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Introduction générale

En Europe, chaque année, le secteur du batiment et des travaux publics produit plus de 850 millions
de tonnes de déchets de construction et de déemolition. Ces déchets sont issus des constructions
neuves mais aussi de la réhabilitation et de la démolition d’une partie du patrimoine bati qui a

atteint la fin de vie.

Devant la rareté des ressources naturelles, I'usage des déchets de construction et de démolition
devient de plus en plus nécessaire voire urgent. Par ailleurs, la mise en décharge de ces déchets est

onéreuse et porte atteinte a I’environnement ; elle est également interdite dans certains pays.

A ce jour, les déchets de démolition sont utilisés essentiellement en techniques routieres ou en
remblais, car les exigences nationales et régionales dans ce secteur sont beaucoup plus faibles que
celles du secteur du batiment. De nombreux pays enregistrent des avancées dans les modes de
déconstruction qui permettent une meilleure séparation des flux, ce qui facilite considérablement
le traitement des déchets. Ce traitement commence, apres réduction des dimensions des produits a
valoriser par concassage, par un tri manuel suivi d’une séparation magnétique, d’un concassage et
d’un criblage. Dans le cas du recyclage de débris de béton, compte tenu de I’évolution des méthodes
de tri, on peut s’attendre a une amélioration de la qualité des granulats de béton recyclé (GBR),
que 1’on pourrait ainsi utiliser avec une plus grande valeur ajoutée (« upcycling » a la place de
« downcycling »). Malgré les efforts déployés par le secteur du batiment et des travaux publics, la
consommation des matériaux naturels est croissante alors que les déchets de démolition restent peu
utilisés. Pour encourager le recyclage de ces déchets, I’Union Européenne a fixé comme objectif

leur réutilisation & au moins 70% dans le secteur du batiment a I'horizon 2020.

Les travaux de recherche liés a cette thése sont orientés principalement vers la valorisation des
granulats de béton recyclé (GBR). Les GBR sont constitués d’un mélange intime entre un granulat
naturel et une pate de ciment durcie adhérente. Cette pate de ciment durcie est responsable de la
grande porosité des GBR et donc de leur absorption d’eau plus élevée que pour les granulats
naturels. Cette porosité engendre des échanges d’eau entre la nouvelle pate et I’ancienne pate, ce
qui complique ainsi le contrdle de 1’eau efficace et donc le comportement a 1’état frais et a I'état

durci du béton.
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Apres concassage et tamisage, les GBR peuvent étre classés en trois catégories selon leur fraction
granulaire : les gravillons recyclés (>4mm), les sables recyclés (<4mm) et les poudres de recyclage
(<125um). De nombreux travaux de recherche ont été réalisés dans le but de valoriser les gravillons
recyclés. La norme EN 206-1 permet leur réutilisation dans le béton a un taux de 30% en
substitution d’un matériau naturel. Par contre, les travaux de recherche sur les sables recyclés et a
fortiori sur les poudres de recyclage sont moins nombreux. En effet, il a été montré que la pate de
ciment se concentre plus dans les particules fines, ce qui rend difficile la réutilisation de ces

matériaux.

De nombreux projets ont été réalisés dans le but d’améliorer des techniques de caractérisation des
GBR et de mieux comprendre les propriétés des bétons fabriqués avec ces derniers, notamment le
projet national RECYBETON [1] qui a démarreé en janvier 2012 et pris fin en 2017.

Les travaux de thése que nous présentons s’inscrivent dans le cadre du projet européen INTERREG
VALDEM (2017-2020). Ce projet se fixe pour objectif d’initier le traitement des déchets sur site a
un territoire transfrontalier, en soutien aux entreprises des secteurs bien définis (entreprise de
déconstruction, centre de traitement et de tris...). Ainsi, le projet INTERREG VALDEM vise a la
valorisation a plus forte valeur ajoutée des GBR.

Les travaux de recherche présentés dans ce mémoire traitent des sables recyclés et des poudres
recyclées. L'objectif de ces travaux est de mieux formuler et mieux contrdler les propriétés a 1’état
frais et a I'état durci des bétons et des mortiers fabriqués avec ces matériaux. Nos travaux de

recherche sont exposés en quatre chapitres :

Le premier chapitre présente une revue bibliographique sur les GBR. La premiére partie du chapitre
résume la production des GBR dans le monde en général et en Europe en particulier. Une étude de
I’influence des différents parametres (composition du béton d’origine, taille des particules...) sur
les propriétés des GBR est abordée. Ensuite, 1’influence des caractéristiques physiques des
granulats (granulométrie, morphologie et compacité) sur le comportement rhéologique et
mécanique du béton est présentée. Aussi, les caractéristiques a 1’état frais et a I'état durci de
mortiers ou de bétons fabriqués avec des GBR sont abordées. De méme, une revue bibliographique
sur I’utilisation des poudres issues du recyclage dans la fabrication du clinker ou comme addition
minérale pour la formulation de bétons ou de mortiers est présentée. Pour conclure, un bilan des

travaux antérieurs et de la démarche suivie dans la thése est proposé.
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Le chapitre deux décrit les travaux de recherche réalisés sur le sable recyclé afin de le valoriser
dans un mortier. L’objectif principal de ce chapitre est de comparer les comportements des mortiers
réalisés avec un sable recyclé a ceux réalisés avec un sable naturel modele. Dans un premier temps,
une méthodologie permettant d’obtenir un sable recyclé et un sable naturel modéle avec des
caractéristiques physiques proches est présentée. Par la suite, une caractérisation spécifique sur les
deux matériaux est réalisée. Dans la troisiéme partie, une comparaison du comportement a 1’état
frais entre mortiers fabriqués avec différents états de saturation du sable recyclé et ceux fabriqués
avec le sable naturel modéle est présentée. Enfin, une étude mécanique est effectuée sur les mortiers

fabriques avec le sable recyclé ainsi que sur le sable naturel modéle.

Dans le troisieme chapitre, les travaux de recherche sont menés dans le but d’estimer 1’absorption
d'eau d’une poudre issue du recyclage. La porosité restante d'une poudre broyée est étudiée avec
deux approches distinctes : la premiere approche est basée sur un modéle qui considere que le
monolithe poreux est composé de pores sphériques partiellement éliminés lors du broyage. La
porosité restante aprés broyage est calculée a partir de la distribution de la taille des pores du
matériau monolithique et de la distribution de la taille des particules de la poudre. La deuxieme
approche expérimentale est basée sur la comparaison des tests de porosimétrie a intrusion de
mercure (MIP) réalisés sur la poudre poreuse étudiée (pate de ciment broyée) et sur une poudre
non poreuse (filler calcaire) ayant une distribution granulométrique et une morphologie similaire.

Les résultats obtenus avec les deux approches sont comparés.

Le chapitre quatre présente les travaux réalisés pour 1’utilisation d’une pate de ciment broyée
comme addition minérale dans un mortier. L’objectif principal de ce chapitre est de comparer le
comportement a I’état frais et a I'état durci d’un mortier fabriqué avec un filler calcaire et de
mortiers réalisés avec une pate de ciment broyée dans laquelle I’absorption d’eau est prise en

compte ou non.

Le document se termine par les conclusions et les perspectives pour les travaux de recherche futurs.
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1. Etat de I’art

1.1 Introduction

Une grande partie du bati atteint ou dépasse I'dge du demi-siecle, et arrive ainsi en fin de vie.
L’entretien, la réhabilitation et la démolition de ce patrimoine industriel, immobilier et routier
génerent des quantités tres importantes de déchets de construction et de démolition (C&D). La
construction de nouvelles infrastructures ou leur entretien (réhabilitation) utilise des ressources
naturelles de plus en plus difficiles a trouver. Le recyclage des déchets de C&D permet d'atténuer
la pénurie de matériaux naturels. La plupart de ces déchets sont souvent considérés comme des

déchets n’entrainant pas de pollution de I’environnement et ne peuvent nuire a la santé humaine.

