.3 Caractérisation thermique des plagues (1010101010 mm) en MCP-TRC

L’évolution de la température de surface (moyenne sur les 10 capteurs installés dans chaque
surface) des échantillons (0, 5, 10,15 et 20% MCP-TRC) dans les enceintes chaude et froide
suite au scénario imposé dans les caissons chaud et froid (scénario imposé représenté figure
111-37 et disponible également section 111.2.2.3, matériaux et méthodes expérimentales) est

présentée figure 111-38 (a et b) .

L’évolution des flux de chaleur entrant et sortant des composites 0, 5, 10,15 et 20% MCP-
TRC dans les enceintes chaude et froide suite au scénario imposé dans les caissons chaud et

froid est présentée figure 111-39 (a et b).
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Figure 111-37 Sollicitation imposée dans les caissons chaud et froid
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Figure 111-38 Température de surface des échantillons MCP-TRC —(a) c6té chaud —(b)- c6té
froid
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Figure 111-39 Flux de chaleur dans les échantillons MCP-TRC —(a) c6té chaud —(b)- c6té
froid
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La conductivité thermique des échantillons MCP-TRC se déduit comme suit dans les zones
(1, figure 111-37 MCP a I’état liquide), zone (4, figure 111-37 MCP a I’état solide), zone (5,
figure 111-37 MCP dans la plage de changement de phase) en régime stationnaire.

Qth

=" I1I-3
S(Tc—Tp) ( )

Avec :

A: Conductivité thermique [W.m~1.°C™]

Tc: Température de surface de 1’échantillon du c6té chaud [°C]

Tr: Température de surface de I’échantillon du c6té froid [°C]

¢p: Flux de chaleur en régime stationnaire passant a travers I’éprouvette [W]
h : épaisseur de la paroi testée [m]

S : Surface de la paroi [m?]

Les résultats des calculs de conductivité thermique au niveau des zones (1,4 et 5) sont

résumés tableaux I11-6, 111-7 et 111-8

Composites Qp[W] Te-T;[°C] A [W.m™1.°CY]
TRC de référence 148.8+2.7 1.23+0.1 1.20+0.05
5% MCP-TRC 146.5+2.6 1.57+0.1 0.93+0.04
10% MCP-TRC 144.0+2.5 1.94+3.1 0.74+0.03
15% MCP-TRC 140.7+2.4 2.22+0.1 0.63+0.03
20% MCP-TRC 136.1+2.3 2.89+0.1 0.47+0.02

Tableau I11-6 Calcul de conductivité thermique MCP phase solide

Composites Qp[W] Te-T;[°C] A [W.m~1.°CH
TRC de référence 157.8+3.1 1.41+0.1 1.12+0.05
5% MCP-TRC 155.3+3.0 1.71+0.1 0.91+0.04
10% MCP-TRC 152.7+2.9 2.10+0.1 0.76+0.03
15% MCP-TRC 149.2+2.7 2.51+0.1 0.60+0.03
20% MCP-TRC 144.9+2.5 2.90+0.1 0.49+0.02

Tableau I11-7 Calcul de conductivité thermique MCP lors du changement de phase
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Composites dp[W] Te-Tr[°C] A [W.m~1.°C]
TRC de référence 299.8+5.5 2.39+0.1 1.25+0.05
5% MCP-TRC 295.1+5.3 3.1310.1 0.94+0.04
10% MCP-TRC 290.1+5.2 3.81+0.1 0.76+0.03
15% MCP-TRC 283.5+5.0 4.56+0.1 0.62+0.03
20% MCP-TRC 275.2+4.9 6.11+0.1 0.45+0.02

Tableau 111-8 Calcul de conductivité thermique MCP phase liquide

A partir des tableaux I11-6, 111-7 et 111-8, il peut étre conclu que la conductivité thermique
des composites MCP-TRC décroit avec le taux de MCP ajouté. Aucune tendance ne ressort
clairement quant a I’effet de I’état du MCP (solide ou liquide ou lors du changement de

phase) sur la conductivité thermique des composites MCP-TRC.

La baisse de la conductivité thermique des MCP-TRC avec 1’augmentation du taux de MCP
s’explique par la faible conductivité thermique du matériaux a changement de phase lui-méme
(conductivité thermique du MCP A=0.15Wm™°C-') d’une part et d’une autre par
I’augmentation de la porosité a I’intérieur des composites MCP-TRC (chapitre Il, section
I1.2.4) et de ce fait la substitution d’une partie des transferts thermiques par conduction par

des transferts thermiques par convection a travers 1’air dans la porosité créée due a 1’effet du
MCP.

La figure 111-40 illustre 1’évolution de la température de surface c6té froid pour le composite
20% MCP-TRC lors de la phase 3 (chauffage progressif, voir scénario imposé figure 111-37)
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Figure 111-40 Evolution de la température de surface coté froid en phase 3 pour le composite
20% MCP-TRC

Il peut étre constaté que lors de la phase de chauffage progressif du composite 20% MCP-
TRC (figure 111-40) , un ralentissement de la vitesse d’augmentation de la température s’est
fait ressentir entre [24-26°C], cela correspond a I’absorption d’une partie de la chaleur
transmise par le caisson chaud lors du changement de phase du MCP de solide vers liquide,
qui induit un ralentissement de la vitesse d’augmentation de la température. Cela confirme le
bon fonctionnement des microcapsules MCP ajoutées dans les échantillons MCP-TRC. Le
ralentissement de la vitesse d’augmentation de la température est clair, néanmoins ce dernier
n’est pas treés prononcé en raison de la faible épaisseur des échantillons utilisés lors des essais
de caractérisation (=1 cm) dont I’objectif principal était 1’évaluation de la conductivité
thermique des échantillons MCP-TRC. Des essais d’inertie thermique sur des échantillons en

MCP-TRC de plus grande épaisseur seront présentés chapitre 1V.

La chaleur stockée en zone 3 (chauffage progressif) dans les composites MCP-TRC peut étre
évaluée en intégrant la différence entre flux thermique entrant (flux de chaleur cété chaud) et

flux thermique sortant (flux cété froid) durant le temps de chauffage (en t=52h et t=112h).

112h
Qstockée,exp = f52h ((I)p,entrant - (I)p,sortant) dt (111'4)
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Avec :

Qstockéeexp - €St la chaleur stockee expérimentale (durant le scenario imposeé figure 111-39)
$p,entrant - flux entrant a travers le caisson chaud (donné par capteur de flux du c6té chaud)
$p,sortant - flux sortant a travers le caisson froid (donné par capteur de flux du cote froid).

La chaleur stockée théorique Qstockeetheo €N ZONe 3 (chauffage progressif) est évaluée en
considérant la chaleur spécifique théorique du MCP présentée (chapitre 11 figure 11-1) puis en

effectuant un calcul numérique en considérant le méme scenario imposeé figure 111-37.

Les résultats de 1’évaluation de la chaleur stockée en zone 3 (expérimentale et théorique)

Qstockée,exp

avec le facteur de performance Ty, (%) = sont présentés tableau I11-9.

Qstockée,théo

Composites Qstockée,theolKJ] Qstockée,exp [KJ] Tther (%)
5% MCP-TRC 142.42 143.83+6.70 101
10% MCP-TRC 169.28 159.12+7.90 94
15% MCP-TRC 196.14 192.21+9.61 98
20% MCP-TRC 223.03 214.10£10.70 96

Tableau I11-9 chaleur stockée (expérimentale et théorique) des MCP-TRC

Il peut étre conclu a partir du tableau I11-9, une augmentation de la chaleur stockée avec
I’augmentation du taux de MCP dans les composites MCP-TRC. Les facteurs de performance
proches de 100% (aux incertitudes prés) confirment la conservation par les MCPs de leur
potentiel de stockage de chaleur et ce malgré I’endommagement d’une partie des
microcapsules lors du malaxage et lors du moulage au contact des MCP-TRC [Cela est en
accord avec ’analyse DSC (chapitre II, section 113.6) et I’analyse FTIR (chapitre I, section
[I1.3.5.2) qui indique qu’aucune liaison chimique n’a été créée entre produits cimentaires et

MCP pur].

I11.4 Conclusion chapitre 111

Le présent chapitre s’est intéressé a la caractérisation mécanique et thermique des composites
MCP-TRC issus de 1’association d’une matrice cimentaire modifiée par 1’ajout de MCP et

d’un renfort textile.
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Les essais exposes ci-dessus se sont concentrés sur la caracterisation du composite MCP-TRC
en traction directe quasi statique monotone, la résistance des composites a la compression
reposant essentiellement sur la résistance des matrices en MCP-mortier caractérisées lors du

chapitre 11 (le textile ne reprenant aucun effort de compression).

Sur la base des investigations expérimentales présentées ci-dessus, les conclusions suivantes

peuvent étre tirées:

1-Le caractere ductile, multifissurant ainsi que la cinétique de transfert de charge
‘matrice/textile’ recherchés dans les composites TRC sont conservés en présence de

microcapsules MCP.

2-Les performances mécaniques des composites MCP-TRC décroissent avec 1’augmentation
du taux de MCP dans ces derniers. Cette tendance a été verifiée avec deux types de renfort

textile (un renfort de type Verre AR non imprégné et un autre de type Aramide).

3-Un mode de rupture critique de type délaminage entre couches de renfort a été détecté pour
des taux de MCP autour de 15% pour le textile de type Verre AR non imprégné, et autour de
20% pour le textile de type Aramide, cela s’explique par I’affaiblissement de la résistance au

cisaillement de la couche interlaminaire pour des taux élevés en MCP.

4-Une baisse des taux de travail du textile a été révélée en augmentant le taux de MCP des
composites MCP-TRC dans les deux cas de renfort de type Verre AR et Aramide, ce constat
est dii aux désordres causés par le MCP dans la zone d’interface ‘matrice/textile’ (révélé par

I’analyse MEB) pour citer :

a- L’agglomération des particules de MCP dans la zone d’interface ‘matrice/textile’ agit
comme une barriere et empéche toute interaction entre produits issus de 1’hydratation du
ciment (essentiellement les CSH) et le renfort textile réduisant ainsi la section effective du

textile participant a la reprise des efforts.

b- La longue chaine de capsules de MCP entourant les grains de ciment anhydres dans la zone
d’interface matrice/textile peut limiter, voire empécher leur hydratation, en restreignant leur
acces a 1’eau et donc leur dissolution. Cela a pour effet de réduire la quantité de produits
hydratés issus du ciment dans la zone d’interface ‘matrice /textile’ et par conséquent limiter la

contribution du renfort textile a la reprise des efforts.
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c- Le dépdt de I’huile de MCP pur a proximité directe de la zone d’interface ‘matrice/textile’
da a I’endommagement des microcapsules de MCP lors la procédure du moulage au contact a
la truelle qui inhibe la progression des hydrates favorisant ainsi la formation de porosité dans

la zone d’interface.

d- La formation de macrospores (cavités) due a la présence d’agglomérat de MCP dans la
zone d’interface qui contribuent a la dégradation de [Defficacité de I’interaction

‘matrice/textile’.

L’ensemble des phénomenes énumérés ci-dessus mettent €¢galement en relief 1’effet du MCP
sur la microstructure de la matrice cimentaire (constaté chapitre Il) qui se répercute
directement a 1’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ et régit le comportement mécanique du

composite MCP-TRC.

5-La température, donc 1’état du MCP (solide ou liquide) a un effet sur le comportement
mécanique des composites MCP-TRC. Il a été remarqué pour un composite 10% MCP-TRC
chauffe & 40°C une baisse en résistance a la rupture et en taux de travail du textile par rapport
au méme composite maintenu a une température de 20°C. De surcroit, le mode de rupture du
composite chauffé a 40°C est survenu par délaminage alors que celui maintenu a 20°C a eu
lieu par rupture du textile en traction. Cela s’explique par un effet de dégradation d’interface
‘matrice/textile’ due a la multifissuration a I’échelle de ’interface causée par 1’expansion du

MCP durant son changement de phase de solide vers liquide (vu chapitre 11, section 11.3.7).

6-La pré-imprégnation Latex du textile de type Verre AR a pour effet d’augmenter la section
effective du textile participant a la reprise des efforts et la résistance a la rupture des
composites. En effet la grande fluidité du Latex lui permet de pénétrer quasi intégralement a
I’intérieur des filaments de cceur du textile, cela a également été vérifié lors des observations

MEB.

7-Une baisse de la conductivité thermique des MCP-TRC avec I’augmentation du taux de
MCP a été constatée. Cela s’explique par la conductivité thermique déja faible du matériau a
changement de phase lui-méme (A=0.15Wm™°C™") d’une part et d’autre part par
I’augmentation de la porosité a I’intérieur des composites MCP-TRC et de ce fait la
substitution d’une partie des transferts thermiques par conduction par des transferts

thermiques par convection a travers ’air dans la porosité créée due a I’effet du MCP.
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CHAPITRE 1V (échelle de la structure) :
Caractérisation méecanique et thermique des dalles
porteuses et panneaux sandwich en MCP-TRC.

V.1 Introduction

Le chapitre précédent a permis de présenter les composites MCP-TRC issus de 1’association
d’une matrice cimentaire modifiée par 1’ajout de MCP et d’un renfort textile et de caractériser
leur comportement mécanique, thermique et les couplages associés (comportement mécanique

des composites en fonction de la température et donc de 1’état du MCP solide ou liquide).

11 a été montré que 1’ajout de MCP au composite TRC a des taux adéquats (< 15%) peut étre
bénéfique en termes de gain en stockage/restitution de chaleur sans altérer de facon
rédhibitoire le comportement mécanique du TRC (multifissuration et redistribution de charge
‘matrice/textile’, ductilité¢ et dissipation d’énergie lors de la reprise d’effort par le renfort

textile).

-L’objectif de ce chapitre est démontrer le potentiel applicatif du composite MCP-TRC. Pour
se faire, notre intérét s’est focalisé sur une application a caractére innovant qui est des dalles

porteuses en MCP-TRC qui présentent un intérét indéniable pour les raisons suivantes :

- Les dalles porteuses sont un lieu d’échanges thermiques de I’intérieur vers I’intérieur (dans
les différents niveaux du bati) et de I’intérieur vers I’extérieur et vice versa (a travers les
liaisons et jonctions existantes). L’optimisation des transferts thermiques a travers les dalles et
planchers est donc primordiale.

- La plage d’épaisseur admissible pour une dalle 1égére (de 10 a 15 cm d’épaisseur) permet
une exploitation optimale du potentiel de stockage en chaleur des MCPs.

- Le mode de sollicitation en flexion des dalles permet une exploitation optimale du renfort
textile.

Au-dela de ’aspect purement technologique a caractére innovant, le présent chapitre a pour
visée scientifique d’articuler les résultats des essais de caractérisation a 1’échelle de la matrice
MCP-mortier (interaction ‘MCP/ciment’) ainsi qu’a I’échelle du composite MCP-TRC
(interaction ‘matrice modifiée par MCP/textile’) au comportement a 1’échelle de la structure

en termes de performances mécaniques et thermiques.
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IVV.2 Matériaux et méthodes expérimentales

1VV.2.1 Matériaux

1\VV.2.1.1 MCP microencapsulé

Le MCP utilisé au cours de ces tests sur dalles légéres et panneaux sandwich est le méme que
celui utilisé lors des tests de caractérisation sur matrices MCP-mortier (chapitre Il) ainsi que
sur composites MCP-TRC (chapitre I11).

1\VV.2.1.2 Mortier

Le mortier utilisé lors des tests de caractérisation sur dalles et panneaux sandwich est un
mortier de ciment portland identique en tout point a celui utilisé lors des essais de
caractérisation sur matrices MCP-mortier et sur composites MCP-TRC.

1V2.1.3 Textile de renfort

Un seul type de renfort textile a été utilise lors des essais de caractérisation sur dalles
porteuses et panneaux sandwich en MCP-TRC, il s’agit d’un textile de type Verre AR [méme
Verre AR que celui utilisé lors des essais de caractérisation sur composites MCP-TRC
(chapitre I11)]. Le textile Verre AR a été pré-imprégné par du Latex (en imprégnation seche)

afin d’optimiser les performances mécaniques des dalles et panneaux sandwich.

1VV.2.2 Méthodes expérimentales sur dalles légéres

IV.2.2.1 Réalisation des cors d’épreuves

Des corps d’épreuve de dalles a échelle réduite de dimensions (600 mm large x600mm long
x45 mm épaisseur) a différents taux de renforts et dans diverses configurations ont été réalises
par la technique de moulage au contact en laboratoire dans des moules en contreplaqué rigide
confectionnés au préalable (figure 1V-1).

Les dalles étant testées en flexion trois point, un soin particulier a été porté au placement du
textile de renfort en Verre AR pré-imprégné dans la zone appelée a étre sollicitée en traction.
(positionnement du textile dans la demie portion inférieure de la dalle sous 1’axe neutre en
assurant une distribution homogene des couches de renfort ainsi qu’un espacement constant
entre chaque couche de renfort sur toute la demie portion inférieure tendue des dalles). La
portion comprimée n’a pas été renforcée. De surcroit, un soin tout aussi méticuleux a été
accord¢ a la réalisation de I’imprégnation homogene de chaque couche de textile.

Il convient de souligner que les formulations des matrices des dalles MCP-TRC sont

identiques pour chaque taux de MCP aux formulations des matrices établies lors des tests de
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caractérisation sur matrices MCP-mortier (section 11.1.2.1) et sur composites MCP-TRC
(section 111.1.2.1) [avec ajustement nécessaire du rapport E (dG au caractére hydrophile du

MCP) afin d’assurer I’imprégnation adéquate du renfort textile par les matrices]

Les dalles sont demoulées une semaine aprés leur réalisation puis conservées dans le

laboratoire a I’air libre a une température de 20°C.

Figure V-1 Moulage au contact des dalles légeres en MCP-TRC

1V.2.2.2 Caractérisation Mécanique sur dalles légéres

1VV.2.2.2.1 Efficacité du renfort textile

Afin de vérifier I’efficacité du renfort textile, un test de flexion trois points en déplacement
imposé avec une vitesse de chargement de 0.2 mm/min et sur une portée de 570 mm a été
réalisé sur une dalle témoin (600 x600 x45mm) en mortier de référence (sans MCP) non
renforcée. Le résultat du test sur dalle non renforcée a été comparé avec celui d’un test de
flexion sur dalle (600 x600 x45mm) en mortier de référence renforcée par 4 couches de
textile (taux de renfort volumique effectif de 2.66% en portion tendue) en Verre AR pré-
imprégné de Latex (elle sera désormais nommée dalle TRC de référence) testée dans les

mémes conditions (en laboratoire et & 20°C).

1V.2.2.2.2 Effet du taux de MPC a taux de renfort constant et température constante

Dans cette partie les matrices en MCP-mortier aux différents taux de MCP (0, 5, 10 et 15%)
ont été renforcées par 4 couches en Verre AR pré-imprégné de Latex en zone tendue (2
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couches de textile chaque 1 cm, taux de renfort volumique effectif =2.66% qui est quasiment
le méme que celui des composites MCP-TRC lors des tests de caractérisation , chapitre I11) et
ont été testées en flexion 3 points en déplacement imposé avec une vitesse de chargement de

0.2 mm/min et sur une portée de 570 mm (figure 1V-2).

La température durant les tests a été maintenue a 20°C (le MCP incorporé dans les dalles est
donc a I’état solide).
Trois dalles par taux de MCP ont été testées lors de cette campagne expérimentale pour

s’assurer de la reproductibilité des résultats et garantir leur représentativité.

Figure 1V-2 Test de flexion trois points sur dalles légéres en MCP-TRC

L’instrumentation utilisée (figure 1V-3) au cours des tests consiste en :

1-Un capteur LVDT en position verticale positionné a mi-portée dont 1’objectif est de mesurer

la fléche des dalles au cours de 1’essai.

2-Un capteur LVDT en position horizontale dont 1’objectif est de mesurer I’allongement des
dalles en face tendue dans la zone centrale située a mi-portée et sur une longueur de mesure
de 200 mm (identique a la longueur de mesure dans le cas de 1’essai de traction directe quasi-

statiqgue monotone).

3- Un capteur LVDT en position horizontale dont I’objectif est de mesurer 1’allongement des
dalles en face tendue dans une zone située au 1/3 de la portée de la dalle et sur une longueur

de mesure de 200 mm (figure V-3 a et b)
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4-Deux jauges de déformation situées au 1/3 de la portée de la dalle et placées respectivement
au niveau de la face comprimée et de la fibre neutre des dalles. Les jauges ont été
positionnées au 1/3 de la portée de la dalle suffisamment loin de la zone d’application des

efforts afin de s’affranchir autant que possible de 1’effet de Saint Venant (figure 1V-3-b).

Un capteur LVDT pour mesurer la Deux capteur LVDT mesurant I’allongeant
fleche a mi-portée en face tendue sur une longueur de mesure
de 200 mm

Une jauge sur I’axe neutre et située au 1/3 de la ne jauge sur la face comprimée située au
portée de la dalle 1/3 de la portée de la dalle

-a- Visualisation de I’instrumentation utilisée au cours des tests de flexion sur dalles
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-b- Schématisation de I’instrumentation utilisée lors de 1’essai de flexion trois points sur dalles

Figure 1V-3 Instrumentation des tests de flexion sur dalles Iégeres en MCP-TRC

1V.2.2.2.3 Effet du taux de renfort a taux de MCP constant et température constante

Dans cette partie, des dalles 10% MCP-TRC ont été renforcées par respectivement 2, 4 et 6
couches de textile en Verre AR pré-imprégné de Latex distribuées de facon homogeéne dans la
demie portion tendue des dalles en assurant pour chaque taux de renforcement un espacement
identique entre chaque couche de renfort en portion tendue des dalles. Les dalles 10% MCP-
TRC aux différents taux de renfort ont été testées en flexion 3 points suivant les mémes
modalités d’essai et avec la méme instrumentation décrite précédemment (3 dalles en 10%

MCP-TRC par taux de renfort).

1VV.2.2.2.4 Effet de la température a taux de MCP constant et taux de renfort constant

Dans cette partie des dalles 10% MCP-TRC avec 4 couches de renfort en portion tendue ont
été testées en flexion 3 points sous différentes conditions de température afin d’évaluer 1’effet
de I’état du MCP (solide ou liquide) sur les performances mécaniques des dalles (trois dalles

par configuration de conditionnement en température) :

A-Dalles maintenues a une température de 20°C puis testées en flexion 3 points a la méme

température

B-Dalles chauffées a une température de 40°C pendant 24 h puis testées en flexion 3 points
apres sortie d’étuve. (Figure 1V-4)

212



Figure V-4 Chauffage des dalles 10% MCP-TRC en étuve

1V.2.2.3 Caractérisation thermigue des dalles légéres

L'inertie thermique des dalles en MCP-TRC de dimensions (1010 x 1010 x45 mm) a été
évaluée via le dispositif de boite chaude gardée décrit au chapitre I1l. La méme épaisseur de
dalles caractérisées lors des essais mécaniques a été conservée pour les tests d’inertie
thermique (test d’inertie thermique a 1’échelle 1/3, vu les capacités limitées du porte
¢chantillon de la boite chaude gardée en termes de capacité portante, il n’a pas été possible de

caractériser I’inertie thermique des dalles a I’échelle 1).

Pour se faire, un scénario similaire a été imposé a une dalle TRC de référence (sans MCP) et a
une dalle 10% MCP-TRC (dalle a taux de MCP de 10%). Le scénario consiste a imposer,
dans un premier temps, une élévation de température de 17°C a 45°C en 8h du c6té chaud.
Dans un deuxiéme temps il convient d’éteindre les résistances chauffantes dans 1’enceinte
chaude (c6té chaud) de la boite chaude gardée pour les deux configurations de dalles.
L’enceinte froide (coté froid) reste libre de toute sollicitation imposée durant tout le scénario
(voir le scénario imposé figure 1V-5). Le but étant d’analyser I’effet de I’ajout de MCP sur la
température d’air et sur la température de surface dans 1’enceinte froide pour les deux

configurations de dalles testées

En effet, le cas traité correspond a une situation ou I’enceinte chaude représente la
sollicitation venue de I’extérieur de 1’habitat et 1’enceinte froide représente le ressenti a

I’intérieur de 1’habitat.
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L’instrumentation au cours du test est identique a celle décrite dans le cadre de la
caractérisation de la conductivité thermique sur composites MCP-TRC (section 111.2.2.4)
incluant des capteurs de surface (coté chaud et froid) ainsi que des capteurs de température
d’air (coté chaud et froid) ainsi que des fluxmetres suivant les recommandations de NF EN

ISO 8990.

Caisson froid

Porte échantillon

) ) Caisson de mesure Caisson de garde
Enceinte froide

libre de toute €— —
sollicitation i
]
a7
42
o
- 37
g
=
w 32
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22
17 ' '
1] 5 10 15 20
Temps (heures)

Scenario enceinte chaude

Figure 1V-5 Schématisation du test d’inertie thermique sur dalles 1égéres en MCP-TR

1VV.3 Résultats et discussions

1VV.3.1 Performances mécaniques des dalles légeres

1V.3.1.1 Volet expérimental

1VV.3.1.1.1 Effet du renfort textile

Les résultats des tests de flexion trois points sur dalle en mortier de référence non renforcée
par du textile et sur dalle en TRC de référence renforcée par 4 couches de textile en zone
tendue sont présentés figure 1V-6 (les courbes présentées ci-dessous sont des courbes

moyennes sur trois dalles testées par configuration).
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Figure 1V-6 lllustration de I'effet du renfort textile sur le comportement mécanique des dalles

Il peut étre constaté que la dalle non renforcée exhibe un comportement fragile et que la
rupture de cette derniére se fait directement apres atteinte de la contrainte limite en traction
du mortier, une seule macro fissure a mi-portée suivie simultanément de la ruine de la dalle a

été constatée (voir figure 1V-7).

Pour la dalle TRC de référence, on constate un comportement ductile et multifissurant (voir
figure 1V-7) synonyme de transfert de charge ‘matrice/textile’ au cours de 1’essai. Deux
phases distinctes peuvent clairement étre identifiées, une premiere phase correspondant a la
reprise des efforts par la matrice et une seconde phase associée au changement de pente sur la
courbe Force-fleche, cette phase correspond a la reprise et redistribution des efforts vers les
renforts textiles.
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j g A

Rupture fragile dalle non renforcée Comportement multifissurant et ductile dalle
TRC de référence

Figure 1V-7 Illustration comportement d’une dalle renforcée et non renforcée

Une fois ’efficacité du renforcement textile vérifiée, les résultats des analyses des différents
parameétres étudiés et régissant le comportement mécanique des dalles en MCP-TRC sont

présentés comme suit :

1V.3.1.1.2 Effet du taux de MPC a taux de renfort constant et température constante

Les résultats des tests de flexion trois points effectués a une température de 20°C sur les
dalles 0, 5,10 et15% MCP-TRC renforcées par 4 couche de textile Verre AR pré-imprégné
Latex (taux de renfort total de 2.6%) sont présentés figure 1VV-8

Les courbes présentées ci-dessous sont des courbes moyennes sur trois dalles testées par taux
de MCP.
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Figure 1V-8 Résultat du comportement Force vs Fleche dalles lIégeres en MCP-TRC aux
différents taux de MCP

A partir des résultats présentés figure 1V-8, il peut étre constaté que la capacité portante des

dalles décroit avec I’augmentation du taux de MCP.

En analysant plus en détail les courbes force vs fleche, il peut étre déduit que :

-La force reprise ainsi que la rigidité en flexion en phase I, essentiellement associées aux
performances mécaniques de la matrice sont atténuées en augmentant la teneur en MCP. Cela
est d0 a une dégradation des performances mécaniques des matrices en MCP-mortier avec
I’augmentation du taux de MCP ajouté conformément a ce qui a été vu lors du chapitre II

(section 11.3.1).

-En phase Il, il peut étre remarqué que les dalles 0, 5,10% MCP-TRC présentent des fleches a
la rupture quasi identiques alors que pour la dalle 15% MCP-TRC, une fleche a la rupture plus
importante a été remarquée. Cela s’explique par le mode de rupture particulier de cette
derniére survenu par délaminage initié au niveau de I’espace interlaminaire entre les deux
couches inférieures de renfort les plus sollicitées en traction en portion tendue de la dalle 15%
MCP-TRC (voir figure 1V-10) alors que le mode de rupture des dalles 0,5 et 10% MCP-TRC

est survenu par écrasement de la matrice en face supérieure comprimée (voir figure 1\V-9).
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TRC de référence rupture par écrasement 504 MCP-TRC rupture par écrasement de
de la matrice la matrice

10% MCP-TRC rupture par écrasement de la matrice

Figure 1VV-9 Rupture par écrasement de la matrice en face comprimée des dalles 0,5 et 10%
MCP-TRC
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Figure 1V-10 Ensemble de photos montrant la rupture par délaminage de la dalle 15% MCP-
TRC

Les résultats caractéristiques des tests de flexion trois points sur dalles MCP-TRC aux
différents taux de MCP et renforcées par 4 couches de renfort présentés ci-dessus sont

résumés tableaux 1VV-1

Dalle TRC de 5% MCP-TRC | 10% MCP-TRC 15% MCP-
référence TRC
Force a la premiere 9763390 7175280 4700+180 2890+120
fissure (N)
Force a rupture (N) 31020+1200 25000850 192004670 97004510
Fléche a rupture 22.9+0.8 23.3+0.7 23.1+0.7 36.1+2.1
(mm)

Tableau 1V-1 Résultats des tests de flexion sur dalles MCP-TRC aux différents taux de MCP
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Il peut étre conclu a partir de I’analyse des résultats présentés tableau V-1 que malgré la
dégradation des principaux indicateurs de performances mécaniques des dalles MCP-TRC
avec 1’augmentation du taux de MCP, le caractére ductile et multifissurant ainsi que la
cinétique de transfert de charge ‘matrice/textile’ des composites MCP-TRC permettent aux
dalles MCP-TRC d’atteindre des capacités portantes a rupture largement supérieures aux
forces transmises a I’apparition de la premiere fissure (3.5 fois pour la dalle 5% MCP-TRC, 4
fois pour la dalle 10% MCP-TRC et 3.3 fois pour la dalle 15% MCP-TRC) et des fleches a
rupture largement supérieures a la fleche a I’apparition de la premiére fissure (de 1’ordre de 20
a 80 fois) , ce qui est trés intéressant en vue d’une future application des dalles MCP-TRC en
tant que dalles porteuses.

Les courbes force appliquée F en fonction de la déformation axiale € en face tendue a mi-

. i g d
portée des dalles sont présentées figure 1V-11, avec € = L

d est 1’allongement en face tendue mesuré par le capteur LVDT placé a mi- portée en face

tendue et L la longueur de mesure des capteurs LVDT= 200 mm

35000

—Dalle TRC de réference
30000
/ I ——Dalle 5% MCP-TRC

25000 ——Dalle 10% MCP-TRC

/ / ——Dalle 15% MCP-TRC
20000 / /
15000 / ///
10000 -\ / ;"\j

—> palier : occurence du delaminage

Force appliquée (N)

0 T T T T T T T 1
0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07

o

Deformation face tendue € (mm/mm)

Figure 1V-11 Courbes Forces vs déformation axiale face tendue

A I’image des courbes présentées (Force vs fléche), les courbes (Force vs déformation axiale
face tendue) sont divisées en deux phases, une phase | a rigidité élevée correspondant a

I’allongement en zone tendue de la matrice non fissurée en fonction de la force appliquée,
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puis une phase II a rigidit¢ beaucoup moins ¢levée correspondant a 1’allongement en face
tendue lors de la phase de fissuration de la matrice et du transfert de charge ‘matrice/textile’.
Cela confirme que le comportement global non linéaire (Force vs fleche) des dalles MCP-
TRC est directement lié au comportement non-linéaire en traction du composite MCP-TRC en

zone tendue.