Dans cette partie de nos travaux, un état de 1’art sur la réutilisation de ce type de déchets est
présenté. Dans une premiére étape, nous présentons les statistiques recueillies sur la consommation
des matériaux naturels ainsi que sur les matériaux recyclés dans le domaine de la construction dans
le monde en général et en Europe en particulier. Par la suite, nous nous intéressons aux
caractéristiques des granulats de béton recyclé (GBR). Un état de ’art sur I’influence de leur
caractéristique physique (granulométrie, morphologie des grains, compacité) sur le comportement
a I’¢état frais et a I'état durci sur des mortiers et des bétons est présenté. Enfin, les différents travaux
qui traitent des propriétés a 1’état frais et a 1'état durci des mortiers et des bétons réalisés avec ce
type de déchets sont présentés. De méme, nous nous intéressons a ’utilisation des GBR comme

filler (<125um) dans la fabrication du béton et du mortier.
1.2 Recyclage des granulats de béton

Les granulats représentent un constituant majeur pour la fabrication du béton. lls sont généralement
définis comme étant des fragments de roches. Leurs natures et leurs formes different selon leur
provenance et leur mode de fabrication. Les granulats représentent un des matériaux le plus utilisé
par ’homme avec une consommation moyenne d’environ 6,8 tonnes par habitant et par an. Cette
consommation se classe de loin devant celle du pétrole (1,5t/hab./an), le bois (0,8t/hab./an) ou
encore le charbon (0,7t/hab./an) [2].
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Selon une étude de ’'UNICEM [3], la production annuelle de granulats en France a connu une
croissance constante jusqu’a I'année 2007, avant de chuter de 26% pour atteindre une production
de 330 millions de tonnes par an en 2016 (figure 1-1). Cette chute de production des granulats
naturels est due en partie a la législation environnementale qui est de plus en plus contraignante

pour limiter I’impact de cette production sur I’environnement.
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Figure 1-1: Production des granulats dans les carriéres (hors recyclage direct sur chantier) [3]

Les déchets de démolition peuvent étre considérés comme une ressource supplémentaire pour
diminuer I’utilisation des ressources naturelles. En 2016, 204 millions de tonnes de granulats
recyclés ont été produits en Europe [4]. L’ Allemagne, la France, la Belgique, les Pays Bas et le
Royaume Uni produisent a eux seuls 90% de la totalité des granulats recyclés en Europe. L’ intérét
de la réutilisation des granulats recyclés est double. En premier lieu, elle permet d’éviter le stockage
des déchets d’une manicére sauvage, mais surtout de sauvegarder les ressources en granulats

naturels.

Pour augmenter le taux de recyclage des déchets de démolition, la directive Européenne
2008/98/EC a fixé comme objectif le recyclage au minimum de 70% des déchets de construction
et de démolition a I'année 2020 [5]. En Europe, il n’y a que 50% de ces déchets qui sont valorisés
[6]. L’ Allemagne, le Danemark et les Pays Bas présentent le taux de recyclage le plus élevé (pres
de 90%). En Belgique, le taux de recyclage est de 80%, alors qu’en France il est de 60% [7] (figure
1-2).
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Figure 1-2 : Taux de recyclage des déchets de construction et démolition en Europe [7]

En Asie, le Japon est le pays qui recycle le plus avec un taux de recyclage de 96% des déchets de
C&D [8], contrairement a la Chine ou la notion de recyclage en général est trés peu présente [9].

En Amérique, le recyclage, d’une maniére générale est trés peu présent. Au Brésil, par exemple,
on observe une augmentation croissante dans la demande en granulat qui met en péril les ressources
naturelles. En 2002, aux Etats-Unis, seulement 20 a 30% de déchets de C&D sont recyclés sur la

totalité des 250 a 300 millions tonnes de déchets de construction et de démolition produits [10].
1.3Caractéristiques des GBR

Les GBR proviennent des déchets de construction et de démolition (béton). Leur nature et leur
composition différent selon la nature du béton d’origine et surtout selon la qualité du processus de
déconstruction/démolition. Les GBR sont principalement constitués de granulats naturels et de pate
de ciment durcie adhérente (figure 1-3). La différence entre un GBR et un granulat naturel réside

essentiellement dans cette pate adhérente (figure 1-3).
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Granulats naturels

Figure 1-3 : Exemple de granulat de béton recyclé (GBR)

1.3.1 Teneur en pate de ciment dans les GBR

Les GBR sont obtenus aprés concassage des déchets issus du béton. Lors de cette opération, la pate
de ciment adhérente reste collée sur les granulats et elle est responsable de la qualité médiocre des

GBR compares aux granulats naturels [1].

De nombreux chercheurs se sont intéressés a la quantification de cette pate de ciment adhérente
dans les GBR dans le but d’estimer leur qualité. Certaines de ces méthodes ne fournissent que des
grandeurs proportionnelles a la teneur en pate de ciment. D'autres méthodes sont applicables pour
les gravillons recyclés et non pour les sables recyclés car elle mesure la teneur en mortier adhérent.
La quantification de la teneur en pate de ciment/mortier adhérent pour les gravillons recyclés se

fait selon trois méthodes thermique, chimique ou par analyse d’image :

- Méthodes thermiques [11]: Cette méthode consiste a réaliser plusieurs cycles d’immersion
dans I’eau et de chauffage a 500°C, pour pouvoir détacher progressivement 1’ancien mortier
de la surface du GBR. Aprés plusieurs étapes, le mortier adhérent reste toujours attaché.
Ainsi, un marteau en caoutchouc est utilisé pour gratter la surface. La teneur en mortier est
calculée par la perte de masse entre le granulat recyclé d’origine et le granulat grossier
obtenu. Pour les sables recyclés, Zhao et al. [12] et Le et al. [13] ont développé une méthode
thermique qui consiste a mesurer la différence de perte de masse entre 105°C et 475°C,
cette méthode permet de mesurer la teneur en pate de ciment adhérente pour les sables

recyclés;
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- Méthodes chimiques [14] : Cette méthode consiste a dissoudre de maniére sélective la pate
de ciment adhérente au granulat par différentes solutions acides (acide nitrique, acide
chlorhydrique, acide salicylique) ;

- Me¢éthode d’analyse par imagerie [15] : Cette méthode consiste a utilisé 1’analyse par
imagerie pour quantifier la quantité de pate de ciment adhérente dans un GBR. Cette
démarche est trés compliquée a utiliser, car il est tres difficile de faire la distinction entre le
sable et la pate de ciment adhérente. Aussi, pour que 1’analyse soit représentative, il est
nécessaire de réaliser une étude statistique ce qui peut prendre beaucoup de temps.

De Juan et al. [11] ont réalise une comparaison entre les différents granulats en fonction de la
quantité de mortier adhérent. Ils ont trouvé que plus la taille de la fraction granulaire est petite plus

la teneur en mortier attaché augmente (figure 1-4).
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Figure 1-4 : Teneur en mortier en fonction de la taille des particules [11]

La pate de ciment adhérente dans le GBR est responsable de 1’absorption d’eau élevée, comparée
a celle des granulats naturels. De Juan et al. [11] ont realisé une étude comparative entre
I’absorption d’eau et la quantité du mortier adhérent. Les résultats montrent que I’absorption d’eau

augmente avec 1’augmentation de la quantité de mortier (figure 1-5).
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Figure 1-5 : Teneur en mortier en fonction de I’absorption d’eau. [11]

Zhao et al. [12] ont aussi démontré que la quantité de pate de ciment influence significativement la
masse volumique des matériaux. Cette derniére diminue avec 1’augmentation de la teneur en pate
de ciment. Ainsi, on peut conclure que la pate de ciment adhérente influence significativement

I’absorption d’eau et la masse volumique.
1.3.2 Masse volumique, porosité et absorption d’eau

La masse volumique, la porosité et I’absorption d’eau sont des grandeurs trés importantes dans la
formulation des bétons. La masse volumique absolue et la porosité permettent de connaitre la
proportion volumique réelle du GBR dans une formulation de béton et la valeur d’absorption d’eau
permet de contrdler I’eau efficace qui va jouer un rdle trés important pour €tudier le comportement

a 1’état frais et a 1'état durci du béton ou du mortier.

La masse volumique absolue (pabs) d’un matériau est définie comme étant une caractéristique
physique intrinseque du matériau. Cette valeur correspond a la masse par unité de volume de la
matiére qui constitue le granulat, sans tenir compte des vides pouvant exister dans les grains ; cette

valeur est obtenue suivant la norme européen NF EN 1097-6 [16].

Zhang et al. [17] distinguent deux types de pores dans les matériaux poreux. Les pores ouverts et
les pores fermés. Les pores ouverts forment entre eux un systeme connecté. Les pores fermeés sont

des pores isolés et ne sont pas connectes entre eux. Seuls les pores connectes sont capables de
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transporter de la matiére. La proportion de pores connectés differe suivant la nature et la source des
granulats. Dans le cas des GBR, cette porosité est beaucoup plus importante comparée a un
matériau naturel & cause de la pate de ciment adhérente qui est trés poreuse et donc absorbante [18].