L’allongement mesuré dans la phase II est essentiellement 1i¢ & I’ouverture et 1’espacement
des fissures lors de I’endommagement de la matrice et du transfert de charge vers le textile.
La pente de la courbe (Force vs déformation axiale face tendue) en phase Il est directement
liée au taux de travail en rigidité Tz du renfort et au degré de mobilisation du renfort textile

(les différents taux de travail du textile des dalles MCP-TRC seront évalués ci-dessous).

Le palier identifié sur la courbe (Force vs déformation axiale face tendue) pour la dalle 15%
MCP-TRC a une force d’environ 10000 N est di a ’occurrence d’un délaminage dans les
couches interlaminaires entre textiles qui induit un palier de force transmise alors que la
déformation comptabilisée au méme moment (lors du palier de force) par le capteur LVDT est

due au glissement interlaminaire entre couches de textile (voir figure I1\V-11 et figure 1V-10).

Etant donné le fait que le taux de renfort des dalles MCP-TRC en zone tendue est similaire au
taux de renfort des composites MCP-TRC caractérisés lors des essais de traction (chapitre 1lI,
section 111.3.1.3), le taux de sollicitation en déformation du renfort textile peut donc étre
évalue par le ratio entre la déformation axiale maximale en zone tendue des dalles 0,5 et 10 et
15 % MCP-TRC et la déformation axiale a la rupture issue des lois de comportement en

traction directe des composites MCP-TRC.

Le taux de sollicitation en déformation du textile (T;) est donc défini comme suit :

€
T€= max,test AVEC

EMCP-TRC

€max test - déformation maximale en zone tendue des dalles en MCP-TRC.

Emcp—_TRc: déformation maximale en traction des composites MCP-TRC lors des essais de

traction (chapitre 111, section 111.3.1.3).

Le tableau 1V-2 résume le taux de sollicitation en déformation T, du textile pour les dalles

0,5 ,10 et 15% MCP-TRC. Il convient de souligner que les taux de sollicitation donnés
tableau 1V-2 sont a titre indicatif, et que le mode de sollicitation en traction directe (ou

I’effort transmis aux couches de renfort textile se distribue plus équitablement entre couches
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de textile) differe du mode sollicitation en flexion (ou la distribution des forces entre couches

de renfort est fortement tributaire de la position du renfort textile au niveau de 1’épaisseur de

la dalle).
Dalle TRC de réference 5% MCP-TRC | 10% MCP-TRC 15% MCP-TRC
T (%) 88 85 85 86 (avant delaminage)

Tableau 1VV-2 Taux de sollicitation en déformation du textile des dalles MCP-TRC

Le gain en capacité portante di au renfort textile défini comme étant la force transmise entre

I’initiation de la fissuration de la matrice MCP-mortier et la rupture de la dalle pour chaque

taux de MCP est présenté figure 1V-12

Gain de resistance attribué au renfort textile (N)

25000

20000

15000

10000

5000

<E\

\

5

10

Taux de MCP en %

15

Figure 1V-12 Gain en capacité portante d0 au renfort textile en fonction du taux de MCP

Il peut étre constaté que le gain en capacité portante d0 au renfort textile décroit avec

I’augmentation du taux de MCP dans les dalles, cela est synonyme d’une dégradation de

I’interaction ‘matrice/textile’ avec 1’augmentation du taux de MCP. De surcroit la rupture par

délaminage de la dalle 15% MCP-TRC est synonyme d’une dégradation de la résistance au

cisaillement au niveau de la couche interlaminaire.

Afin d’évaluer le taux de travail en rigidité du renfort textile et étant donné le mode de

sollicitation particulier en flexion des dalles, le modéle analytique inspiré des travaux de

Blom et Wastiels [108] décrit ci-dessous a été utilisé :

Les hypotheses principales permettant de décrire I’état de contrainte et déformation dans une

section de dalle au cours de 1’essai de flexion sont les suivantes :
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-Distribution lineaire des déformations normales dues a la flexion des dalles (les sections

transversales des dalles restent planes lors de la flexion).

-L’ordre de grandeur des déformations reste assez faible pour étre considéré en petite

déformation

- La position de I'axe neutre évolue dans la section transversale des dalles lors de la fissuration

du mortier et de la transmission des contraintes au textile sous flexion.

-La loi de comportement de la portion de section de dalle soumise a la compression est
considérée élastique linéaire jusqu’a rupture (cette hypothése n’est valide que dans une
certaine mesure. Il a été fait en sorte d’évaluer le taux de travail en rigidit¢é Tg dans le

domaine de validité de cette hypothése).

-La distribution des contraintes dans la portion de section des dalles soumise a la traction est
considérée tri-linéaire en accord avec les résultats des tests expérimentaux en traction sur
composites MCP-TRC.

En considérant les hypothéses ci-dessus, la distribution des déformations et contraintes dans

une section de dalle en phase de reprise d’effort par le renfort textile est décrite figure 1V-13

€c O,
4

EFMF-CF OFMF-CF
Etat de déformation Etat de contrainte

Figure 1V-13 Etat de déformation et de contrainte dans une section de dalle lors de la phase
de reprise des efforts par le renfort textile

Les symboles epymr et epmp SONt les déformations caractéristiques respectivement au debut et
a la fin de la multifissuration en traction du composite MCP-TRC associé a chaque dalle (ils

varient en fonction du taux de MCP de la dalle).
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omrp €St la contrainte caractéristique (considérée constante a visée de simplification
mathématique) correspondant a la phase de multifissuration de la matrice en phase Il-a dans la
loi de comportement du composite MCP-TRC en traction (voir chapitre Ill, section
111.3.1).Cette hypothése a également été considérée dans le modele ACK [109]

ermr—cr et Opmr—cr SONt respectivement la déformation et la contrainte assignées a la face de

la dalle sollicitée en tension maximale en phase de reprise d’effort par le textile.
g. est la déformation en compression de la face supérieure de la dalle.
a est la distance entre I’axe neutre et la face supérieure comprimée de la dalle

Les équations de compatibilité géométrique donnent

EDMF _ &c (IV-1)

b a
Ec EFMF
< =—=— (IV-2
a h-a-b, ( )

b+b;+a =h (1v-3)
L’équation d’équilibre des forces donne :

2
a OMF
Ec €ppmpe =b +b,oppt
C ¢FMF CFZ(h—a) 2 1YMF

by
(ermr-cr — €rmF) TE Etextile S Vrerr (IV-4)
L’équation d’équilibre des moments au niveau de 1’axe neutre donne :

as OMF b1
E- ¢ + b? + oyeb, (= +b) +
C FMF-CF 3 o 3 MF 1(2 )

(h-a- b3_2) (eemr-cr — €rMF) TE Etextile bz_z Vierr =M (IV-5)
Ou
E¢ est le module d’Young de la matrice utilisée dans les dalles MCP-TRC.
Etextile €St le module de rigidité du textile.
Vrefs €St le taux de renfort volumique effectif dans le sens des fils de reprise d’efforts.
Ty est le taux de travail en rigidité du textile a déterminer.

M est le moment appliqué sur la dalle .

Les parameétres epyr , €pmp €t oMmp SONt tirés directement des lois de comportement des

composites MCP-TRC en traction directe en fonction du taux de MCP (section 111.3.1.3).
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Le systétme d’équations (IV-1, 2, 3,4,5) peut étre résolu et le taux de travail en rigidité
déterminé une fois le jeu de paramétres (&. , egmp—cr ) représentant les déeformations dans les
fibres extrémes tendue et comprimée déterminées pour une force F donnée. Cela peut se faire
grace au capteur LVDT placé au niveau de la face tendue des dalles MCP-TRC & une distance
de 1/3 la portée de la dalle par rapport a I’appuis et a la jauge de déformation placée au niveau
de la face comprimée également a une distance de 1/3 la portée de la dalle par rapport a
I’appuis. D¢s lors, le jeu de données de déformations extrémes (g; , Egmp—cp ) SUF Une méme

section de dalle durant le test de flexion est connu

Les valeurs des déformations en face tendue et en face comprimée dans la section située a une
distance de 1/3 la portée de la dalle par rapport a I’appui (g, , €gmp—cr ) €n fonction de 1’effort

appliqué pour chaque dalle MCP-TRC sont présentées figures 1V-14 et 15

35000

/™ —Dalle TRC de réference

30000
l
——Dalle 5% MCP-TRC
25000 ,
/ / —Dalle 10% MCP-TRC
20000
/ / —Dalle 15% MCP-TRC
15000 /

10000 ,\\\

0 T T T T T 1
0,01 0,02 0,03 0,04 0,05

Force appliquée (N)

o

Deformation face tendue € (mm/mm)

Figure 1VV-14 Déformation de la face tendue au tiers de la portée pour chaque dalle
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Deformation face comprimée £ (mm/mm)

Figure 1VV-15 Déformation de la face comprimée au tiers de la portée pour chaque dalle

Ainsi pour chaque dalle MCP-TRC, le systéme d’équations (IV-1, 2, 3, 4,5) a été résolu pour
trois jeux de données (g, , epmr—cr ) différents et les paramétres b,b,, b,, a et le taux de
travail Tg déterminés. Le taux de travail final pour chaque dalle en MCP-TRC étant donnée la
dispersion modérée des résultats est la moyenne des taux de travail pour les trois jeux de
données sélectionnés.

Il convient également de souligner que pour chaque jeu de données (g, , egmr—cr) Sélectionné,
il a été vérifié que la déformation de la matrice en face comprimée &, était bien dans la phase
de comportement élastique de facon a étre dans la plage de validité totale du modéle

analytique et en accord avec les hypotheéses de bases.

Les résultats en termes de valeurs moyennes du taux de travail en rigidité du renfort textile
des dalles MCP-TRC en fonction du taux de MCP sont résumés figure 1VV-16.
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Figure 1V-16 Taux de travail en rigidité du renfort textile des dalles MCP-TRC

La baisse du taux de travail en rigidit¢ du renfort textile des dalles avec I’augmentation du
taux de MCP est en accord avec les résultats des analyses du chapitre 111 sur la caractérisation
des composites MCP-TRC. Cela confirme la dégradation de [I’intensité d’interaction
‘matrice/textile’ avec I’augmentation du taux de MCP, qui s’explique par une réduction de la
surface d’interaction ‘matrice/textile’ due aux désordres causés par le MCP a 1’échelle de

I’interface ‘matrice/textile’ et également au niveau des couches interlaminaires.

L’évolution de 1’énergie dissipée (aire en dessous des courbes Force vs fleche, figure 1V-8)
ainsi que 1’espacement moyen entre fissures successives en face tendue pour les dalles MCP-
TRC aux différents taux de MCP sont présentées figure 1VV-17. La disposition des fissures est

également présentée figure 1V-18.

L’augmentation de 1’espacement moyen entre fissures avec le taux de MCP, et I’énergie
dissipée ayant la tendance inverse confirment la dégradation de I’interaction ‘matrice /textile’
ainsi que le transfert de charge associé a cette interaction a mesure que le taux de MCP

augmente.

227



6 500
£ 4
o - 450
(7]
g s i
@ - 400
v
o]
: —
5 - 350 @
(7] —

4 S
b4 o
()]
5 $ - 300 =
a ()]
&= S 250 s
g’ 2
5 : =
c - 200 g
(] —
g 2 g
g — \‘ - 150 2

- Ll

"qé; # Espacement moyen entre fissures
£ - 100
o 1 TS
S A Energie dissipée
o - 50
w

(] ; ; ; 0

) 10 15
Taux de MCP en %

Figure 1V-17 Espacement moyen entre fissures successives et énergie dissipée pour chaque
dalle

Dalle TRC de référence Dalle 5% MCP-TRC
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Dalle 10% MCP-TRC Dalle 15% MCP-TRC

Figure 1VV-18 Disposition des fissures Dalle TRC-MCP en face tendue

1V.3.1.1.3 Effet du taux de renfort a taux de MCP constant et température constante

Les résultats des tests de flexion trois points en termes de courbes moyennes sur trois dalles
(force vs déflection a mi- portée) et (force vs déformation axiale en face tendue a mi- portée)
effectués a une température de 20°C sur la dalle 10% MCP-TRC renforcée par respectivement
2, 4 et 6 couches de textile Verre AR pré-imprégné Latex sont présentés respectivement
figures 1V-19 et figure 1V-20

35000

=—10% TRC-MCP (2 couches)
30000 /\M
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25000
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Figure 1V-19 Courbes force vs fleche dalle 10% MCP-TRC en fonction du taux de renfort

229



35000

—10% TRC-MCP (6 couches)

i \

30000 \
——10% TRC-MCP (4 couches) /
25000

E =—=10% TRC-MCP (2 couches)
N
S 20000
Z
g 15000 //
(]
O
S
o S e
&L 10000 ~—
5000 -
0 T T T T T T 1
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07

Déformation face tendue € (mm/mm)

Figure 1\VV-20 Courbes force vs déformation face tendue a mi-portée dalle 10% MCP-TRC en
fonction du taux de renfort

Il peut étre constaté une augmentation de 61% en capacité portante et de 30% en fleche a la
rupture lors du passage de 4 a 6 couches de textile, le mode rupture est dd a une ruine par
écrasement de la matrice en face supérieure comprimée (figure 1V-21) pour les deux

configurations (a 4 et 6 couches de textile).

L’augmentation en capacité portante et en fleche a la rupture lors du passage de 4 a 6 couches
de textile s’explique par la position de I’axe neutre plus basse pour la dalle a 6 couches de
renfort ce qui induit donc un niveau de sollicitation moindre pour la matrice en face

comprimée.

Le passage de 4 a 2 couches de textile entraine une baisse en capacité portante. De plus
I’occurrence d’un pull out ‘textile/matrice’ a mi-portée au niveau du renfort textile le plus
sollicité en traction pour la dalle renforcée par 2 couches a été remarqué, ce qui explique la
difference avec la dalle renforcée par 4 couches en termes de fleche a la rupture. Le mode de
rupture de la dalle renforcée par 2 couches de textile est dii a un pull out du textile suivi d’une

ruine par écrasement en face supérieure comprimée (figure 1V-21).
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4 couches de renfort, rupture par écrasement
de la matrice en face comprimée

6 couches de renfort , rupture par écrasement
de la matrice en face comprimée

2 couches de renfort -Rupture par pull out textile /matrice

suivi d’une ruine par écrasement de la matrice en face
comprimée

Figure 1V-21 Mode de rupture dalle 10% MCP-TRC aux différents taux de renforts
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Les résultats des tests de flexion sur dalles 10% MCP-TRC aux différents taux de renforts en

termes de force et fleche a rupture, taux de travail en rigidité, espacements moyen entre

fissures successives (la disposition des fissure est présentée figure 1V-22) et énergie dissipée

sont résumeés tableau V-3

Dalle 10% MCP-TRC

2 couches de Textile

4 couches de Textile

6 couches de Textile

Force a rupture (N) 104004312 19000£570 31200+1000
Fléche a rupture (mm) 27.5£1.0 21.7£1.0 30.5%1.2
Taux de travail en
rigidité(%6) 16.4+1.0 48.3+1.9 74.1+2.5
Espacement fissures (cm) 4.53+0.2 3.3£0.2 2.6%0.2
Energie dissipée (J) 190+6.0 27015.0 540+10

Tableau 1VV-3 Résultats des tests sur dalles 10% MCP-TRC aux différents taux de renfort

2 couches de renfort

4 couches de renfort

6 couches de renfort

Figure 1V-22 Disposition des fissures dalle 10% MCP-TRC aux différents taux de renforts
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L’augmentation du taux de travail, la diminution de I’espacement moyen entre fissures ainsi
que I’augmentation de 1’énergie dissipé en augmentant le taux de renfort textile dans les dalles
10% MCP-TRC sont attribuées a une augmentation de la cinétique de transfert de charge
‘matrice/textile’ qui est elle-méme due a une augmentation de la surface d’interaction entre la

matrice en MCP-mortier et le renfort textile existant.

1V.3.1.1.4 Effet de la température a taux de MCP constant et taux de renfort constant

Les résultats des tests de flexion trois points en termes de courbes moyennes (force vs
déflection a mi-portée) et (force vs déformation axiale en face tendue a mi-portée) sur dalles
10% MCP-TRC renforcées par 4 couches de renfort textile dans les deux configurations
suivantes : dalles maintenues a une température de 20°C puis testées a la méme température et
dalles chauffées a une température de 40°C pendant 24 h puis testées apres leur retrait de

I’étuve sont présentés respectivement figures 1V-23 et 1V-24.
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——Dalle TRC 10% MCP 40°C
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Figure 1V-23 effet de la température sur le comportement Force vs fleche des dalles 10%
MCP-TRC
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Figure 1VV-24 effet de la température sur le comportement Force vs déformation face tendue
a mi-portée des dalles 10% MCP-TRC

A partir des résultats présentés figures 1V-23 et 24, on remarque une légére chute de la force
a I’apparition de la premiére fissure ainsi qu’une dégradation de la capacité portante a rupture
de 21% pour la dalle 10% MCP-TRC chauffée a 40° par rapport a la dalle maintenue a 20°C.
De surcroit on constate que le mode de rupture de la dalle chauffée a 40°C intervient par
délaminage initié entre les deux couches inférieures de textile les plus sollicitées en traction
(voir figure 1V-25) a une force de 15000N (alors que le mode de rupture des dalles 10%
MCP-TRC maintenues a 20°C intervient par écrasement de la matrice en face comprimée). Le
délaminage se confirme en analysant 1’évolution de la déformation en face tendue a mi-
portée, ou est constaté un palier de force a 15000N a déformation croissante. La déformation
mesurée par le capteur LVDT lors du palier de force (figure 1V-24) est due au glissement

interlaminaire a force quasi constante.

L’analyse plus détaillée de la figure 1V-24 permet également de constater pour la dalle
chauffée a 40°C une baisse de 30% de la rigidité en phase Il (sur la courbe force vs
déformation zone tendue) qui est directement proportionnelle au taux de travail en rigidité du
renfort textile. La dégradation du transfert de charge ‘matrice/textile’ (baisse du taux de
travail en rigidité) en plus de la baisse de la résistance au cisaillement de la couche

interlaminaire (rupture par délaminage) pour la dalle 10% MCP-TRC chauffée a 40°C sont
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dues a I’effet de la microfissuration créée (au niveau de I’interface + dans la couche inter
laminaire) par expansion du MCP suite au changement de phase solide-liquide. Ces
constatations sont en accord avec les résultats de I’analyse de 1’effet de la température sur le

comportement en traction des composites MCP-TRC (vu chapitre 111, section 111.3.1.3)

Rupture par délaminage dalles 10% MCP-TRC chauffées & 40°C

Figure 1V-25 Mode de rupture des dalles 10% MCP-TRC dans les deux configurations de
conditionnement en température

Les résultats des tests de flexion sur dalles 10% MCP-TRC dans les deux configurations de

conditionnement en température en termes de force et fleche a rupture, taux de travail en
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rigidité, espacements de fissures (la disposition des fissure

énergie dissipée sont résumés tableau 1V-4

est présentée figure

1V-26) et

Dalle 10% MCP-TRC Testée a 20°C Testée a 40°C
Force a rupture (N) 19000+570 14800+450
Fléche a rupture (mm) 21.7+£1.0 26.01+1.0
Taux de travail en
rigidité(%) 48.3+1.9 33.2+1.2
Espacement fissures (cm) 3.310.2 4.2+0.3
Energie dissipée (J) 270£5.0 247+4.5

Tableau 1V-4 Résultats des tests sur dalles 10% MCP-TRC dans les différentes
configurations de conditionnement en température

L’espacement moyen entre fissures successives en face tendue plus faible ainsi que le taux de

travail du textile plus élevé (de 30%) pour la dalle maintenue a 20°C par rapport a la dalle

chauffée a 40°C (tableau IV-4 et figure 111-26) confirment également une dégradation du

transfert de charge a I’interface ‘matrice/textile’ pour la dalle chauffée a 40°C.

Dalle 10% MCP-TRC chauffée a 40°C

Dalle 10% MCP-TRC maintenue a 20°C

Figure 1V-26 Disposition des fissures dalles 10% MCP-TRC dans les deux configurations de
conditionnement en température
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1V.3.1.2 Volet modélisation numérigue du comportement mécanique des dalles

La proposition de modéles numériques ayant la capacité de prédire le comportement des
dalles et panneaux MCP-TRC est primordiale en vue d’une future application de ces modéles
dans le cadre de dimensionnement aux états limites et de promouvoir les structures en MCP-
TRC.

1V.3.1.2.1 Présentation du modele

Le logiciel commercial ABAQUS [110] a été mobilisé pour modéliser le comportement
mécanique des dalles légéres MCP-TRC. Une modélisation 3D prenant en compte la forme
parallélépipéde des dalles a été adoptée. La figure 1\VV-27 illustre la géométrie et maillage des
dalles modélisées sur interface interactive ABAQUS ou des éléments de type 3D stress
C3D8R ont été utilisés avec une taille d’arréte de maille de 2 cm dans le sens de la portée des

dalles (issue d’une étude d’optimisation sur la taille du maillage)

La dalle est en appuis simple par blocage des nceuds situés a ’extrémité droite et gauche dans
le sens Z et sur toute la largeur de la dalle (distance entre appuis de 570 mm comme lors de
I’expérimentation). Le chargement est appliqué en déplacement imposé et en quasi statique a

0.2 mm/min sur les nceuds centraux de la dalle et sur toute sa largeur.

Figure I\V-27 Géométrie et maillage des dalles modélisées

Aucune représentation géométrique n’a été faite pour le textile de renfort, dans la mesure ou
I’apport du textile de renfort sera pris en compte directement dans la loi de comportement

utilisée (Approche composite) pour simuler le comportement des dalles.

En effet, la loi de comportement utilisée pour approcher le comportement des dalles est la loi
Concrete Damaged Plasticity (CDP) implémentée sous ABAQUS/IMPLICIT.
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La loi CDP permet la description du comportement inélastique du béton a la fois en traction et
en compression. Elle permet également de capturer les effets irréversibles associés aux
mécanismes de fissuration se produisant dans le béton sollicité aussi bien en traction qu’en

compression.

Les relations contraintes—déformations qui permettent d’introduire I’endommagement dans le

cadre de la loi de comportement CDP sont les suivantes (figure 1V-28) :
ot = (1- do)Eo (& - €Py) (IV-6)
oc = (1- dc)Eo(ec - €Pc) (IV-7)
Avec d¢ = f (€P¢,0) et dc =f (ePc,0).

di, dc sont respectivement les variables d’endommagement en traction et compression du
béton.

Ot ,0c sont respectivement les contraintes de traction et de compression lors du chargement.
Eo est le module d’élasticité initiale du béton.

€P¢, P sont respectivement les déformations plastiques en traction et compression

0 est la température

@

Figure 1\VV-28 Comportement des bétons en (a) traction et (b) compression selon la loi CDP
implémentée sous ABAQUS

L’initiation du comportement non linéaire du béton dans le modele CDP est basée sur la
fonction de plastification proposée par Lubliner et al [111] et tenant compte des ajustements
proposés par Lee et Fenves [112], quant aux évolutions distinctes de la résistance a la

compression et traction a I’occurrence de la plastification.
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La fonction de plastification exprimée en fonction des contraintes effectives est donnée par

1’équation suivante (figure 1V-29):

F= ﬁ (@ —3ap + B(Splxo'max)'Y(_o-max)) 'OTC(ECZ')[) <0 (Iv-8)

(9bo / Tc0 ) —1 Fo(el) 3(1-Kc)
Avec ot = B= =2 (1-0)-(1+a), y = —=
2(0po/0c0)— 1 p a_t(s?l)( )-( )Y (2K¢c -1)

p= — étrace(?s) , p est la pression hydrostatique exprimée en contrainte effective.

_ 3 - : . . _ VR
q= \/; (5: 5),q est la contrainte effective de Von mises, S est la partie déviatorique

du tenseur des contraintes effectives

a_c(efl) contrainte effective de compression, a_t(sf’) contrainte effective de traction,

(0‘ ) contrainte effective principale maximale, Ibo limite élastigue de compression
max o
c0

équibiaxiale sur limite élastique de compression uniaxiale, K. est le rapport entre I'invariant

de mises sur le méridien de traction et sur le méridien de compression K-~0.666 .

" 4G
uniaxial tension T2

1 = _ A \

T @ 3P + B3,) =00 ~ .

biaxial
tension

) - — A
15 (@-3ep +PBo,) =0

-

biaxial compression -

aj
g
ol
w
a
8

Figure 1VV-29 fonction de plastification, loi de comportement CDP sous ABAQUS

La loi d’écoulement de la loi CDP est une fonction hyperbolique G de Drucker-Prager avec

G J (¢ orotangp)? + G -P tangy

239



Y est I’angle de dilatation mesuré dans le plan p-q & haute pression de confinement et ¢ est

I’excentricité de la surface potentielle dans le domaine plastique.
e . e e . 3G : . .
La loi d’écoulement plastique s’écrit P! = A 5 avec A multiplicateur plastique.

L’utilisateur du logiciel ABAQUS et de la loi CDP doit définir point par point les lois de
comportement en traction et compression (o, €) du béton constituant la structure a modéliser.

Ces lois de comportement sont généralement issues d’essais expérimentaux.

La definition des lois de comportement en traction et compression permettra ensuite au

logiciel de calculer la fonction de plastification (Yield surface).

Cependant, la loi de comportement CDP a été initialement développée et implémentée sous
ABAQUS pour modéliser le comportement du béton sans renfort en prenant en compte son
caractere élastique fragile en traction et élasto-plastique avec endommagement en

compression

L’utilisation de la loi CDP a été détournée dans le cadre de cette étude pour la modélisation
du comportement mécanique des dalles MCP-TRC comprenant un comportement élasto-
plastique avec écrouissage et endommagement en traction (dd a I’effet du renfort textile) et

élasto-plastique avec endommagement en compression.

Pour cela et afin de tenir compte de I’effet du renfort textile, la loi de comportement tri-
linéaire issue des essais expérimentaux en traction (avec imprégnation Latex) sur composite
MCP-TRC (en fonction du taux de MCP dans la dalle) a été introduite point par point lors de
la définition de loi de comportement de la dalle en traction .Aussi, la loi de comportement de
la matrice MCP-mortier en compression (en fonction du taux de MCP dans la dalle) a été
introduite point par point pour définir la loi de comportement de la dalle en compression .

Par exemple pour la dalle 10% MCP-TRC (dont le comportement a été modélisé pour valider
le modeéle proposé), la loi de comportement du composite 10% MCP-TRC (voir figure 1V-30)
a été introduite point par point pour définir la loi de comportement de la portion tendue de la

dalle durant le chargement.
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Figure 1V-30 Loi de comportement en traction de la portion tendue de la dalle (loi de
comportement du composite 10% MCP-TRC (avec pré-imprégnation en traction)

La loi de comportement de la matrice 10% MCP-mortier en compression a également été
introduite point par point pour définir la loi de comportement de la portion comprimée de la
dalle (figure 1\V-31).

35

e \
N
/7

0 T T T T
0 0,001 0,002 0,003 0,004

Contrainte de compression (MPa)

Déformation (mm/mm)

Figure 1V-31 Loi de comportement de la portion comprimée de la dalle (loi de
comportement de la matrice 10% MCP-mortier en compression)

1VV.3.1.2.2 Validation du modéle

Le modéle numérique proposé a été comparé au résultat expérimental sur dalle 10% MCP-
TRC renforcée par 4 couches de renfort (maintenue et testée a 20°C) en termes de force vs
fleche a mi-portée. Les deux courbes (expérimentale et numérigque) sont présentées figure 1V-
32
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Il peut étre remarqué une trés bonne concordance entre le résultat prédit par le modéle
numérique et le résultat de I’expérimentation, de surcroit le mode de rupture par écrasement
en face supérieure de la dalle a également été prédit par le modele. En effet une concentration
de déformations plastiques induisant la rupture en face comprimée a une force F= 1990 N a

bien été détectee par le modele (voir figure 1V-33).

25000
20000
z
@
8 15000
.g- W
a
o
©
§ 10000
2 ——Expeimental dalle 10% MCP-TRC
5000 —Modéle numérique dalle 10% MCP-TRC
0 T T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35 40
Fléche (mm)

Figure 1V-32 Confrontation du résultat du modéle numérique vs résultat expérimental en
termes de Force vs fleche a mi-portée

Concentration des déformations
plastique en face comprimée et
rupture par écrasement

PE, PE11
(Avg: 75%)
+3.773e-02
+3.343e-02
+2.913e-02
+2.483e-02
+2.054e-02
+1.624e-02
+1.194e-02
+7.638e-03
+3.339%e-03
-9.603e-04
-5.259e-03
-9.559¢e-03
-1.386e-02

PE11 : déformation plastique axiale
en face comprimée

Figure 1\VV-33 Mode de rupture par écrasement prédit numériquement
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La phase de multifissration de la matrice MCP-mortier en face tendue et la phase de
transmission de I’effort au renfort textile sont également détectées numériquement par le

modéle.

Pour la phase de multifissuration de la matrice MCP-mortier, la variable d’endommagement
“DAMAGET”’ détecte I’occurrence de ’endommagement au niveau de la matrice a chaque
fois que la contrainte en zone tendue atteint la limite élastique de la matrice, cette variable est
proportionnelle au niveau de déformation inélastique en zone tendue. La figure 1V-34 illustre

I’évolution de cette variable au cours du chargement.

DAMAGET

(Avg: 75%)
+2.472e-01
+2.266e-01
+2.060e-01
+1.854e-01
+1.648e-01
+1.442¢-01
+1.236e-01
+1.030e-01
+8.23%-02
+6.180e-02
+4.120e-02
+2.060e-02
+0.000e+00

A-variable d’endommagement DAMAGET a F= 5000 N (initiation de I’endommagement)

DAMAGET

(Avg: 75%)
+8.000e-01
+7.333e-01
+6.667e-01
+6.000e-01
+5.333e-01
+4.667e-01
+4,000e-01
+3.333e-01
+2.667e-01
+2,000e-01
+1.333e-01
+6.667e-02
+0.000e+00

C-variable d’endommagement DAMAGET a F=9000 N (phase de reprise d’effort par le
textile)
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DAMAGET
(Avg: 75%)
+8.000e-01

L ¥5333e-01
+4.667e-01

+2.000e-01
+1.333e-01
+6.667e-02
+0.000e+00

c-variable d’endommagement DAMAGET a rupture F= 19990 N

Figure 1VV-34 Variable d’endommagement en traction durant le chargement (10% MCP-TRC)

Le transfert de charge au renfort textile se traduit numériquement par I’apparition d’une
déformation plastique en zone tendue, cette déformation plastiqgue correspond a la
déformation d’allongement du renfort textile. La figure 1V-35 illustre 1’évolution de la
déformation plastique en face tendue le long de la portée de la dalle a rupture, une
déformation de 0.042 a été prédite par le modéle a la rupture, ce qui correspond a un écart de

7% par rapport aux constatations expérimentales.

PE, PEL1 PE11 : déformation plastique axiale en face
(Avg: 75%)

tendue = 0,042 représentant la déformation
+4.28%-02

+3.788¢-02 / axiale du renfort textile (écart de 7% entre la
3.287e-02 . . , . ,
+2.7860.02 simulation  numérique et le  résultat
IR expérimental)
+1.284e-02 7
+7.831e-03
+2.823e-03
-2.185e-03
-7.193e-03
-1.220e-02

0D Varebke DAIGE 023 Maex/Surgent 614

Sies: St
.
Bimar v
fihy

SepTeme = 6147
=
Telaimaias Sele Faciss: +1.000e400

x
b3

Figure 1VV-35 Déformation plastique en face tendue a rupture
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Le modele adopté peut étre considéré comme validé. Son exploitation plus approfondie est de
nature a mieux saisir les singularités de comportement, et surtout de s’affranchir, dans une
large part, de campagnes expérimentales couteuses et parfois fastidieuses en vue d’une

optimisation mécanique aboutie.