Le coefficient d’absorption d’eau (WA) des granulats est déterminé suivant la norme EN 1097-6
[16]. Selon la procédure décrite dans cette derniére, les granulats sont immergés dans de 1’eau a
22°C pendant 24 heures. La mesure d’absorption d’eau passe par la détermination de 1’état saturé
surface séche (SSS). Cet état est défini comme étant un état ou la porosité intra granulaire est
saturée avec une fine pellicule d’eau en surface et qu’il ne reste plus d’eau inter granulaire. Une
fois cet état déterminé, la masse a 1’état SSS est enregistrée (Msss), I’échantillon est séché jusqu’a
masse constante dans un four a 105°C (Msec). Dans le cas des GBR, la température de séchage est
souvent réduite (a 60°C ou 75°C selon les études) pour éviter la détérioration des hydrates qui sont
toujours présents dans la pate de ciment [19]. Le coefficient d’absorption d’eau (WA) est calculé

suivant (eq.1-1).

WA = e (1-1)

Msec

La valeur de I’absorption de I’eau (WA) est directement liée a la porosité accessible du matériau,
cette porosité (P) influence significativement le volume réel qu’occupe le matériau. Les valeurs de
la porosité et de la masse volumique réelle (p) peuvent étre calculées selon les formules suivantes,

ou pabs correspond a la masse volumique absolue du matériau :

Comme évoqué dans le paragraphe 1.3.1, la qualité d’un GBR est directement liée a la teneur en
pate de ciment adhérente. Cette derniére étant poreuse, elle augmente significativement
I’absorption d’eau et diminue la masse volumique [20]. Il a été prouvé que la pate de ciment est
plus concentrée dans les particules fines que dans les particules grossiéres [12] : c’est pour cette
raison qu’il est beaucoup plus difficile de valoriser les particules fines (<4mm) dans le domaine de

la construction que les particules grossiéres (>4mm).
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Pour obtenir I’état SSS, il faut individualiser les grains lors de la procédure du séchage. Cette
operation est beaucoup plus compliquée pour les particules fines que pour les particules grossiéres.
Pour les particules inférieures & 4mm, la norme EN 1097-6 [16] propose un protocole pour
déterminer le coefficient d’absorption d’eau. Ce protocole se base sur I’annihilation des forces
capillaires entre les grains dans le but de déterminer 1’état SSS. Tout d’abord, il faut pré saturer le
matériau pendant 24 heures par immersion totale sous I'eau, et par la suite le sécher avec un courant
d’air chaud jusqu’a arriver a I’état SSS. L’état SSS est reconnu grace a un test d’effondrement
réalisé avec un moule tronconique. Suivant cette méthode, 1’état SSS est obtenu si la forme du tas

apres le test d’effondrement a une forme réguliére (figure 1-6).

Granulat humides (conservant la forme
du moule métatliauel

Granulat l[égérement humides

Granulat secs

Figure 1-6 : Forme du c6ne de sable pour les différents états (humide, Iégérement humide, saturé surface
séche et sec) [16]

Une deuxiéme méthode existe. Elle est connue sous le nom de méthode IFSTTAR N78 [21], le
principe de cette derniére est le méme que celui de la norme EN 1097-6. La différence vient de la
manicre avec laquelle I’état SSS est déterminé : le sechage du matériau est réalisé avec un chiffon,

et I’état SSS est obtenu quand il n'y a plus de traces d’humidité sur le chiffon (figure 1-7).
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Figure 1-7 : lllustration de la méthode IFSTTAR [10] [21]

Le etal. [22] ont étudié les limites que peuvent avoir les deux méthodes présentées dans cette partie
sur un sable recyclé. Les mesures du coefficient d’absorption d’eau ont été réalisées sur différentes
classes granulaires d’un sable recyclé (GBR<4mm). Pour les particules supérieures a 0,5 mm, la
méthode IFSTTAR N78 ou la norme EN 1097-6 donnent des résultats trés proches; par contre, une
différence significative pour les particules de dimensions inférieures a 0,5mm a été remarquée
(Figure 1-8). Le et al. [22] ont conclu que, pour les particules inférieures a 0,5mm, la méthode
IFSTTAR surestime I’absorption d’eau, a I’inverse de la norme européenne qui la sous-estime. La
difficulté rencontrée pour mesurer I’absorption d’eau de particules inférieures a 0,5mm tient au fait

qu’il n’est pas possible d’individualiser les grains de cette taille.
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Figure 1-8 : Absorption d’eau des fractions granulaires du sable recyclé [10]

Afin de remédier a cette problématique, Zhao et al. [12] proposent une méthode alternative appelée
méthode par extrapolation. Cette méthode consiste a diviser le sable en différentes classes
granulaires et a mesurer, pour chaque classe granulaire, la quantité de pate de ciment adhérente.
Zhao et al. [12] ont montré qu’il y avait une relation linéaire entre 1’absorption d’eau et la pate de
ciment adhérente. Les fractions granulométriques supérieures a 0,5mm peuvent étre mesurées par
la méthode IFSTTAR ou la norme EN 1097-6 ; par la suite, grace a une extrapolation linéaire avec
la teneur en pate de ciment, il est possible de mesurer I’absorption d’eau des fractions inférieures
a 0,5mm. Gréace a la courbe granulométrique, la proportion de chaque fraction granulaire du sable

recyclé est connue, et le calcul de ’absorption d’eau totale du sable recyclé peut ainsi étre effectué.

La mesure de la pate de ciment adhérente est réalisée suivant les méthodes présentées dans le

paragraphe 1.3.2.

Mechling et al. [23] ont développé une méthode pour mesurer I’absorption d’eau. La technique
consiste a suivre I’évaporation d’un mince tapis granulaire imprégné d’eau déposé dans un bac de
section constante, lui-méme suspendu horizontalement dans 1’enceinte d’une étuve régulée a une
température modérée. Le principe de 1’essai repose sur le fait que I’eau externe aux grains ne
s’évapore pas a la méme vitesse que 1’eau interne. On sait en effet que le séchage par convection

d’un corps poreux comporte, aprés une phase transitoire ou le systéme se met en température, une
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phase a vitesse de séchage constante (eau externe) suivie d’une phase a vitesse décroissante (eau
interne), la transition de 1I’une a 1’autre se faisant par un point critique de séchage. Le point critique
est obtenu a partir de la dérivée de la teneur en eau en fonction du temps. Une foi le point critique
tc obtenu, la teneur en eau critique ec peut étre directement déduite. La figure 1-9 illustre les

différentes phases obtenues, ainsi que la maniere avec laquelle le point critique peut étre déterminé.

w Phase transitaire
=2
s 0 ------------------------------------
s ]
= @ Phase
s = transitoire Phase
E décroissante
e
e décroaissanbe Paint critiqoe
Phase constanie |
0
temps t 0 L temps t

Figure 1-9 : Courbe de séchage d’un matériau poreux ; évolution de la teneur en eau et du gradient
d’évaporation de/dt en fonction du temps [23].

Le et al. [10] ont utilisé cette méthode pour 3 sables recyclés et 2 sables naturels, et ont comparé
les résultats avec les résultats d’absorption d’eau obtenus avec la méthode de la norme EN 1097-6
ainsi que la méthode IFSTTAR. Suivant cette méthode, le coefficient d’absorption d’eau des
matériaux recyclés se situe entre 10% et 11,6% pour 3% pour les matériaux naturels. Les valeurs
obtenues sont plus élevées que les valeurs obtenues suivant la norme, mais semblables a la valeur
obtenue avec la méthode IFSTTAR. Ainsi, tout comme la méthode IFSTTAR, la méthode par

évaporométrie semble surestimer 1’absorption d’eau.

Gentilini et al. [24] proposent une méthode basée sur la thermodynamique [23] pour déterminer
I’absorption d’eau des matériaux inférieurs a 4 mm. La méthode est basée sur le séchage en tambour
tournant a une température constante d’un matériau pré-saturé. Grace au suivie de I’évolution de
la masse et de I’hygrométrie, un point critique sé€parant la phase d’évaporation de I’eau inter
granulaire de la phase d’évaporation de I’eau liée est obtenu. Ce point critique correspond a 1’état

SSS. La difficulté de cette méthode vient de I’homogénéisation de 1’échantillon lors du séchage.
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1.3.3 Saturation et cinétique d’absorption dans I’eau et dans la pate des GBR

Tam et al. [25] ont développé une méthode qui permet de suivre 1’évolution de 1’absorption d’eau
dans le temps. Cette méthode est basée sur I’immersion des GBR dans un pycnométre, la cinétique
d’absorption d’eau est obtenue en quantifiant la baisse du niveau d’eau dans le pycnométre dans
un intervalle de temps régulier. Tam et al. [25] ont montré que 1’absorption d’cau est tres rapide
les premicres minutes. L’inconvénient de cette méthode réside dans I’impossibilité de quantifier
I’eau absorbée au cours des premicres minutes, lors de la mise en place du matériau dans le

pycnometre.