1VV.3.2 Performances thermiques des dalles

1VV.3.2.1 Volet expérimental

Les résultats des tests d’inertie thermique sur dalles (1010 mmx1010 mmx45 mm) de type
10% MCP-TRC et dalle TRC de référence en termes de température de surface des
¢chantillons testés et température d’air au niveau de I’enceinte froide (coté froid) suite au
scenario décrit section 1V.2.2.3 (chauffage de 17 a 45°C dans ’enceinte chaude, 1’enceinte

froide est libre de toute sollicitation) sont présentés figure 1VV-36 ci-dessous :

Les courbes présentées ci-dessous sont des courbes moyennes sur deux échantillons testés

pour chaque configuration de dalle :

40

38 / \

36 / \
) /) T~
. /) /

30 / /

28 / / —DalleTRC de réference
26 // —nDalle 10% MCP-TRC

y /)

22 //

18 T T T T
0 5 10 15 20

Temps (heures)

Temperature de surface coté froid (°C)

-a- Température de surface des échantillons dans 1’enceinte froide
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40

38 T ——

. T T~
. /

32 / / \
30
28
/ / —Dalle TRC de référence
26

// —Dalle 10% MCP-TRC
24 //
22

20 /

18

Temperature d'air coté froid (°C)

0 5 10 15 20
Temps (heures)

-b- Température d’air dans 1’enceinte froide

Figure 1VV-36-a- température de surface des échantillons coté froid (enceinte froide) et —b-
température d’air coté froid.

On peut observer que la température de surface coté froid pour la dalle 10% MCP-TRC
(figure 1V-36-a) augmente avec une vitesse presque identique a celle de la dalle TRC de
référence dans la plage de température [18,7 -20 °C]. En contraste lorsque la température de
surface atteint [23-27°C] un net ralentissement de la vitesse d'augmentation de la température
apparait pour la dalle 10% MCP-TRC en raison du changement de phase du MCP
(augmentation de la chaleur spécifique du MCP et absorption de chaleur disponible par effet
de chaleur latente de changement de phase) alors que la vitesse d’augmentation de la

température reste inchangée pour la dalle TRC de référence.

En parall¢le, la vitesse d’augmentation de la température de l'air (figure 1V-36-b) dans
I’enceinte froide (qui représente le ressenti intérieur) présente également un ralentissement
dans la plage de température [20-24°C] pour la dalle 10% MCP-TRC alors qu'elle reste
inchangée pour la dalle TRC de référence. Le léger décalage entre les deux plages
d’occurrence du ralentissement de la vitesse d’augmentation de la température (entre les

indications des capteurs de température de surface et capteurs de température d’air c6té froid)
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est dG a un écart attribué au transfert de chaleur par convection de la surface de I’échantillon

cOté froid vers 1’air intérieur.

On peut observer que la dalle 10% MCP-TRC présente des températures de surface et d'air
aux pics inférieures a celles de la dalle TRC de reférence pendant le processus de chauffage.
En effet, des réductions de 3,6 °C pour la température de surface au pic et de 4°C pour la
température de l'air intérieur au pic sont constatées. Une partie de cette baisse en pic de
températures est attribuée au changement de phage du MCP dans la plage [23-27°C], elle est
égale a =2.5°C, le reste est imputé a la baisse de la conductivité thermique de la dalle 10%
MCP-TRC par rapport a la dalle TRC de référence (attribuée a une augmentation de la
porosité interne dans la matrice 10% MCP-mortier et a la faible conductivité thermique du
MCP méme).

Afin de comparer les capacités de stockage de chaleur des dalles TRC de référence et 10%
MCP-TRC, il convient d’analyser les flux de chaleur entrant a travers la face située coté
chaud (c6té enceinte chaude) et sortant a travers la face située coté froid (coté enceinte froide)

pour les deux configurations de dalles , ceux-ci sont présentés figures 1V-37 et 1V-38.

140

120

100 /\
/ \ ——Flux de chaleur sortant
80
/ /_\ \ —Flux de chaleur entrant
60 // \\
40 // \\
20 I \
0

v T T T T 1

10 5 20 25

Flux de chaleur dalle TRC de référence

Figure 1\VV-37 Evolution des flux de chaleur entrants et sortants dalle TRC de référence
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) / / \ \
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o
o

Flux de chaleur dalle 10% MCP-TRC (W)

-30

Figure 1VV-38 Evolution des flux de chaleur entrants et sortants dalle 10% MCP-TRC

L’analyse des flux de chaleur de la dalle 10% MCP-TRC montre un déphasage du flux sortant
par rapport au flux entrant de I’ordre de 3h au pic. Ce déphasage est attribu¢ a 1’absorption de
chaleur latente par le MCP qui retarde [’avancée du front de chaleur de la face de I’échantillon
du coté chaud (flux entrant) vers 1’autre face du c6té froid (flux sortant) . Une claire inflexion
de la courbe du flux sortant est visible entre 3.5 et 5.5 heure due a I’effet du MCP, ce

phénomeéne n’est pas observé pour la dalle TRC de référence.

L’¢évaluation de I’énergie stockée en phase de chauffage pour les deux configurations de
dalles peut étre faite en intégrant la différence entre le flux entrant et le flux sortant sur la

durée de chauffage (équation 1V-9)

tchauff
Qstockée,exp = f chantiase (q)p,entrant - (I)p,sortant) dt (1v-9)
0

Avec :
Qstockée,exp - €St la chaleur stockée expérimentale.
$p,entrant - flux entrant a travers le caisson chaud (donné par le capteur de flux du c6té chaud)

$p,sortant - TluX sortant a travers le caisson froid (donné par le capteur de flux du cote froid).
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tchautfage €St 1€ temps de chauffage.

La différence (flux entrant — flux sortant) pendant la phase de chauffage pour les deux
configurations de dalles est présentée figurelV-39. L’énergie stockée pour chaque
configuration représente 1’aire sous la courbe de différence de flux dans la figure 1V-39,

celle- ci est donnée pour chaque configuration dans le tableau 1V-5.

Le rendement Ty,er (%) de la dalle 10% MCP-TRC défini comme étant (Typer= stockéeexp.
Qstockée,théo

est également indiqué tableau 1V-5, avec Qgiockéethéo 1@ chaleur stockée théorique

(évaluée en considérant la chaleur spécifique théorique du MCP présentée (chapitre 1l, figure

I1-1) puis en effectuant un calcul numérique en considérant le méme scenario imposé aux

dalles.
Qstockée,exp dalle TRC de référence (kJ) 1105.2+42
Qstockée,exp dalle 10% MCP-TRC (kJ) 1504.8+60
Qstockée,theo dalle 10% MCP-TRC 1580
Tiner (%) dalle 100% MCP-TRC 95

Tableau 1V-5 Chaleurs stockées dans les dalles

80

A

40

)

-20

—nDalle 10% MCP-TRC

—Dalle TRC de réference

Flux de chaleur entrant- Flux de chaeur sortant (W)

Temps (heures)

Figure 1VV-39 Flux entrant-flux sortant pour les deux configurations de dalles

Il peut étre conclu aprés analyse de la figure 1VV-39 ainsi que le tableau V-5 que la dalle

10% MCP-TRC présente un gain en capacité de stockage en chaleur de 1’ordre de 30% par
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rapport a la dalle TRC de référence, et que le rendement des MCPs incorporés est quasiment
entierement conservé. Ce résultat explicitant la conservation du potentiel de stockage en
chaleur des MCPs utilisés dans le cadre de cette étude malgré I’endommagement d’une partie
des microcapsules (en accord avec les prédictions de ’analyse DSC et FTIR chapitre II) est

d’un intérét majeur en vue d’une projection dans une logique industrielle.

1VV.3.2.2 Volet modélisation numérigue du comportement thermique des dalles

1VV.3.2.2.1 Présentation du modele

Le test d’inertie thermique sur dalles 10% MCP-TRC décrit section 1V.2.2.3 a été simulé
sous logiciel ABAQUS par discrétisation aux ¢éléments finis de 1’équation de transfert de
chaleur exprimée comme suit :

IT(xt) _ Adalle dT(x,t) L dT(xt)  OT(xt)
ot CPdalle Pdalle ~ %2 dy? 9z2

1 (IV-10)

Cpaane €St la chaleur spécifique de la dalle 10% MCP-TRC (kJ. kg~1.°C™1).
Paaue €St 1a masse volumique de la dalle 10% MCP-TRC (kg.m™3).

Agane €st la conductivité thermique de la dalle 10% MCP-TRC. (W.m~1.°C™1),
T est la température sur chaque nceud de la dalle 10% MCP-TRC (°C).

La condition aux limites a chaque incrément de temps t permettant d’initié¢ les calculs de

variation de température dans chaque nceud de la dalle est la suivante :
Qconvec chaud ~ hchaud (Tair chaud ~ Tparois chaud) (|V-11).
Avec

Jconvec chaud €St le flux thermique convectif dans I’enceinte chaude crée par la source de

chaleur (les résistances chauffantes)
Tair chaua €St la température d’air a chaque incrément de temps t dans 1’enceinte chaude.

T

parois chaud €St la température de la parois de la dalle du c6té chaud a incrément t.

henhaug €st le coefficient de convection de I’enceinte chaude (évalué expérimentalement = 17

W.m=2.°C™1).
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L’effet du MCP est pris en compte lors la résolution de 1’équation (IV-10) a travers
I’intégration d’une chaleur spécifique homogene de la dalle 10% MCP-TRC Cpgane (T) qui
dépendra de la température de la dalle et donc da la chaleur spécifique du MCP (la chaleur

specifique du MCP qui augmente significativement dans sa plage de change de phase).

La chaleur spécifique homogéne de la dalle Cpgane (T) peut étre évaluée par la loi des
mélanges. En effet la conservation du MCP de son potentiel de stockage de chaleur apres son
intégration dans la matrice cimentaire (malgré I’endommagement d’une partie des

microcapsules) nous permet d’utiliser cette hypothése simplificatrice.

dealle (T) :Cpmortier (T) Nmortier T CpMCP(T) NMmcp (|V-12).

CPmortier(T) , Cpmcp (T) sont respectivement la chaleur spécifique (kJ/Kg.K) du mortier et de
la poudre de MCP (Cpucp(T) est variable en fonction de la température, voir figure 11-1)

Nmortier MMcp SONt respectivement les taux massique du mortier et la poudre MCP dans les
dalles MCP-TRC.

La chaleur spécifique homogene de la dalle 10% MCP-TRC est présentée figure 1V-40
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18 20 22 24 26 28 30 32 34
Temperature T (°C)

Figure 1VV-40 Chaleur spécifique homogene dalle 10% MCP-TRC

La conductivité thermique de la dalle 10% MCP-TRC Ag4.= 0.76 W.m~1.°C™? (évaluée

lors des tests de conductivité thermiques sur composites MCP-TRC section 111.3.3).

-Un maillage fin sur D’épaisseur de la dalle (1.01 x1.01 x0.045 m) issu d’une étude
d’optimisation (voir figure 1V-41) et grossier en surface permet de traiter le probléeme

physique en 1D (transfert de chaleur a travers 1’épaisseur de la dalle).

251



=
]

=
5]

w
<

Temperature (°C)

/

N
~

S~

N4

0

10 15 20
Temps (heures)

Scénario imposé coté chaud

Agrandissement

Maillage dalle (maillage fin
dans I’épaisseur)

Figure 1V-41 Géométrie et maillage dalle 10% MCP-TRC

1V.3.2.2.2 Validation du modéle

Le résultat du test d’inertie thermique sur dalles 10% MCP-TRC en termes de température

d’air coté froid (le ressenti intérieur) est comparé au résultat du modéle numérique sur la

figure 1V-42
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Figure 1V-42 Comparaison résultat expérimental vs résultat numérique en termes de
température d’air enceinte froide
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A partir une de la figure 1V-42, il peut étre constaté une tres bonne concordance entre le
modéle numérique et le résultat expérimental ce qui valide 1’approche utilisée qui considere la

dalle avec une chaleur spécifique homogene évaluée a partir de la loi des mélanges.

-Le test expérimental d’inertie thermique sur boite chaude gardée ne permet pas de solliciter
thermiquement la dalle dans un cycle de chauffage/refroidissement étant donnée la fonction
restreinte de I’enceinte chaude (qui permet uniquement le chauffage grace aux résistances
chauffantes incorporées) et de 1’enceinte froide (qui permet uniquement le refroidissement

grace au refroidisseur a eau glycolée).

Pour cela, le modéle numérique développé ci-dessus et validé sur le test expérimental
d’inertie sur dalle 10% MCP-TRC a été exploité pour prédire la performance thermique d’une
dalle 10% MCP-TRC a I’échelle 1 de 12 cm d’épaisseur (correspondant a 1’épaisseur d’une
dalle légere) sous une excitation thermique cyclique de chauffage/refroidissement. Le
comportement thermique simulé de la dalle 10% MCP-TRC sous sollicitation cyclique a été
comparé au comportement évalué numériquement d’une dalle en béton armé ordinaire (sans

MCP) de méme épaisseur et sous méme sollicitation.

Le test cyclique sur dalles (10% MCP-TRC et béton ordinaire) consiste a exposer une des

faces des dalles a une excitation sinusoidale d’une durée de 72 h d’équation :
T(t) = 24+ 10 sin %ﬂt (T est une période journaliére de 24 h, avec un Ty.x = 34°C, Tyin =
14°C), I’autre face des dalles n’est exposée a aucune sollicitation (et représente le ressenti

intérieur).

Le résultat du test d’inertie thermique simulé numériquement en termes de température d’air
du coté opposé a I’excitation thermique (le ressenti intérieur) pour la dalle 10% MCP-TRC et

la dalle en béton arme ordinaire est présenté figure 1VV-43.
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Figure 1V-43 Simulation d’un test d’inertie thermiques sur dalles a 1’échelle 1 (dalles de 12
cm d’épaisseur) et sous sollicitation cyclique

La simulation numérique du comportement thermique des dalles a I’échelle 1 sous
sollicitation cyclique a permis de faire ressortir I’effet du MCP en termes de lissage des pics
maximum et minimum de température. Cet effet est d’autant plus prononcé dans la plage de
changement de phase du MCP (au voisinage des 23°C en termes de température d’air pour la
dalle 10% MCP-TRC) ou une différence de température de prés de 6°C est constatée entre la
dalle 10% MCP-TRC et la dalle en béton armé ordinaire.

IVV.5 Conclusion chapitre 1V

Le présent chapitre a permis de démontrer le potentiel applicatif des composites MCP-TRC
dans le cadre d’un concept structurel a caractere innovant qui est des dalles porteuses 1égeres
en plus d’articuler les résultats des essais de caractérisation a 1’échelle de la matrice ainsi que

du composite MCP-TRC au comportement a 1’échelle de la structure.

Les dalles ont eté évaluees en termes de performances mécaniques et thermiques et il a pu étre

conclu que :

-L’augmentation du taux de MCP dans les dalles MCP-TRC induit une dégradation de leur

performance en termes de capacité portante a rupture.

254



-L’augmentation du taux de MCP dans les dalles induit une dégradation du taux de travail en
rigidité du renfort textile, et conduit méme a une rupture par délaminage en zone tendue pour
un taux critique de MCP de 15%, cela est dii aux désordres causés par le MCP a I’échelle de
I’interface ‘matrice/textile’ ainsi que dans la couche interlaminaire. Ces désordres causés par

le MCP a I’échelle de I’interface textile/matrice sont explicités chapitre III, section 111.3.2.

-Malgré la dégradation des principaux indicateurs de performances mécaniques des dalles
MCP-TRC en augmentant le taux de MCP, le caractere ductile et multifissurant ainsi que la
cinétique de transfert de charge ‘matrice/textile’ associés aux composites MCP-TRC restent
conservés et permettent aux dalles MCP-TRC d’atteindre des capacités portantes a rupture
largement supérieures aux forces transmises a 1’apparition de la premiere fissure [3.5 fois
pour la dalle 5% MCP-TRC , 4 fois pour la dalle 10% MCP-TRC et 3.3 fois pour la dalle 15%
MCP-TRC et ceci a des taux de renfort volumique effectif de 2.66% (4 couches de renforts en
zone tendue)], cela est tres intéressant en vue d’une future intégration du concept de dalles

MCP-TRC en tant que dalles porteuses légéres.

-La température et donc 1’é¢tat du MCP (solide ou liquide) affecte les performances
mécaniques des dalles MCP-TRC. Les tests de flexion menés sur les dalles 10% MCP-TRC a
des températures de 20°C et 40°C ont montré que les dalles 10% MCP-TRC maintenues et
testées a 20°C ont une capacité portante plus élevée ainsi qu’un taux de travail du renfort
textile plus important que les dalles qui ont été chauffées a 40°C. De surcroit les dalles
chauffées a 40°C exhibent un mode de rupture par délaminage en zone tendue. Ces résultats
sont en accord avec les constatations faites sur composites MCP-TRC testés a différentes
températures et confirment que les contraintes locales induites par le changement de volume
du MCP lors de son changement de phase de solide vers liquide peuvent induire de la
multifissuration a 1’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ et ainsi dégrader la cinétique de
transfert de charge ‘matrice/textile’, expliquant de ce fait la baisse du taux de travail du textile
ainsi qu’une dégradation de la résistance au cisaillement de la couche interlaminaire induisant

une rupture par délaminage des dalles 10% MCP-TRC chauffées a 40°C.

-En terme de performances thermiques, il a pu étre constaté a partir des tests d’inertie
thermique que la dalle 10% MCP-TRC a permis d’atténuer la température d’air a I’intérieur
de I’enceinte froide (représentant le ressenti a 1’intérieur de I’habitat) de 4°C par rapport a la

dalle TRC de référence. La dalle 10% MCP-TRC permet également une augmentation de la
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capacité de stockage de chaleur de 30% (représentant une économie du méme ordre en

termes de colt pour le refroidissement).

-Le modéle mécanique développé sous ABAQUS a prouvé qu’il est possible de prédire le
comportement mécanique des dalles en utilisant des lois de comportement numériques déja
implémentées dans les logiciels de calcul (Concrete Damaged Plasticity) en y incorporant les
résultats des test de caractérisation expérimentale sur composites MCP-TRC. Le modele
numérique proposé peut étre exploité en tant qu’outils de dimensionnement pour structures en

MCP-TRC.

-Le modele thermique développé sous ABAQUS a également démontré qu’il est possible
d’approcher le comportement thermique des dalles en utilisant une loi des mélanges pour

prendre en compte 1’effet du MCP sur 1’évolution de la chaleur spécifique des dalles.

-Les modeéles mécaniques et thermiques développés permettent de s’affranchir, dans une large
part, de campagnes expérimentales couteuses et parfois fastidieuses en vue d’une optimisation

thermomécanique aboutie des dalles MCP-TRC.

-L’ensemble des résultats relatifs a I’application panneaux sandwich en MCP-TRC et
conclusions associées a cette application sont consultables en Annexe 1 du présent

mémoire.
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Conclusions générales et perspectives

Les travaux de recherche présentés dans le cadre de cette thése ont pour objectif 1’étude
approfondie (multi-échelle et multi-physique) d’un nouveau matériau composite issu de
I’association d’une matrice cimentaire modifiée par I’ajout de MCP et d’un renfort textile
(composite ‘MCP-TRC’), de caractériser son comportement thermomécanique dans le but
d’évaluer ses potentialités applicatives a 1’¢re des impératifs du développement durable. Le
choix de ce matériau a été guidé par la conjonction de plusieurs facteurs au nombre desquels

il convient d’insister sur

-Une structure légere du composite due a la faible épaisseur d’enrobage requise dans les

composites TRC couplée a sa forte inertie thermique du fait de I’adjonction du MCP.
- L’alliance supposée entre efficacité thermique et résistance mécanique.

-Le colt maitrisé de ce type de matériau composite dii a la substitution des armatures d’acier

par un renfort textile.

-Le potentiel intéressant en termes de durabilité dii au caractére non corrosif d’un large panel

de renfort textile.

-A priori, une meilleure adéquation de ce type de composites avec les exigences d’un

développement plus durable et d’€coconstruction.

Le caractere innovant du matériau doublé du faible recul scientifique lié a sa
mobilisation/valorisation a conduit a privilégier une approche multi-échelle et multi-physique
aux fins de mieux saisir les interactions complexes a I’ceuvre entre le MCP et le mortier et
lever nombre de verrous scientifiques afférent a la caractérisation du composite MP-TRC (le
libellé MCP n’ayant pas vocation a couvrir toute la diversité des MCP tant en nature qu’en

conditionnement. Il ne s’agit que d’une commodité simplificatrice du langage)

Dés lors, les principales contributions du présent travail sont les suivantes

1-A l’échelle de la matrice : (interaction ‘‘MCP/mortier’’):

-I’intégration des MCPs dans les matrices cimentaires induit une dégradation de leurs

performances mécaniques. Cette détérioration ne s’explique pas uniquement ou
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principalement par le caractere fragile des microcapsules de MCP adjointes mais elle est le
fruit d’une baisse trés sensible du degré d’hydratation établie a travers les analyses ATG et

calorimétrie semi adiabatique sur matrices MCP-mortier.

-La baisse du degré d’hydratation des matrices MCP-mortier est due aux interactions
phénoménologiques entre particules de MCP et le ciment environnant. En effet, les grains de
ciment enduits de microcapsules MCP n’ont que trés peu acces a I’eau nécessaire pour
I’hydratation, ce qui réduit leur taux de dissolution dans 1’eau, et par conséquent, le taux de
formation d’hydrates. De surcroit, il a démontré qu’a I’inverse des fines utilisées dans
I’industrie du béton comme la fumée de silice ou les cendres volantes, les particules de MCP

ne constituent pas des sites de nucléation pour développement des hydrates.

- La température, et indirectement 1’état du MCP (solide ou liquide), affecte les propriétés
mécaniques des matrices MCP-mortier. Une diminution conséquente de leurs performances a
été observée lorsque le MCP passe d'un état solide a un état liquide. Cette tendance est
renforcée avec ’accroissement de la teneur en MCP dans les matrices. L'incapacité¢ des
matrices MCP-mortier a recouvrer pleinement leurs résistances mécaniques initiales lors de la
re-solidification du MCP est due aux microfissures induites par I’expansion de volume du

MCEP lors de son changement de phase de I’état solide vers I’état liquide.

-Une partie des particules de MCP ont été endommagées au cours du processus de malaxage,
ce qui a entrainé la fuite de la cire de MCP pur. Cependant, a travers l'analyse FTIR, il a été
démontré qu’aucune liaison chimique n'a eu lieu entre la cire de MCP pur et les produits
d’hydratation. Ce résultat est en accord avec les analyses DSC (calorimétrie différentielles a
balayage) sur matrices MCP-mortier. Dés lors, Le potentiel de stockage thermique du MCP
est conserve aprés son intégration dans les matrices cimentaires malgré la dégradation d’une

partie des particules de MCP lors du processus de malaxage.

2-A l’échelle mesoscopique du composite MCP-TRC : (interaction “‘mortier modifié¢ par le

MCP/textile”):

-Le caractere ductile, multifissurant ainsi que la cinétique de transfert de charge
‘matrice/textile’ recherchés dans les composites TRC sont conservés y compris au terme de

I’intégration de microcapsules MCP.
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-Les performances mécaniques des composites MCP-TRC en traction décroissent avec
I’augmentation du taux de MCP dans ces derniers. Cette tendance a été vérifiée avec deux

types de renforts textile (un renfort de type Verre non imprégné et un autre de type Aramide).

-Un mode de rupture critique de type délaminage entre couches de renfort a été détecté pour
des taux de MCP autour de 15% pour le textile de type Verre non imprégné, et autour de 20%
pour le textile de type Aramide. Cela s’explique par 1’affaiblissement de la résistance au

cisaillement de la couche interlaminaire pour des taux élevés de MCP.

- Une baisse du taux de travail en rigidité du textile a été révélée en augmentant le taux de
MCP dans les composites MCP-TRC dans les deux cas de renfort textile. Ce constat est
imputable aux désordres causés par le MCP a 1’échelle de la matrice qui se répercutent

directement a I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’ notamment :

a- L’agglomération de particules MCP dans la zone d’interface ‘matrice/textile’ qui agit
comme une barriere et empéche toute interaction entre produits issus de 1’hydratation du
ciment (essentiellement les CSH) et le renfort textile réduit ainsi de maniére substantielle la
surface effective du textile participant a la reprise des efforts

b- La longue chaine de capsules de MCP entourant les grains de ciment anhydre dans la zone
d’interface ‘matrice/textile’ peut limiter, voire empécher leur hydratation, en restreignant leur
acces a ’eau et donc leur dissolution. Cela a pour effet de réduire la quantité de produits
hydratés issus du ciment dans la zone d’interface ‘matrice /textile’ et par conséquent limiter la

contribution du renfort textile.

c- Le dépot de I’huile de MCP pur dans la zone d’interface ‘matrice/textile’ di a
I’endommagement des microcapsules de MCP lors du malaxage ainsi que lors de la procédure
du moulage au contact a la truelle inhibe la progression de la formation des hydrates dans

zone d’interface ‘matrice/textile’ et favorise la formation de porosité

d- La formation de macrospores (cavités), due a la présence d’agglomérat de MCP dans la
zone d’interface (également observés a 1’échelle de la matrice MCP-mortier), contribue a la

dégradation de I’efficacité de ’interaction ‘matrice/textile’.

L’ensemble des phénomeénes énumérés ci-dessus contribuent a la réduction de la surface

d’interaction (surface de contact) ‘matrice/textile’ et par conséquent la dégradation du taux de

259



travail du renfort textile (et a terme pour de forts taux de MCP induisent des ruptures par

délaminage).

-La température et donc 1’état du MCP (solide ou liquide) a I’'image de ce qui a déja été
démontré a 1’échelle de la matrice a également un effet significatif sur le comportement
mécanique des composites MCP-TRC. Il a été remarqué pour le composite 10% MCP-TRC
chauffé a 40°C une baisse en résistance a la rupture de 21% ainsi qu’une baisse en taux de
travail du textile de 30% par rapport au méme composite maintenu a une température de
20°C. De surcroit, le mode de rupture du composite chauffé a 40°C est survenu par
délaminage alors que celui maintenu a 20°C a eu lieu par rupture de textile par traction. Cela
s’explique par un effet de dégradation d’interface ‘matrice/textile’ due a la multifissuration
causée par 1’expansion du MCP durant son changement de phase de solide vers liquide (vu

chapitre I, section 11.3.6).
3-4 [’échelle de la structure

Une étude de performance a été menée sur des dalles porteuses Iégeres en MCP-TRC dans
lesquelles le renfort textile est exploité pour renforcer en traction des dalles en matrices

cimentaires modifiées par I’ajout de MCP encapsulé.

Il a été démontré qu’il est possible d’atteindre des capacités portantes a la rupture largement
supérieures aux forces transmises a I’apparition de la premiere fissure (3.5 fois pour la dalle
5% MCP-TRC, 4 fois pour la dalle 10% MCP-TRC et 3.3 fois pour la dalle 15% MCP-TRC
et ceci a des taux de renfort volumique effectif de 2.66%) grace a la mobilisation du renfort
textile.

-La dégradation des performances mécaniques des dalles ainsi que la baisse du taux de travail
du renfort textile avec 1’augmentation du taux de MCP sont attribuées aux désordres causés

par le MCP a I’échelle de I’interface ‘matrice/textile’, énumérés ci-dessus.

-La température et donc 1’état du MCP (solide ou liquide), a ’image de ce qui a été déja
démontré a 1’échelle de la matrice ainsi qu’a I’échelle du composite MCP-TRC, a également
un effet sensible sur le comportement mécanique des dalles MCP-TRC. Les tests de flexion
menés sur les dalles 10% MCP-TRC a des températures de 20°C et 40°C ont montré que les
dalles 10% MCP-TRC maintenues a 20°C ont une résistance plus élevée de 21% ainsi qu’un

taux de travail du renfort textile plus important de 31% que les dalles qui ont été chauffées a
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40°C. De surcroit, les dalles chauffées a 40°C exhibent un mode de rupture par délaminage en

zone tendue.

- Les tests d’inertie thermique sur dalles ont montré une atténuation de la température d’air a
I’intérieur de 1’enceinte froide (représentant le ressenti a I’intérieur de 1’habitat) de 4°C pour
la dalle 10% MCP-TRC par rapport a la dalle TRC de référence lors d’une méme excitation
thermique. La dalle 10% MCP-TRC permet également une augmentation de la capacité de

stockage de chaleur de 30%.

- Les résultats des tests de performances thermiques couplés aux performances mécaniques
sont trés encourageants en vue d’une future intégration du concept de dalles porteuses Iégeres

en MCP-TRC dans I’industrie de la construction.

Il convient de souligner que les perspectives d’applications des composites MCP-TRC ne se
résument pas qu’aux dalles et panneaux sandwich (panneau sandwich a voir Annexe 1), et
peuvent toucher plusieurs champs d’applications dans le neuf comme dans la réhabilitation

notamment.
4-Perspectives futures de travail

De nombreuses perspectives de travail et axes de recherche sont envisagés afin d’améliorer
I’état des connaissances sur les composites ‘MCP-TRC” et ont, pour partie, commencé a étre

investigués notamment, alors méme que le recours a d’autres natures de MCP est souhaitable :

-L’étude du comportement au feu des MCP-TRC, nécessaire afin de statuer sur la tenue

structurelle de ce type de matériau.

-L’étude du comportement mécanique apres n cycles de chauffage/refroidissement autours de

la température de changement de phase du MCP.
-L’étude des déformations différées de ce type de matériau en termes de retrait et fluage.

-L’étude de la durabilité du renfort textile vis-a-vis des agressions chimiques en comparaison
avec des renforts classiques en acier. En effet, ’augmentation conséquente du diameétre
critique des pores suite a 1’incorporation des MCPs dans les matrices cimentaires conforte

1I’approche privilégiant le recours a des renforts textile non corrosifs.

-L’¢étude de la stabilité des MCPs en termes de performances thermiques apreés n cycles de

chauffage/refroidissement.

261



-L’étude du comportement hygrothermique des composites MCP-TRC, essentiel dans le cas

d’une incorporation dans 1’enveloppe du bati.
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Annexe 1

La deuxieme application des composites MCP-TRC a trait aux panneaux sandwich avec
parement en MCP-TRC et ame en mousse polyuréthane. Il s’agit de viser en particulier les
panneaux de facade autoporteurs, ce principe constructif présente un intérét pour les raisons

suivantes :

-Le caractere léger du composite MCP-TRC ‘Lightweight’ d{ au caractére non corrosif d’un
large panel de renforts textile qui par conséquent ne nécessitera que trés peu d’épaisseur
d’enrobage (au contraire du béton armé) et permettra la conception et réalisation de panneaux

légers, en plus du gain en co(t de production.

- Le gain en performances thermiques par rapport a des panneaux sandwich classiques a
parement en béton armé du fait de I’adjonction de MCP incorporé dans les parements en

MCP-TRC.

- Le mode de sollicitation en flexion (le volet sollicitation composée ne sera pas abordé dans
le présent travail) de ces panneaux di essentiellement aux effets du vent ainsi qu’aux

sollicitations thermiques qui permet une exploitation optimale du renfort textile.