Tegguer [26] a développé une méthode basée sur une pesée hydrostatique pour suivre 1’absorption
d’eau au cours du temps d’un GBR (Figure 1-10). Cette méthode consiste a placer les granulats
dans un bain thermostaté, et de suivre la variation de la masse correspondant a la cinétique
d’absorption d’eau. Comme pour la méthode de Tam et al. [25] les premiéres minutes d’absorption
d’eau sont tres difficiles a obtenir. Cette méthode montre aussi que dés les 5 premieres minutes le

degré de saturation est trés éleve.

Les méthodes proposées par Tam et al. [25] et Tegguer et al. [26] sont plus applicables pour les

GBR de taille supérieure a 4mm qu’aux GBR de plus petites dimensions.

Balance

Data logging
Unit

Water

Thermostated bath

A

Sample >

Removable tray

Figure 1-10: Méthode hydrostatique pour étudier la cinétique d’absorption d’eau des GBR

Bendimerad et al.[27] ont combiné les méthodes de Tam et al. [25] et de Tegguer [28] pour suivre

la cinétique d’absorption d’eau des GBR. IIs ont étudi¢ deux types de GBR issus d’un béton de
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démolition (RA 4-10, Wa= 5,62%, RA 10-20, Wa = 5,31%) et des granulats naturels (Na 6.3-20,
WA= 0,65%, NLA 4-20, WA=0,6%). Les résultats de cinétique d’absorption sont présentés dans
la figure 1-11. Bendimerad et al. [27] montrent que, si les bulles d’air sont correctement évacuées,
une absorption d’eau de plus de 80% est obtenue au bout de 15 minutes pour les matériaux recyclés,
et de 4 heures pour les matériaux naturels. Cette différence peut étre attribuée a la taille des pores,
largement plus petits pour les matériaux naturels comparés aux matériaux recyclés, qui ralentirait

ainsi 1’absorption d'eau.
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Figure 1-11 : Cinétique d’absorption des granulats recyclés et naturels [27]

Mills-Beale et al. [29] ont suggéré au lieu de I’immersion sous eau pendant 24 heures, de réaliser
une immersion sous vide partiel de 30mmHg (4kPa) pendant 10, 20 et 30 minutes. Ils ont montré
qu’avec cette méthode de saturation sous vide partiel, la saturation totale est atteinte seulement
apres 30 minutes. Zhang et al [30] ont fait une comparaison entre 1’absorption par immersion
simple dans I'eau et 1’absorption sous vide. Ils ont démontré que I’absorption est nettement
supérieure quand elle est faite sous vide. Khoury et al.[31] dans une étude réalisée sur une fraction
de GBR 6,3/10mm trouvent des résultats similaires a ceux de Mills-Beale et al. [29] et Zhang et al.
[30].

Souvent, 1’absorption d’eau durant le malaxage du mortier ou du béton est supposee la méme que
celle obtenue dans 1’eau. Ainsi I’influence potentielle de la capacité de liaison de I’eau avec les

fines est négligée. Bello et al.[32] ont étudié 1’absorption de gravillons 1égers d’une granulométrie
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4/8mm dans une pate réalisée avec différents rapports E/C. 1l a été observé que 1’absorption d’eau

dans la pate est plus faible que dans 1’eau, une réduction de 25% a été observée.

Maimouni et al. [33] ont étudié le degré de saturation d’un sable recyclé modéle immergé dans une
pate de filler et dans une pate de ciment : 3 types de sables recyclés modeles ont été utilisés. Les
sables modéeles ont été obtenus aprés concassage d’une pate de ciment fabriquée en laboratoire
avec 3 différents rapports E/C (0,3, 0,5 et 0,7). L’absorption d’eau de ces pates de ciment était
respectivement de 12,9%, 23,9% et 35,6%. Afin d’étudier la cinétique d’absorption, des essais
d’étalement sur mortier ont été réalisés. La figure 1-12 montre que 1’absorption atteint un maximum
apres 6 minutes, peu importe le type de sable recyclé utilisé (E/C différents). Le degré de saturation
apres 90 minutes dépend du type de sable recyclé et varie entre 49% et 87%. Cette différence est
attribuée a la différence de permeéabilité obtenue en fonction des sables recyclés réalisés avec les

différents rapports E/C.
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Figure 1-12 : (a) Quantité d’eau estimée dans les sables recyclés, (b) degré de saturation des différents

Le et al. [13] ont étudié I’influence de 1’état de saturation d’un sable de béton recyclé (WA= 8,7%)
et de son mode et temps de pré saturation sur la maniabilité¢ de mortiers. Des essais d’étalement sur
mortier ont été réalisés avec un sable recyclé pré saturé avec différentes teneurs en eau. Dans le cas
ou le sable recyclé pouvait étre saturé avec une quantité d’eau égale au coefficient d’absorption
d’eau, n’importe quelle teneur en eau supérieure 8 WA permettrait d’obtenir un étalement constant.
Or, dans les résultats obtenus, I’étalement diminue avec 1’augmentation de la teneur en eau.
L’¢étalement commence a étre constant au-dela d’une teneur en eau égale a 14%. Cette teneur en
eau correspond a une teneur supérieure au coefficient d’absorption d’eau du sable (figure 1-13).
Cela signifie que 1’eau introduite dans le bidon étanche n’est pas enti¢rement absorbée et qu’il en

reste une partie dans I’espace inter granulaire. Une des conclusions que propose Le et al. [13] est
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qu’une pré saturation d’un sable recyclé avec une teneur en eau égale a WA +5% pendant une

semaine, permet de saturer le matériau et ainsi de bien contrdler I’eau efficace.
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Figure 1-13: Etalement des mortiers en fonction de la quantité d’eau de pré saturation du sable recyclé
[13]
Khoury et al. [34] ont développé une méthode permettant de suivre 1’évolution de 1’eau efficace et
I’absorption d’eau d’un GBR lors du malaxage d’un béton. L’eau efficace est estimée grace a une
comparaison effectuée entre les courbes de puissance de béton fabriqué avec un GBR et celles de
béton fabriqué avec un granulat naturel (figure 1-14). Cette méthode permet de suivre en continue
I’évolution des échanges entre le granulat et le mélange. Les résultats montrent que 1’eau efficace
réelle dans le mélange est systématiquement plus ¢élevée que 1’eau efficace théorique calculée a
partir du coefficient d’absorption d’eau des GBR mesuré a partir de la norme EN 1097-6. Ainsi,
les auteurs proposent qu’une saturation sous vide ou une saturation a long terme permette le
remplissage des pores et réduit les échanges d’eau entre le GBR et la pate de ciment, donc un

meilleur contrdle de 1’eau efficace et ce dés le début de la fabrication du béton est obtenu.
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Figure 1-14 : Evolution de la puissance du malaxeur en fonction du temps de malaxage pour le béton. Un
rapport E e (théorique)/P proche de 0,34 et des conditions d’humidité initiales différentes pour les GBR
sont utilisés ; Si représente 1’affaissement initial des différents mélanges [34]

1.3.4 Hétérogénéité des GBR

La norme Européenne NF EN 12620+A1 [35] définit un granulat recyclé comme étant un granulat
résultant de la transformation de matériaux inorganiques antérieurement utilisés dans la
construction. La norme EN 206/CN [36] permet I’utilisation des GBR qui sont conforme a la
specification de la norme NF EN 12620+A1 [35] dans la formulation de béton, a I’exclusion du
béton précontraint. Trois types de GBR sont définis a partir de leur classification et de la fréquence

d’essai associée, les caractéristiques sont définies dans la figure 1-15:

- Typel:CRs
- Type2:CRgouCRc
- Type 3: CRgou CRcouCRp.
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Constituants Constituants secondaires Types de fréquence d’essai
Code principaux catégorie N ] Quantitative (en
Categories NF EN 12620 + A1 Temporelle
NF EN 12620 + A1 g P tonne)
CRg Rcugs Rb1gp. Raj. XRdos- Flga.
CR¢ Rcugp Rb1p. Raj. XRan- FLaz. 2/mois 1/2000
CRp Rcurp Rbag. Raqp. XRgz- FLz.

Tout lot de granulat recyclé et dont la production est inférieure aux fréquences d'essais du Tableau NA.2 doit faire I'objet d'un essai minimum de

classification des constituanis. La notion de lot est définie par la norme NF P 18-545.

NOTE : Glossaire spécifique aux granulats recyclés :

Re béton, produits en béton, mortier, &léments de macgonnerie en béton contenus dans un granulat recyclé ;

Ru granulats non liés, pierre naturelle, granulats traités aux liants hydrauliques contenus dans un granulat
recyclé ;

Rcu correspond a Rc + Ru ;

Rg verres contenus dans un granulat recyclé ;

Recug correspond @ Rc + Ru + Rg ;

Ra matériau bitumineux contenu dans un granulat recyclé ;

Rb éléments en argile cuite (briques et tuiles), éléments en silicate de calcium, béton cellulaire non flottant
contenus dans un granulat recyclé ;

X argiles, sols, métaux ferreux et non ferreux, bois, plastiques, caoutchouc non flottants, platre contenus
dans un granulat recyclé ;

XRg correspond a X + Rg ;

FL matériau flottant (exprimé en volume) contenu dans un granulat recyclé.

Malgré la classification proposée par la norme NF EN 206/CN [36], I’hétérogénéité reste une des
problématiques essentielles que 1I’on rencontre avec les GBR. Cette variabilité vient de la nature du
béton concassé et de la quantité de la pate adhérente dans les différentes classes granulaires qui
dépendent aussi du mode de concassage utilisé. Khoury et al. [37] ont utilisé un Jig a eau pour
étudier I’hétérogénéité des GBR. L’objectif de cette étude est de trier suivant la masse volumique
une quantité donnée de GBR et de s’intéresser a la caractérisation d’une classe granulaire étroite
(6,3/10mm). L’absorption d’eau mesurée selon la norme EN 1097-6 sur cette classe granulaire est

de 4,8%. Par contre, lors des essais réalisés sur la méme fraction apres le tri au jig, les résultats

Figure 1-15 : Constituant des gravillons recyclés selon la norme NF EN 206/CN [36]

d’absorption d’cau varient de 1,8 4 9,1%. La figure 1-16 montre I’hétérogénéité du lot utilisé.
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Un autre risque qui peut étre causé par I’hétérogénéité (compliqué a contréler) est la présence de
contaminant dans les GBR. Khalaf et De VVenny [38] ont trouvé du bitume, du gypse, de la matiére
organique et du verre dans des GBR, ce qui peut diminuer d’une maniére significative les propriétés
d’un béton ou d'un mortiers. Lamond et al. [39] ont contaminé un GBR avec 7% de platre, 5% de
terre, 4% de bois, 3% de gypse, et 2% d’asphalte. Ils ont montré une diminution d’au moins 15%
de la résistance mécanique comparée a un béton réalisé avec un GBR non contaminé. Debieb et al.
[40] ont montré I’effet d’un GBR contaminés avec C1 et SO4% sur les propriétés mécaniques et les
propriétés de durabilité. Ils ont trouvé une différence significative comparé a ceux réalisés avec un

GBR non contaminé.

1.4 Effet des caractéristiques physiques des granulats sur 1’état frais des bétons

et des mortiers

Il est possible de classer les granulats suivant leur forme, ainsi deux types sont distingues :

- Les granulats roulés : ce type de granulat se trouve principalement dans les fleuves et les
riviéres, et ils ont des formes arrondies
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- Les granulats concassés : ils sont issus de roche broyée a I’aide d’un concasseur. Ce procédé
produit des granulats de forme aléatoire et irréguliere, beaucoup plus anguleuse.

Dans un béton, le volume des granulats représente entre 60 et 75% du volume total du mélange. La

forme et la granulométrie ont une influence sur la compacité des granulats. Cette derniere influence

le volume du vide qui doit étre rempli avec la pate de ciment. Ainsi, I’optimisation de la compacité

du squelette granulaire peut étre utilisée pour réalsier un béton plus durable et permettre un meilleur

controle de la maniabilité.

Le comportement rhéologique d’une suspension peut étre décrit approximativement par le modele

de Krieger et Dougherty [41] (eq.1-4) :
Nne(9) = ne(0) (1-%)'[””)m .................. (1-4)

OU Mc(d) est la viscosité de la suspension, nc(0) est la viscosité du liquide interstitiel, ¢ est la
fraction volumique solide des particules en suspension, ¢m est la compacité maximale du sable et

[n] est la valeur intrinséque de la viscosité des particules (en fonction de leur forme).

De nombreux modeles ont ét¢ établis dans le but d’obtenir la compacité théorique et ainsi prédire
la compacité des matériaux granulaires. Dans ces mode¢les, 1’effet paroi et 1’effet de desserrement

doivent étre pris en considération.

L’effet de desserrement est provoqué par I’inclusion d’un grain de taille inférieure dans un milieu
dominé par les grains de taille plus importante. Cet effet est engendré par le fait que le vide inter
granulaire des grains de grande taille est insuffisant devant le nombre de grains de petite taille. Ceci

engendre un éloignement des gros grains et une décompaction.

L’effet de paroi est I’inclusion d’un gros grain dans un milieu dominé par des grains de petite taille ;
il se produit autour du gros grain une perte de compacité du fait notamment du rapport de
dimensions. Les gros grains agissent ainsi comme une barriere entre les petits grains et générent

une quantité importante de vide, entrainant une baisse de la compacité du mélange.
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a) Effet de desserrement b) Effet de parow

Figure 1-17: Effet d’interactions entre classes granulaires [42][43]

Le modéle de Power [44] par exemple ne considére que I’effet de desserrement. Par contre les
modeles de Benaim et Goff [45] et Toufar et al. [46] prennent en compte I’effet de paroi. Des
modeles de compacité plus récents comme le MEC [43] prennent en considération a la fois I’effet

de paroi et I’effet de desserrement.

La morphologie des grains est généralement présentée en fonction de 1’élongation, de la convexité
et de la circularité. L’¢longation est un parametre qui permet de donner une idée de I’allongement
de la particule sans tenir compte des irrégularités de surface. La convexité est un paramétre qui
permet de qualifier I’aspect de surface de la particule : si ce coefficient est proche de 1, cela veut
dire que la particule est convexe et si elle se rapproche de 0 cela veut dire que la particule offre de
fortes irrégularités de surface. La circularité représente la ressemblance de la particule a une sphere
[47].

L’illustration schématique de la caractérisation de la morphologie des particules a 1’aide de
I’analyse d’image numérique 2D est présentée dans la figure 1-18. La circularité (eg.1-5) inscrit a
I’intérieur de la particule (Dinc) et en ajustant les cercles possibles aux bords et coins de la particule
(Di). Afin de déterminer la convexité de la particule (eq.1-6), il convient de déterminer le diametre
du cercle circonscrit (Dcc). Enfin, pour 1’élongation (eq.1-7), il faut déterminer la longueur (L) et
la largeur (W) de la particule.

ez aire de la particule LW /4
Convexité= d = LW/

aire du cerle qui entoure la particule - nDéC/AL
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Figure 1-18 : Représentation schématique de 1’analyse de la forme des particules [48]

Khayat et al. [49] ont montré que la forme des granulats (roulé ou concassé) ainsi que la
granulométrie influencent significativement la rhéologie des bétons et des mortiers. Afin de prédire
le comportement rhéologique en fonction de la compacité ou encore pour déterminer la fraction
solide maximum qui peut étre incorporée dans un mélange, des équations empiriques comme
I’équation d’Einstein [50], Krierger-Dougherty [41] ou d’autres équations de la littérature peuvent
étre utilisées [51]. Ces formules relient géneralement le seuil de cisaillement (grandeur

fondamentale en rhéologie caractérisant la fluidité d’un matériau) de la pate du ciment (tpc) OU

encore celui du béton (tpc), au ratio du volume de la fraction solide a celle de sa compacité (4,_)-
m
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Toutou et Roussel [52] ont réalisé une étude sur mortier (ou ils ont considéeré que le sable était en
suspension dans une pate du ciment) et le béton (ou ils ont considéré que les gravillons étaient en
suspension dans le mortier). lls ont remarqué que le seuil de cisaillement augmente avec
I’augmentation de la fraction granulaire du sable. Par contre, pour les petits volumes de sable, le
seuil de cisaillement était plus bas que celui de la pate seule. Ce résultat a été expliqué par le
phénomeéne de défloculation (décomposition des flocs dans la pate du ciment en raison de la
présence d’inclusions de sable lors du mélange de la suspension [53]). Par contre, lors de
I’incorporation d’un volume de granulat plus important, le seuil de cisaillement augmente d’une

maniere significative (figure 1-19).
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Figure 1-19 : Variation du seuil de cisaillement en fonction de la fraction volumique ajouté de sable ou de
gravillon [52]