Cette section présente donc le volet expérimental concernant la deuxiéme application visée
pour les composites MCP-TRC et qui est des panneaux sandwich a ame en polyuréthane et
parements en MCP-TRC.

Une partie modélisation numérique des performances mécaniques et thermiques des panneaux
sandwichs sera également présentée a visée de dimensionnement, ce qui est nécessaire afin

promouvoir I’introduction de ce concept constructif dans 1’industrie du batiment.

1-Confection des corps d’épreuves

Les panneaux sandwich confectionnés ont une longueur de 1200 mm et largeur de 300 mm.

IIs sont constitués de :
A-Une Ame en polyuréthane de conductivité thermique A=0.035W-m *-K ™.

B-Pour les parements, deux différentes configurations de panneaux sandwich ont été

confectionnées :
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-Configuration 1 : les deux parements sont en TRC de réference (sans MCP)

-Configuration 2 : le parement qui est du coté intérieur de 1’habitat est en 10% MCP-TRC,
I’autre parement (du c6té extérieur) est en TRC de référence (sans MCP). En effet intégrer les
MCPs du coté extérieur ne serait pas d’un grand intérét en raison de la présence de I’isolant

qui bloquerait toute restitution de chaleur stockée par le MCP vers ’intérieur.

Des panneaux sandwich a 1’échelle 1/3 (dans les deux configurations avec et sans MCP) avec
épaisseurs d’ame de 50 mm et de parements de 18 mm ont été¢ confectionnés pour les tests de
caractérisation mécanique en flexion quatre points, alors que des panneaux a 1’échelle 1 avec
épaisseur d’ame de 150 mm et de parements de 45 mm ont été confectionnés pour les tests de

caractérisation thermique.

La formulation des matrices des parements TRC de référence et 10% MCP-TRC est identique
aux formulations des matrices (mortier de référence et 10% MCP-mortier) établies lors des

tests de caractérisation sur matrices MCP-mortier (section 11.1.2.1) et sur composites MCP-
TRC (section 111.1.2.1) [avec ajustement nécessaire du rapport % (d0 au caractere hydrophile

du MCP) afin d’assurer I’imprégnation du renfort textile].

Les taux de renfort des parements en (TRC de référence et 10 MCP-TRC) est de 2.66 %, ce
qui correspond a 2 couches de textile chaque 1 cm d’épaisseur en portion tendue des dalles
(quasiment identiqgue au taux de renfort volumique que celui utilisé lors des tests de
caractérisation sur composites MCP-TRC renforcés par du Verre AR) dans les deux

configurations de panneaux sandwich
Les panneaux sandwichs ont été réalisés au laboratoire en quatre étapes :

-Dans un premier temps, la rugosité des parois de I’ame en polyuréthane a été modifiée, en
brossant cette derniere a 1’aide d’une brosse meétallique afin d’augmenter le potentiel
d’adhérence entre surfaces de 1’ame (initialement lisses) et les parements en (TRC de

référence ou 10% MCP-TRC), (Figure AN-1)

-Dans un second temps les connecteurs métalliques servant de lien entre I’ame et les
parements ont été placés dans I’dme en polyuréthane, une trame aura été tracée au préalable
avant le positionnement des connecteurs [dans chaque ame de panneau sera tracée une trame
de (5 x 10) dans les deux surfaces de cette derniére et tout le long de la portée du panneau]
(Figure AN-1)
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-Ensuite I’ame en polyuréthane est placée en fond d’un moule en contreplaqué et le premier
parement est coulé directement sur 1’ame, le textile de renfort en Verre AR préenduit de latex
est imprégné par la matrice par la technique du moulage au contact a la truelle directement sur

I’ame en polyuréthane. (Figure AN-1)

-Enfin, une fois le premier parement durci 24h au terme du coulage, le panneau est retourné
(180°) et le deuxiéme parement est coulé sur I’autre face de I’ame et le renfort textile en Verre

AR préenduit de latex est imprégné par la matrice en mobilisant la méme technique du

moulage au contact. (Figure AN-1)

$
1-Ajustement de la rugosité de I’ame 2-Placement des connecteurs

4-Moulage au contact

Figure AN-1 Confection des panneaux sandwich en MCP-TRC

275



2- Caractérisation mécanique

La configuration 1 de panneaux sandwich avec les deux parements en TRC de référence (sans
MCP) et la configuration 2 avec un des parements en TRC de référence et I’autre en 10%
MCP-TRC ont été testées en flexion 4 points sur une portée de 1100 mm et a une vitesse de
chargement de 0.2 mm/min (épaisseurs de 1’dme des panneaux= 50 mm, épaisseur des

parements=18 mm dans les deux configurations).

Pour la configuration 2 des panneaux sandwich et durant les tests de flexion 4 points, le
parement a 10% MCP-TRC a été place en position basse (en contact avec les appuis) de fagon
a étre sollicité en traction et donc de se placer dans les conditions les plus défavorables (voir,
figure AN-2).

La distance entre les appuis et les points d’application du chargement correspond au 1/3 de la

portée du panneau.

Parement 2 : configuration 1 : TRC de référence , configuration 2 : 10% MCP-TRC

Figure AN-2 Configurations de test en flexion 4 points sur panneaux sandwichs

Trois panneaux ont été testés pour chaque configuration définie ci-dessus.
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L’instrumentation des panneaux (figure AN-3) dans les deux configurations durant les tests

expérimentaux est la suivante :

1-Un capteur LVDT en position verticale placé a mi-portée dont 1’objectif est de mesurer la

fleche des panneaux au cours de 1’essai.

2-Un capteur LVDT en position horizontale dont 1’objectif est de mesurer 1’allongement du
parement tendu dans la zone centrale située a mi-portée et sur une longueur de mesure de 200

mm.

3-Un capteur LVDT en position horizontale dont I’objectif est de mesurer le rétrécissement
du parement comprimé dans la zone centrale située a mi-portée et sur une longueur de mesure
de 200 mm.

1 LVDT (mesure de fleche a mis portée), 2 LVDT (raccourcissement zone comprimeée)
sur une zone de mesure 200 mm, 3 LVDT (allongement zone tendue ) sur une zone de
mesure de 200 mm

Figure AN-3 Instrumentation des tests sur panneaux sandwich en flexion 4 points

Les courbes présentées ci-dessous sont des courbes moyennes en (Force vs fleche a mi-
portée) et (Force vs déformation axiale du parement tendue dans la zone de mesure de 200
mm du capteur LVDT) pour chaque configuration de panneau a 28 jours d’age et a une

température fixe de 20°C
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Figure AN-5 Résultat Force vs déformation axiale parement tendu dans la zone de moment
maximum

La premiere constatation qui peut étre faite en analysant les courbes (force vs fleche) est une
dégradation de 39% de la résistance en flexion du panneau 10% MCP-TRC par rapport au
panneau TRC de référence.
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En analysant plus en détail, on peut voir que le comportement global des panneaux (dans les

deux configurations) peut étre subdivisé en trois parties :

1-Une premiere phase régie par le comportement linéaire des composants des panneaux

sandwich (parement + Ame) et I’interaction parfaite entre eux.

2-Une deuxiéme phase ou 1’on constate un changement brusque de rigidité des panneaux dans
les deux configurations (a F= 5540 N pour le panneau TRC de référence et a F=2880N pour le
panneau 10% MCP-TRC, la baisse de 51 % de la force a I’apparition de la premiére fissure
est due a l’intégration du MCP dans le parement 10%MCP-TRC). La baisse en rigidité
flexionnelle des panneaux est due a la fissuration du parement tendu pour les deux
configurations de panneaux (parement en TRC de référence pour la premiére configuration et
parement en 10% MCP-TRC pour la deuxiéme) puis a la transmission de charge des matrices
fissurées vers le renfort textile [L’analyse de la figure AN-5 (Force vs déformation axiale
parement tendue) confirme que le changement de rigidité flexionnelle des panneaux (a 5540N
pour le panneau TRC de référence et a 2800 N pour le panneau 10% MCP-TRC) est attribué a

un changement de rigidité axiale des parement inférieurs] .

3-Une troisiéme phase ou 1’on constate une autre baisse de la rigidité flexionnelle dans le
comportement global (inflexion de pente sur la figureAN-4) dans les deux configurations de
panneaux sandwich. Celle-ci est due a la plastification de I’ame puis, in fine, a sa rupture par
cisaillement. Le méme mode de rupture par cisaillement de 1’ame été constaté dans les deux

configurations de panneaux sandwich (voir figure 1V-AN-6)

Etant donné que le taux de renfort des parements des panneaux est similaire au taux de renfort
des composites MCP-TRC caractérisés lors des essais de traction (chapitre Ill, section
111.3.1.3), le taux de sollicitation en déformation (T,) du renfort textile peut donc étre évalué
par le ratio entre la déformation axiale maximale dans les parements tendus (dans les deux
configuration de panneaux sandwichs ) et la déformation axiale a la rupture issue des lois de
comportement en traction directe des composites MCP-TRC. Les résultats des taux de

sollicitation en déformation du renfort textile sont résumés tableau AN-1

Panneau TRC de référence 10% MCP-TRC
sandwich
Ts(%) 53.2 50.1

Tableau AN-1 Taux de sollicitation en déformation du renfort textile
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Rupture par cisaillement de I’ame du panneau TRC de référence

Figure AN-6 Mode de rupture des panneaux sandwichs

Le taux de travail en rigidité du renfort textile dans les parements inférieurs tendus dans les
deux configurations de panneaux a été évalué en phase Il via une modélisation analytique

simplifiée en considérant que :
M=M=Mg+ M +M, (AN-1)

M est le moment total sollicitant le panneau sandwich

M est le moment encaissé par la partie sandwich du panneau (voir figure AN-7)
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M,, M; sont respectivement les moments encaissés par les parements inférieur et supérieur du

panneau induisant la flexion des parements selon leur propre axe d’inertie (voir figure AN-7)

Etant donné le caractére prepondérant du moment sandwich Mg (principe méme du panneau
sandwich), les moments M,, M, ont été négligés pour I’évaluation des taux de travail en

rigidité du textile.

Avec un % = 3.77 (c: la distance entre centres d’inertie des parements=68 mm et t 1’épaisseur
des parements =18 mm, voir figure AN-7), cela induira un facteur d’erreur de = 7%.

. . M
En négligeant M, M; on obtient M = Mg = NgXc et Ng = < (AN-2)

Avec Ng ’effort normal dii au moment sandwich sur chaque parement (de compression en
parement supérieur et de traction en parement inférieur), I’ame ne reprenant quasiment aucun

effort normal due & sa rigidité axiale négligeable (voir représentions figure AN-7).

Aprés calcul suivant équation (AN-2), I’évolution de N en fonction de la déformation du
parement en face tendue (la déformation est évaluée par les capteurs LVDT placés en faces
tendues des parements) pour chaque configuration de panneau sandwich est présentée figure
AN-8

Parement 15

Ame

Parement 2 ¥

Portée du panneau X;

Figure AN-7 Représentation de la distribution des efforts dans une section de panneau
sandwich en flexion
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La Taux de travail en rigidité du textile dans les parements tendus s’exprime comme suit :

B ANg
AeXAXEtextXVT eff

Tg

Avec % est la pente en phase II (phase de reprise de I’effort par le textile avant la

plastification de 1’ame par cisaillement), sur la figure AN-8.

A est la section droite du parement
Etext €St le module élastique du textile utilisé et Vyo le taux de renfort effectif des

parements.

Le tableau AN-2 résume les principaux résultats des tests de flexion sur panneaux sandwich
incluant : la force a la premiére fissure, la force et fleche a rupture, les taux de travail en
rigidité du textile au niveau des deux configurations testées, 1’espacement moyenne des
fissures en parements tendus (voir disposition des fissures en parements tendus figures AN-9)

et ’énergie dissipée au cours des essais.

Panneaux sandwich TRC de référence 10% MCP-TRC
Force a la premiere fissure (N) 5540+200 2800+120
Force a rupture (N) 121461546 7230+325
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Fléche a rupture (mm) 52.1+1.0 49.5+1.0

Taux de travail en rigidité (%) 70.3£4.9 45.613.1

Espacement moyen fissures 3.0£0.2 5.1+0.3
(cm)

Energie dissipée (J) 27015.0 247+4.5

Tableau AN-2 Résultats caractéristiques des tests de flexion quatre points sur panneaux
sandwich dans les deux configurations

A partir du tableau AN-2, il peut étre constaté une dégradation du taux de travail en rigidité
ainsi qu’un espacement moyen entre fissures successives plus important pour la configuration
de panneau sandwich avec un parement a 10% MCP-TRC par rapport a la configuration avec
parements en TRC de référence. Cela traduit une dégradation du transfert de charge a
I’interface ‘matrice/textile’ due a D’effet du MCP, cependant le caractére ductile et
multifissurant recherché et associé aux composites MCP-TRC a bien été observé dans le
panneau 10% MCP-TRC et a permis d’atteindre une capacité portante a rupture (7230 N)
plus de 2.5 fois supérieure a la force a ’apparition de la premicre fissure (2800 N). Cela est
trés encourageant en vue d’une possible introduction de ce concept dans le cadre de panneaux

de fagade autoporteurs en MCP-TRC a vocation d’isolation thermique.

Figure AN-9 Disposition des fissures sur parements tendus des panneaux sandwich dans les
deux configurations (10% MCP-TRC, et TRC de référence)
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3- Caractérisation thermique

Le test d’inertie thermique sur panneaux sandwich a été effectué a 1’échelle 1 (avec parements
d’épaisseurs 45 mm et ame d’épaisseur 150 mm) en raison de la compatibilité du test a
I’échelle réelle avec la capacité portante du porte échantillon (due au caractére 1éger de 1’ame
polyuréthanne).

Pour ce faire, un scenario similaire a été imposé aux deux configurations de panneaux
sandwichs (deux panneaux par configuration). Ce scenario consiste en une montée rapide en
température de 20 & 45°C en 4h puis au maintien de la température a 45°C pendant une duréee
de 68h du coté de I’enceinte chaude de la boite chaude gardée (voir le scénario imposé figure
AN-10). L’enceinte froide représentant le ressenti intérieur reste libre de toute sollicitation.
Pour le panneau sandwich contenant du MCP, la surface du parement en 10% MCP-TRC est
en contact direct avec 1’air ambiant de I’enceinte froide, de facon a ce que le parement

contenant du MCP représente une paroi du coté intérieur de L habitat.

Le scenario imposé (qui différe de celui appliqué lors du test d’inertie sur dalles) inclut un
palier a 45°C pendant 68h dans le but d’assurer la pénétration du flux de chaleur du c6té
chaud vers le coté froid a travers I’épaisseur de I’isolant en polyuréthane de tres faible
conductivité thermique (A= 0.3 W-m™-K™") et donc de faire ressortir I’effet du MCP intégré
dans le parement en 10% MCP-TRC du c6té froid. L’instrumentation utilisée est la méme

que celle décrite section 1V.2.2.3.1.