Yammine et al. [54] ont prouvé qu’il existe une forte transition dans le comportement rhéologique
d’un béton entre un régime dominé par les frottements entre les granulats et un régime dominé par
les interactions hydrodynamiques. Les résultats de Yammine et al. [54] sont présentés dans la
figure 1-20 en fonction de la variation du seuil de cisaillement et la fraction volumique des
granulats. On peut distinguer trois zones différentes : Pour ¢ > 70% le seuil de cisaillement est de
I’ordre du 100 kPa, et cette valeur correspond a un béton traditionnel avec un affaissement inférieur
a 150 mm; pour ¢ < 60 %, le seuil de cisaillement est inférieur a 100 Pa, ce qui correspond a un
béton auto-plagant. Et enfin pour 60%< ¢ <70% il y a une forte transition entre un seuil de
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cisaillement correspondant un béton auto-plagant (fluide) a celui d’un béton ordinaire. Selon

Yammine et al. [54], cette transition correspond a une fraction volumique de granulat critique ¢ c.
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Figure 1-20 : Variation du seuil de cisaillement en fonction du volume du squelette granulaire [54]

Hafid et al. [55] ont étudié I’effet de différents types de sables avec les différentes morphologies
sur le comportement rhéologique d’un fluide modele a seuil. La figure 1-21 montre qu’il existe une
bonne corrélation entre le seuil de cisaillement et la forme des grains de sable utilisé. Comme pour
Toutou et Roussel [52], le seuil de cisaillement augmente avec 1’augmentation de la fraction
volumique du sable. Les particules irréguliéres ayant des rapports de forme beaucoup plus élevés
ont tendance a augmenter le seuil de cisaillement de la suspension. Sur la figure 1-19, selon la
morphologie des particules, il existe une fraction volumique critique qui fait augmenter
significativement le seuil de cisaillement. Cette fraction volumique critique est plus faible pour les

particules avec des formes irréguliéres (granulat concassé).
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Figure 1-21 : Variation du seuil de cisaillement relatif en fonction des différents types de sables utilisés
[55]

1.5 Caractéristiques des bétons et des mortiers réalisés avec des GBR

La premiére fabrication de béton et de mortier avec des déchets issus du béton date des années
1970 [56]. Dans la littérature, le comportement du béton ou du mortier réalisés avec les GBR est

généralement comparé a celui d’un mortier ou d'un béton réalisé avec des matériaux naturels.

Vinay Kumar et al. [57] ont réalisé une étude sur 1’utilisation des GBR issus des stations de tri pour
la fabrication de béton auto placant. Un remplacement en volume a un taux de 20% du sable naturel
et des gravillons naturels par des GBR a été réalisé. L’absorption d’eau du sable recyclé est de
10,4% et celle du gravillon recyclé est de 6,1%. Les auteurs n’ont pas indiqué 1’état de saturation
utilisé pour leur GBR lors de la fabrication du béton. Les résultats a 1’état frais et a 1'état durci ont
montré qu’il était possible d’utiliser les GBR comme substitut des matériaux naturels pour la

fabrication des bétons a taux de 20%.

Poon et al. [58] ont étudié I’influence de 1’état de saturation et de la substitution des granulats
naturels par des granulats recyclés a différents taux (20, 50 et 100%). L’absorption d’eau du
granulat recyclé est de 7,4%. A fraction volumique identique de gravillons, I’eau de gichage est
ajustée dans le but de compléter I’eau absorbée par les GBR. Les résultats montrent que
I’affaissement mesuré aprés 10 minutes augmente linéairement (R?>=0,75) avec le taux de
remplacement des granulats naturels par les granulats recyclés. Ceci est dd au fait que les granulats

recyclés n’absorbent pas toute 1’eau qui devait étre absorbée et ainsi 1’eau en exces reste dans la
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pate et fluidifie le béton. Par ailleurs, 1’affaissement diminue rapidement dans le temps, ce qui
confirme I’hypothése qu’il y a un transfert d’eau graduelle entre la pate et les granulats. Les auteurs
montrent une faible chute de la résistance mécanique et suggéerent que 50% de substitution permet

de bien contrdler 1’état frais et I'état durci du béton réalisé avec les granulats recyclés.

Des résultats similaires ont été obtenus par Kou et Poon [59] sur des bétons auto-placants fabriqués
avec différents taux de remplacement du sable naturel par un sable recyclé. Les résultats montrent
effectivement une augmentation linéaire de I’étalement avec I’augmentation du sable recyclé. Cette
augmentation est certainement due au fait que, lors de 1’ajout du sable recyclé, une quantité d’eau
est ajoutée pour compenser I’absorption d’eau, cette quantité d'eau n’est pas absorbée en totalité
par le sable recyclé et ainsi, elle reste dans la pate, ce qui provoque une augmentation des
étalements. Aussi, les essais d’étalement dans le temps montrent une diminution rapide de la
maniabilité, ce résultat confirme les résultats de Poon et al. [58] sur le fait qu’il y a un transfert
d’eau entre la pate et le sable recyclé. Ils ont aussi mis en évidence une diminution de la résistance
mécanique. Ils suggérent que 20% de substitution correspond a Ioptimum pour avoir des
comportements a ’état frais et a I'état durci comparables a ceux d’un béton réalisé avec des

matériaux naturels.

Evangelista et al. [60] se sont intéressés a I’incorporation des sables recyclés dans la fabrication
des bétons ; ils ont réalisé une substitution en volume de 10%, 20%, 30%, 50% et 100% de sable
naturel par un sable recyclé. Une diminution de 10% a été obtenue dans le cas d’une substitution
totale du sable naturel par le sable recyclé. lls ont aussi obtenu la méme tendance pour la résistance
en traction, le module d’élasticité ainsi que la résistance a 1’abrasion. Ghorbel et al.[61] ont réalisé
deux types de béton avec deux différentes classes de résistance: un C25/30 et un C35/45. lIs ont
réalisé une substitution totale du sable naturel par un sable recyclé et le gravillon naturel par un
gravillon recyclé. Les auteurs trouvent des résultats similaires aux résultats trouvés par Evangelista
et al. [60]. Dans les deux recherches évoquées ici, les auteurs ne présentent pas 1’état de saturation

initiale de leurs matériaux.

La résistance mécanique d’un béton ou d'un mortier est fortement liée a la liaison entre les granulats
et la pate du ciment. Cette liaison est conditionnée en majeure partie par sa porosité qui est souvent
plus importante que la porosité de la matrice cimentaire. Cette zone est souvent appelée Interfacial
Transition Zone (ITZ) [62].
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La formation de I’'ITZ dans le béton est due a la présence d’une couche d’eau qui entoure les
granulats. La distribution de 1’eau dans la pate du ciment est hétérogene, elle est plus abondante
autour des granulats, ce qui engendre un rapport E/C plus élevé a cet endroit. La formation de I’'I[TZ
est due a deux phénomenes principaux: 1’effet de paroi et le micro-ressuage. L’effet de paroi
correspond a un empilement moins compact du ciment autour du granulat que dans la matrice. Le
micro-ressuage est dii a I’accumulation de 1’eau autour du granulat lors de la mise en place du béton

ou du mortier.

L’utilisation des GBR saturés permet d’obtenir une meilleure connaissance de 1’eau efficace
présente dans le mélange pour la fabrication de la pate. Mais cela peut induire une baisse de la
résistance mécanique a cause d’une mauvaise adhésion entre 1’ancienne pate présente dans les GBR
et la nouvelle pate. Zhao et al. [63] ont ¢tudié I’interface entre la nouvelle pate et ’ancienne pate
pour un sable recyclé. Un sable a été utilisé avec deux différents états de saturation (sec et humide).
L'influence de I'état de saturation du sable recyclé (séché ou saturé) sur les propriétés des mortiers
de compositions identiques a d'abord été étudiée. Les résultats ont montré que I'affaissement des
mortiers contenant un sable recyclé sec est toujours plus important que celui des mortiers contenant
le sable recyclé saturé. En effet, dans le cas d’un sable recyclé sec, la quantité théorique d’eau
absorbée est ajoutée au début du mélange, ce qui entraine une augmentation temporaire du rapport
E/C efficace initial et du volume de pate, conduisant a une meilleure ouvrabilité. A contrario, I’eau
absorbée dans le sable recyclé saturé n’est pas disponible et ne peut donc pas contribuer a
I’augmentation du rapport E/C efficace initial. De plus, la résistance a la compression des mortiers
contenant du sable recyclé sec est toujours supérieure a celle des mortiers fabriqués avec du sable
recyclé saturé, ce qui est attribué a une zone de transition interfaciale plus dense, ce qui améliore
les propriétés mécaniques (Figure 1-22). Les auteurs ont aussi etudié l'influence de la fraction du
sable recyclé et de la classe granulaire du sable recyclé sur les propriétés mécaniques des mortiers
avec un sable recyclé saturé. Les résultats montrent que la résistance a la compression des mortiers
diminue quasi linéairement a mesure qu'augmente le pourcentage de remplacement du sable
recyclé. De plus, il a été démontré que la fraction la plus fine du sable recyclé (0 / 0,63 mm) avait

le plus mauvais effet sur les propriétés mécaniques des mortiers.
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Figure 1-22 : Présentation de la zone interstitielle entre la nouvelle pate et 1’ancienne pate lors de
I’utilisation du sable saturé (a gauche) et sec (a droite) [63]

Dans une etude similaire, Le et al. [22] ont caractérisé par analyse d’image a 2 et 28 jours
d’hydratation des mortiers réalisés avec un sable recyclé sec et saturé en comparaison avec des
mortiers réalisés avec un sable naturel. Ils ont trouvé que ’interface des mortiers réalisés avec un
sable recyclé a I’état sec ou a I'état saturé étaient identique, mais ils ont trouvé que I’état de
saturation influence significativement la répartition de la porosité dans la zone interstitielle. Cette
porosité dans la zone interstitielle dans les mortiers contenant du sable recyclé est beaucoup plus
grande que celle obtenue dans les mortiers a base de sable naturel. Cette différence peut étre
expliquée par un rapport E/C effectif plus élevé dans le mortier réalisé avec un sable recyclé. Cet
exces peut étre di a une valeur d'absorption du sable recyclé inférieure a celle fournie par le test
d’absorption d’eau réalisé sur le sable recyclé.
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1.6 Utilisation des GBR comme addition minérale dans le domaine du Génie
Civil

Le secteur industriel est responsable de 25% des émissions de CO: et la fabrication du ciment
représente a elle seule 5% de la totalité des émissions [64]. Les émissions de CO> produites lors de
la fabrication du ciment sont dues non seulement a I'énergie nécessaire a la calcination de la matiere
premiére (40%), mais surtout a la décarbonatation de la calcite. Le remplacement d'une partie du
clinker par des produits industriels, tels que les laitiers de hauts fourneaux, cendres volantes. .. peut
étre un bon moyen de réduire les émissions de CO>. Une autre méthode permettant de réduire les
émissions de CO; consiste a remplacer une partie du ciment par des produits industriels dans la
fabrication du béton [65][66].

1.6.1 Utilisation des GBR dans la fabrication du clinker

Comme évoqué dans les paragraphes 1.3 et 1.5, la valorisation des fractions fines issues de GBR
est beaucoup plus compliquée que les fractions grossiéres. Galbenis et al. [67] ont produit un
clinker avec deux granulats de natures différentes issus de GBR et de macgonneries. Les deux
granulats ont été broyés, et cuits a une température supérieure a 1350°C pendant une heure. Cette
procédure a permis d’obtenir plusieurs clinkers. Les auteurs ont trouvé que la pate de ciment, la
brique ainsi que d’autres déchets présents dans les déchets de démolition ont permis d’améliorer la

combustion, demandant moins d’énergie pour former les principales phases du clinker.

Dans une étude réalisée par Kulisek et al. [68], plusieurs échantillons de GBR prélevés dans
différentes usines de traitement des déchets de démolition ont été caractérisés minéralogiquement
et chimiquement. Des teneurs plus élevées en SiO: et plus faibles en CaO ont éte relevees et prises
en compte par la correction de la teneur en fer et un ajout de calcaire dans la formulation du cru
pour la fabrication d’un clinker. Un clinker proche de celui présent dans un ciment portland a été
obtenu. Les auteurs ont conclu qu’avec ce type de clinker, un ciment de type CEM 1 42.5N peut

étre réalisé.

Diliberto et al. [69] ont étudié la possibilité d'utiliser du béton recyclé et des matériaux fins issus
du processus de dépoussierage de plate-forme de concassage du béton en tant que matiére premiére

alternative pour la fabrication du clinker. Aprés une caractérisation chimique complete, des sables
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et des fines de béton recyclé (XRF, XRD, DTA-TGA ...), plusieurs mélanges de ciment ont été
préparés en substituant partiellement ou totalement de I’argile ou de la marne. Le clinker obtenu a
été caractérisé par différentes techniques analytiques (ATG/DTG, FX, DRX, MEM...). Les
résultats ont montré qu’il était possible d’obtenir un clinker de bonne qualité comparable a celui
obtenu avec des matériaux naturels. Cependant, il est tres difficile de reproduire strictement la
méme composition de clinker a cause de I’hétérogénéité des GBR. Ainsi, I’utilisation des GBR

implique une réadaptation de la composition du clinker.

1.6.2 Utilisation des GBR comme addition minérale dans la fabrication du béton ou du

mortier

Le prétraitement thermique peut étre une solution pour la valorisation des GBR. Cependant, cette
solution est colteuse, car il faut tout d’abord broyer la matiére et par la suite réaliser le traitement
thermique. La plupart des recherches vise a rendre les fines issues du recyclage réactives, mais peu

d’études ont été réalisées dans le but de valoriser les fines de GBR sans un traitement thermique.

Florea et al. [70] ont réalisé une étude dans le but de quantifier le pourcentage de poudre de pate
du ciment et de poudre de granulat présents dans un sable recyclé issu de GBR. Les auteurs ont
remarqué que, pour une granulométrie inférieure a 80um, plus de 70% des constituants du matériau
fin provenait de la pate du ciment. Ainsi, la fine est composée principalement d’hydrates et de

clinker anhydre. La mesure a été réalisée avec une méthode chimique (paragraphe 1.3.1).

Oksri-Nelfia et al.[71] ont broyé deux types de sable recyclé pour confectionner leur poudre
recyclé. Le premier sable recyclé (FN 1) était issu d’un béton avec un rapport E/C=0,45 conservé
pendant 8 ans dans une salle humide. Le second (FN 2) était issu d’une plateforme de recyclage, il
contient 78,4% de produits a base du béton, 15,3% de pierres naturelles, 3,7% de matériaux
bitumineux, 1,2% de brique et terre cuite et de tuile et 1,4% d’autres matériaux comme le bois, le
plastique et le verre. Oksri-Nelfia et al. [72] ont réalisé des mortiers dans le but de vérifier
I’influence de la fine sur la réactivité et surtout sur la résistance mécanique des mortiers. Un
comportement similaire a celui d’un filler calcaire a été obtenu (figure 1-23). Ce résultat parait
logique vu la teneur en calcaire élevée dans la fine due a la présence de granulats calcaires présents

dans le matériau avant broyage.
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Avec des essais en micro calorimétrie, Oksri-Nelfia et al. [71] ont comparé I’hydratation du ciment
avec I’hydratation du ciment anhydre issu de la pate présente dans les deux fines (FN 1 et FN 2).
La figure 1-24 présente les quantités cumulées de chaleur dégagée par les deux fines, rapportées a

la masse seche du matériau. Cette mesure permet d’observer une chaleur dégagée non nulle pour

les fines.
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Figure 1-23 : Résistance en compression des différents mortiers réalisés avec un filler calcaire, FN 1 et

Figure 1-24 : Comparaison des chaleurs d’hydratation d’un ciment avec les fines recyclées (FN 1 et FN
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Bordy et al. [73] ont utilisé une poudre de pate de ciment fabriquée en laboratoire (E/C=0,3) et
hydratée pendant 90 jours avant broyage. L.’objectif de ce travail était d’étudier le role des anhydres
résiduels présents dans la pate de ciment. Pour cela, ils ont réalisé différents mortiers en substituant
le ciment par 10%, 20%, 30%, 50%, 75% et 100% de pate de ciment hydratée broyée. La figure 1-
25 montre les résultats de résistance mécanique obtenus, on remarque une chute de résistance
mécanique lors de la substitution du ciment par la pate de ciment broyée ce qui est similaire au
résultat obtenu par Okasri-Nelfia et al. [71]. Mais on remarque surtout une résistance mécanique
de 8 MPA lors de I'utilisation de 100% de pate de ciment hydratée. La figure 1-26 montre les
résultats de la chaleur d’hydratation obtenus avec la méthode Langavant ; méme si le mortier est
réalisé avec 100% de pate de ciment broyée, un léger dégagement de chaleur est obtenu, ce qui

atteste d’une réactivité résiduelle.
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Figure 1-25 : Résultat de la résistance mécanique obtenue par Bordy et al. [73]
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Figure 1-26 : Résultat de la chaleur d’hydratation obtenue par Bordy et al. [73]
1.7Conclusion

1.7.1 Bilan des travaux antérieurs

La différence principale entre les GBR et les granulats naturels provient en grande partie de la
présence de pate de ciment adhérente qui conduit a une augmentation de 1’absorption d’eau et a
une diminution de la densité des GBR. Ainsi, la qualité d’un GBR est liée directement a la quantité
de péte de ciment adhérente présente. Dans la littérature, plusieurs recherches ont été réalisées dans
le but de déterminer la quantité de pate résiduelle, mais, malheureusement aucune des méthodes

proposées ne permet d’obtenir une valeur précise.