Caisson froid

Porte échantillon

Enceinte froide
libre de toute € ——
sollicitation

45

40

35

30

Temperature (°C)

25

20 T
o 20 40 60 80

Temps (heures)
Scenario enceinte chaude

Figure AN-10 Schématisation du test d’inertie thermique sur Panneaux sandwich
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Les résultats des tests d’inertie thermique sur panneaux sandwich 10% MCP-TRC et TRC de
référence en termes de température de surface des échantillons testés au niveau de ’enceinte
froide (caisson froid) suite au scenario impose et décrit ci-dessus (chauffage de 20°C jusqu’a
45°C en une durée de 4h puis maintien de la température de 45°C pendant une duree de 68h,
dans I’enceinte chaude, 1’enceinte froide est libre de toute sollicitation) sont présentés figure

AN-11 ci-dessous :

40
) /

32

// —Panneau 10% MCP-TRC

28
// —Panneau TRC de référence
24 /

20 /

16 T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Temps (heures)

Température de surface caisson froid (°C)

Figure AN-11 Température de surface des parements 10% MCP-TRC et TRC de référence
des deux configurations de panneaux sandwichs dans I’enceinte froide

A partir des résultats des températures de surface relevés au niveau du caisson froid sur les
parements 10% MCP-TRC et TRC de référence des deux configurations de panneaux
sandwichs, il peut étre conclu que le panneau sandwich 10% MCP-TRC présente un retard
clair de I’avancée du front de chaleur qui se fait ressentir a partir d’une température de 23°C
et atteint son pic a une température de 25°C (un déphasage de 4h entre le panneau 10% MCP-
TRC et le panneau TRC de référence a été constaté lorsque la température de surface du
parement 10% MCP-TRC atteint 25°C), ce retard est attribué au changement de phase du
MCP. Au temps t= 13.4h, lorsque la température de surface du parement 10% MCP-TRC
atteint 25°C (au pic de changement de phase), un écart de température de 3°C se fait ressentir

entre le panneau 10% MCP-TRC et le panneau TRC de référence. Apres le changement de
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phase du MCP, la température de surface évolue de facon quasi similaire dans les deux
panneaux sandwich car le transfert de chaleur sera essentiellement régi par I’inertie thermique

de I’isolant (mousse polyuréthanne).

4. Modélisation numérigue du comportement mécanique des panneaux sandwich

4.1 Présentation du modeéle

Le comportement mécanique des panneaux sandwich MCP-TRC a également été modélisé
sous logiciel ABAUQUS. Le maillage des panneaux représentés figure AN-12 a été établi

avec des éléments de type 3D stress C3D8R aussi bien pour les parements que pour I’ame.

Une liaison de type TIE “’Collage parfait’ est appliquée entre les parements et 1’ame car
aucun décollement ‘Parement /dme’ n’a été remarqué lors des essais expérimentaux et cela
grace aux connecteurs métalliques incorporés. La liaison TIE est appliquée en assurant une
superposition parfaite entre chaque couple de nceuds opposés entre les faces de 1’ame et les
faces des parements, chaque couple de nceuds superposés sera considéré comme étant un
nceud unique et commun entre ame et parement. Une taille de maille de 2 cm a été appliquée

dans la direction de la portée (issue d’une étude d’optimisation sur la taille du maillage).

La modélisation des connecteurs métalliques (vis taraudés) incorporés a I’intérieur de 1’dme
(qui en plus de servir de jonction entre les parements et I’ame, servent de raidisseur de 1’ame )
a été intégrée par I’intermédiaire d’éléments 1D de type TRUSS a 2 nceuds liant & chaque
occurrence d’une vis un nceud appartenant au parement supérieur au nceud opposé appartenant
au parement inférieur (voir figure AN-13).Les éléments de type 1D TRUSS permettent
d’introduire une rigidité en cisaillement correspondant a la rigidité des connecteurs en acier.

Le chargement est appliqué en déplacement imposé et en quasi statique a 0.2 mm/min sur les

nceuds situés respectivement au 1/ 3 et 2/3 de la portée du panneau et sur toute sa largeur.

Figure AN-12 Maillage et géomeétrie des panneaux sandwichs MCP-TRC
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Figure AN-13 Modélisation des connecteurs métalliques

4.2 Lois de comportements

A-Parements en MCP-TRC.

La loi de comportement utilisée pour les parements en MCP-TRC est une loi de type Concret-
Damage Plasticity (CDP) avec un comportement en traction issu des lois de comportement
expérimentales des composites MCP-TRC (avec imprégnation Latex) en traction directe, et
une loi de comportement en compression issue des essais de compression sur matrices MCP-
mortier

B-Ame en mousse cellulaire

Une loi de comportement de type Crushable Foam développée par Deshpande and Fleck [113]
et implémentée sur ABAQUS a été utilisée pour modéliser le comportement de la mousse

polyuréthane utilisée en tant qu’ame pour les panneaux sandwich:

La loi décrit la capacité des mousses a se déformer en compression par processus de flexion
des parois de leurs cellules. De plus, elle peut étre utilisée pour modéliser 1’écart entre la
résistance a la compression d’un matériau en mousse et sa résistance plus faible a la traction

due a la rupture des parois de ses cellules.

Cette loi de comportement utilise un critere de plasticité avec une dépendance elliptique entre
la contrainte déviatorique et la pression hydrostatique p. La facon dont évolue la surface de
charge est contrdlée par la déformation volumique plastique du matériau .L’évolution de la
surface de plasticité peut aussi bien exprimer 1’écrouissage que 1’adoucissement du matériau a
modéliser.

La surface de charge dans le plan déviatorique est définie (figure AN-14) par :
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F=y ¢ +a?(p—po)? -B=0 (aN-3)

uniaxial compression

~--..._ original surface
yield surface
-

' - _—
P, ¢ p2-p, P P P

Figure AN-14 Fonction de plastification de la loi de comportement crushable foam

p= —%trace(c) , p est la pression hydrostatique, q = \E (s: s),q estlacontrainte
de Von mises.
A= % est I’amplitude de I’axe horizontal (des pressions hydrostatiques) sur la surface

de charge

Po = % est le centre de la surface de charge sur I’axe horizontal.

Pc » Pt sont les résistances du matériau en mousse en compression et tension hydrostatique,
respectivement.

B = a A est I’amplitude de I’axe verticale (des contraintes de Mises) sur la surface de charge

_ 3k _oe - P i
" TGk 0 G ’k'p‘g o ke = p? (AN-4)

ol est la limite d'élasticité en compression uniaxiale, p? est la limite d'élasticité en

compression hydrostatique, p; est la limite d'élasticité en traction hydrostatique.

La loi d’écoulement de la loi Crushable foam s’écrit : eP! = Ag—j , A étant le multiplicateur

plastique et G = / q? +§ p? est le potentiel d’écoulement.

La définition de la fonction de plastification nécessite 1’introduction des paramétres k et ki
afin de permettre la définition totale de la surface de charge. Cependant en raison la non
disponibilité de protocoles expérimentaux claires dans la littérature pour la détermination des
paramétres p? , p. , les paramétres k et k, ont été calibrés de fagon a approcher le mieux

possible la loi de comportement en cisaillement théorique de 1’ame Polyuréthane.
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La calibration des parametres (K, k;) s’effectue en simulant numériquement un test de
cisaillement direct sur un cube (1 mx1mx1m) en polyuréthane encastré en face inférieure et
chargé horizontalement sur sa face supérieure, en optimisant les parametres (k, k,) de facon a

approcher au mieux la loi de comportement théorique du polyuréthane .

Le résultat du test de calibration (en contrainte de cisaillement vs déformation angulaire)
ayant permis de caler les parametres (k=0.1 et k; = 1.2) de la loi Crushable Foam (ABAQUS)
sur la loi de comportement théorique en cisaillement de la mousse polyuréthane est présenté
figure AN-15 (la loi de comportement théorique de la mousse en cisaillement est tirée des
travaux de Gibson et Sharaf [114,115] présentés en Annexe 2 qui lient la loi de comportement
des mousses cellulaire en cisaillement a leur densité et aux propriétés meécanique du

polyuréthane pur sans agent moussant)

0,25

0,2 /
0,15
——Loi issue d'un calibrage numérique
——Loi de comportement théorique
0,1 /
0,05

0 T T T T T T 1
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35

Déformation angulaire Y (mm/mm)

Contrainte de cisaillement t (MPa)

Figure AN-15 Résultat du test de calibration de la loi crushable foam pour (k=0.1 et k; =
1.2)

4.3 Validation du modéle

Une fois I’ensemble des lois de comportement des composants du panneau définies, la
performance du modele numérique proposé a été évaluée en le comparant au résultat
experimental en termes de force vs fleche du panneau sandwich 10% MCP-TRC maintenu et
testé a 20°C, les deux courbes sont présentées figure AN-16
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Figure AN-16 Confrontation résultat expérimental vs résultat numérique en force vs fleche
du panneau 10% MCP-TRC

Il peut étre remarqué que le modéle numérique est capable de reproduire avec une bonne
précision le comportement expérimental du panneau sandwich 10% MCP-TRC. Le
changement de rigidité du panneau a F=2880N correspondant & la multifissuration du
parement 10% MCP-TRC et a la transmission d’effort au renfort textile puis a F = 7800 N
correspondant a la plastification en cisaillement de la mousse polyuréthanne ont également été

détectés par le modéle.

Il convient tout de méme de souligner que le modéle numérique surestime légerement la
fleche a rupture (écart de 7%), ce qui est di a ’erreur relative sur la loi de comportement de la

mousse polyuréthanne qui a été évaluée analytiquement.

Le mode de rupture par cisaillement de I’ame a également été capturé par le modéle, la figure
AN-17 représente la déformation angulaire de I’ame prédite par le modele a rupture (la
déformation angulaire maximale de 1I’dme prédite par le modele a F=8050N correspond a la

déformation angulaire a rupture PE13 > 0.3, voir figure AN-17)
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PE, PE13

(Avg: 75%)
+3.779e-01
+3.150e-01
+2.520e-01
+1,890e-01

-3.150e-01
-3.779%e-01

PE 13 : déformation plastique angulaire due au cisaillement
de I’ame predite par le modele PE13 > 0,3 (rupture par
S S G e cisaillement de l’ame)

Analogie expérimentale (rupture par cisaillement de 1’ame)

Figure AN-17 Capture du mode de rupture par cisaillement de 1’ame par le modéle
numérique

Le modéle numérique est également capable de détecter le comportement non linéaire du

parement inférieur 10% MCP-TRC soumis a la traction durant le chargement.

La figure AN-18 représente la variable d’endommagement en traction ‘DAMAGET’
(paramétre de sortie de la loi de comportement CDP) ainsi que la déformation plastique axiale
PE11 du parement inférieur 10% MCP-TRC en face tendue (représentant la déformation
axiale du textile) au moment de la rupture du panneau [PE11 =0,026 a rupture (écart de 5%

constaté avec le résultat expérimental)].
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DAMAGET
(Avg: 75%)

+5.208e-02
+0.000e+00

Déformation plastique axiale PE 11 dans le parement tendu ,PE11 maximum a rupture
=0,026 (écart de 5% constaté avec le résultat expérimental)

Figure AN-18 Variable d’endommagement et déformation plastique du parement 10% MCP-
TRC tendu
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Annexe 2

En vue de déterminer la loi de comportement de 1’ame polyuréthane en cisaillement, peu de
recherches dans la littérature s’accordent sur des essais expérimentaux précis étant donné le
caractere trés déformable du matériau, néanmoins des modeles analytiques existent dans la
littérature afin de déduire la loi de comportement des mousses a partir de leurs

caractéristiques physiques

Gibson et Ashby [114], lient le module de cisaillement des mousses isolantes en phase
élastique avec le module élastique du polyuréthanne pur sans agent moussant constituant les

arrétes des cellules des mousses et leur masse volumique :

=0 (D7 4C, (1-9) 2 (aN-5)
G, est le module de cisaillement élastique de la mousse
¢ est la fraction de polymeére contenu dans les arétes et égale a 0.98 selon Gibson et Ashby
[114]
E et pg sont respectivement le module élastique et la masse volumique du polyuréthanne pur
sans agent moussant constituant les parois des cellules de la mousse.
pr est la masse volumique de la mousse.
Sharaf et al [115] en utilisant les résultats d’essais expérimentaux sur mousses de densité pg =
64 kg/m3® (de méme densité que la mousse polyuréthanne utilisée pour les tests
expérimentaux sur panneaux sandwichs MCP-TRC) sollicitées en cisaillement ont permis de

déterminer les constantes C;, C,

C, =0.73044, C, =2.22401

Le comportement en cisaillement est linéaire jusqu’a la contrainte de plastification T (OU
limite élastique). Cette contrainte est calculée comme suit [115]

Tel _ Pf\3/2 Pf
— =C3¢0(>) 24C, (1- ) = (AN-6)
ys Ps Ps
Te €St la limite élastique en cisaillement de la mousse polyuréthanne
oy est la limite élastique du polyuréthanne pur sans agent moussant =79MPa

C; =-0.07445, C, =3.6304 d’apres les expérimentaux de sharaf [115]
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A partir du point de plastification la deuxieme phase de la courbe contrainte de cisaillement —

déformation continue jusqu’a atteinte la déformation a rupture définie par :

Yf = C5+C6 ﬁ
Ps

Avec C5 =0.421, Cg=-3.337 d’aprés les essais expérimentaux de sharaf [115]
Y¢ est la déformation de cisaillement a rupture

La relation contrainte-déformation en phase Il (de plastification) peut étre évaluée a I’aide de

la relation suivante :
T o1y _
il Qe ) (AN-7)

m =0.9 et D = 0.185 pour une mousse en polyuréthane avec p; = 32 kg/m3.

Les parameétres principaux permettant ainsi de définir la loi de comportement de la mousse
polyuréthanne sont résumés tableau AN-3. La loi de comportement établie est présentée
figure AN-19

G, (MPa) 3.03
7, (MPa) 0.14
7, (MPa) 0.30
Y'¢ (mm/mm) 0.23

Tableau AN-3 Parametres caractéristique de la loi de comportement de la mousse
polyuréthanne

0,25

0 /
N /
4
0,05 /
0 : : : : : : )

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35

Déformation angulaire Y (mm/mm)
Figure AN-19 Loi de comportement théorique mousse polyuréthanne

Contrainte de cisaillement t (MPa)
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Abstract:

The building sector has a strong potential for improvement in terms of thermal performance
and attenuation of the ecological footprint. A good design of the envelope as well as the
structure of the building is fully integrated into these objectives and can contribute effectively
to the reduction of energy consumption. This is accompanied by a relevant choice of materials

and constructive systems composing the envelope and the structure of the building

The research work presented in this thesis is fully integrated in this context and aims at the
development of an innovative composite resulting from the association of a modified
cementitious matrix by the addition of phase change materials (PCM) and a textile
reinforcement, the resulting composite will commonly be called 'MCP-TRC'.

A detailed study of the mechanical and thermal behaviour of the 'PCM-TRC' composite was
carried out. A particular interest was brought during the work presented to the understanding
of the interactions between PCM and cement matrix and between cement matrix modified by
the addition of PCM and textile reinforcement. These interactions govern the mechanical and
thermal behaviour of PCM-TRC composites.
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Two innovative concepts (lightweight slabs and PCM-TRC sandwich panels) integrating the
PCM-TRC composites were proposed. The mechanical and thermal performances of the two
concepts were evaluated. The results obtained are very encouraging and promote the

emergence of this type of composites in the building industry.
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Resumé : En francais

Le secteur du batiment recele un fort potentiel d’amélioration en termes de performances
thermiques et atténuation de I’empreinte écologique. Une bonne conception de 1’enveloppe
ainsi que de la structure du batiment s’integre pleinement dans ces objectifs et permet de
contribuer efficacement a la réduction des consommations énergétiques. Cela s’accompagne
d’un choix pertinent des matériaux et systemes constructifs composant I’enveloppe ainsi que

la structure du bati.

Le travail de recherche présenté au cours de cette these s’inscrit pleinement dans ce contexte
et vise le développement d’un composite innovant issu de 1’association d’une matrice
cimentaire modifiée par I’ajout de matériaux a changement de phase (MCP) et d’un renfort

textile, le composite résultant sera communément nommé ‘MCP-TRC”.

Une étude approfondie du comportement mécanique et thermique des composites ‘MCP-
TRC’ a été réalisée. Un intérét particulier a été porté au cours des travaux présentés a la

compréhension des interactions entre MCP et matrice cimentaire ainsi qu’entre matrice
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cimentaire modifiée par 1’ajout de MCP et renfort textile. Ces interactions régissent le

comportement mécanique et thermique des composites MCP-TRC.

Deux concepts a caractére innovant (dalles 1égéres et panneaux sandwichs en MCP-TRC)
intégrant les composites MCP-TRC ont été proposés. Les performances mécaniques et
thermiques des deux concepts ont été évaluées. Les résultats obtenus sont prometteurs et
permettent de jeter les bases de 1’émergence de ce type ce composites dans 1’industrie du

batiment.
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