L’absorption d’eau des GBR immergés dans de I’eau differe de celle immergée dans une pate (de
ciment ou de filler calcaire par exemple). Peu de chercheurs se sont intéressés a 1’absorption d’eau
d’un GBR dans la pate de ciment. Ainsi, il est tres difficile d’estimer I’eau efficace dans le béton
ou dans le mortier, ce qui rend difficile le contrdle des propriétés a 1’état frais et a I'état durci des

mortiers et des bétons.

Les GBR sont généralement incorporés dans une composition de béton ou de mortier a différents
taux de substitution qui peuvent varier de 10% a 100%. Certains résultats montrent que 1’utilisation
d’un GBR pour la formulation d’un béton ou d'un mortier conduit a des comportements a I’état

frais et a I'état durci identiques a ceux d’un béton ou d’un mortier réalisé avec des matériaux
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naturels. D’autres résultats montrent le contraire et suggérent qu’au-dela de 25%, les propriétes a

I’¢état frais et a I'état durci d’un béton ou d'un mortier diminuent significativement.

Ainsi, une dispersion tres importante est observee aprés analyse des résultats obtenus dans la
littérature. En général, lors de la comparaison des mortiers ou des bétons réalisés avec un GBR et
un granulat naturel, les différences dans les caractéristiques physiques des granulats ne sont pas
prises en compte. L’identification rigoureuse des effets négatifs ou positifs de la substitution d’un
granulat naturel par un GBR nécessiterait de pouvoir comparer les propriétés de bétons ou de
mortiers contenant le GBR étudié a celles d’un béton ou d’un mortier contenant un granulat naturel

"modele™ possédant des propriétés physiques tres proches de celles du GBR.

La fraction fine des GBR est particulierement delicate a valoriser, notamment en raison de sa tres
forte teneur en pate de ciment adhérente. Une des méthodes alternative qui permettrait de la
réutilisé est de I’utiliser comme addition minérale. La majeure partie des recherches effectuées sur
les poudres issues du recyclage se sont focalisées sur 1’utilisation de ces poudres apres un traitement
thermique dans le but de les rendre réactives. Bordy et al. [73] et Nelfia Oksri et al. [71] ont
toutefois étudié la possibilité d’utiliser ces fines comme additions minérales sans traitement
thermique en considérant que le GBR broyé n’absorbe pas d’eau. Cependant, compte tenu de la
dimension trés réduite des pores de la pate de ciment devant la taille des grains, il est trés difficile
d’imaginer que le broyage élimine toute la porosité. Ces poudres doivent donc probablement rester
absorbantes. A notre connaissance, il n’existe néanmoins aucune méthode qui permette de mesurer

I’absorption d’eau d’une poudre.

1.7.2 Obijectifs fixés pour la these

Cette thése est réalisée dans le cadre du projet Interreg VALDEM et vise a trouver des voies de
valorisation a forte valeur ajoutée pour les GBR de dimensions inférieures & 4mm. Dans ce cadre,
deux pistes de recherche sont explorées. La premiere piste consiste a utiliser les GBR de fraction
0/4mm comme granulats en substitution du sable naturel dans un mortier. La seconde consiste a
utiliser le GBR broyeé (fraction inférieure a 125um), comme addition minérale en substitution
partielle du ciment. Compte tenu de 1’étude bibliographique, notre travail vise a répondre aux

questions suivantes :
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- Peut-on définir et realiser un matériau naturel modéle ce qui permet d’étudier le
comportement a 1’état frais et a 1'état durci d’un mortier réalisé avec un GBR (fraction
inférieure a 4mm et 125um) ?

- Peut-on estimer I’absorption d’eau des particules inférieures a 125um ?

- Quelle est I’influence de 1’absorption d’eau d’un GBR broyé sur le comportement
rhéologique et mécanique du mortier ?

Les trois chapitres qui suivent visent a trouver des réponses aux questions posées ci-dessus.

Dans le 2éme chapitre, une méthode permettant d’obtenir un matériau naturel modéle possédant
des caractéristiques physiques proches de celles d'un matériau recyclé est présentée. Par la suite,
une comparaison des propriétés a I’état frais et a 1'état durci de mortiers fabriqués avec les deux
matériaux (naturel et recyclé) est réalisée. Les développements ont fait I’objet d’une publication

«Materials and structures»

Dans le 3éme chapitre, un modéle théorique et une méthode expérimentale permettant d’estimer la

porosité d’une poudre sont présentés.

Enfin, le 4éme chapitre compare les comportements rhéologique et mécanique d’un mortier

fabriqué avec un filler calcaire a ceux d’un mortier fabriqué avec une pate de ciment broy¢e.
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2. Utilisation d’un sable naturel modeéle pour la compréhension du
comportement a I’état frais et durci d’un mortier fabriqué avec
un sable recyclé.

2.1 Introduction

La littérature fait ressortir des résultats contradictoires sur les effets néfastes (ou bénéfiques) d’une
substitution d”un sable naturel par un sable recyclé dans une formulation de mortier ou béton. Cette
variabilité pourrait étre attribuée a la nature des granulats utilisés (naturels ou recyclés) provenant

de multiples sources.

Pour savoir si la substitution d’un sable naturel (SN) par un sable recyclé (SR) diminue ou améliore
les propriétés a 1’état frais ou a I'état durci d’un béton ou d'un mortier, les parameétres de
composition de deux mélanges doivent étre aussi proches que possible, en particulier, le rapport
eau efface sur ciment, le volume des granulats et les caractéristiques physiques du squelette

granulaire (distribution granulométrique, morphologie des particules...) doivent étre similaires.

Plusieurs travaux de recherche ont déja comparé le comportement des mortiers contenant des sables
recyclés a celui de mortiers fabriqués avec des granulats naturels (paragraphe 1.5). Mais, a notre
connaissance, la comparaison de deux mortiers présentant des proportions de mélange et des

caractéristiques physiques de matériaux trés similaires n’a pas encore été effectuée.

Dans ce chapitre, les propriétés a 1’état frais et a 1'état durci de mortiers fabriqués avec un SR sont
comparées a celles du mortier de composition identique fabriqgué avec un SN posseédant des
caractéristiques physiques tres similaires a celles du SR. L’objectif principal de ce chapitre est de
vérifier si les propriétés rhéologiques d’un mortier fabriqué avec le SN et le SR sont sensiblement
identiques afin d’appréhender ensuite les effets d’un sable recyclé sur le comportement a I'état durci

d’un mortier.

Les résultats de ce chapitre ont fait I’objet d’un article dans le journal Materials and Structures

[74].
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2.2Méthodologie

Idéalement, le moyen le plus simple d’étudier 1’effet d’une substitution d’un SN par un SR dans
une composition de mortier serait de remplacer un volume donné de SN par le méme volume de
SR tout en maintenant la maniabilité des mortiers constante. Ensuite, les propriétés mécaniques des
deux mortiers pourraient étre comparées et 1’effet de cette substitution (négatif ou méme positif)
pourrait étre estimé. Cependant, le remplacement du SN par un SR entraine généralement des
modifications a la fois sur les propriétés a I’état frais et les propriétés a 1’état durci du mortier. Dans
cette étude, nous avons eu recours a des matériaux modeles naturels et recyclés. Nous considérons
qu’un SN est un sable modéle pour un SR donné si, pour des compositions volumiques identiques,

I’utilisation de ces deux matériaux conduit a des propriétés rhéologiques des mortiers identiques.

A cette fin, le comportement rhéologique doit étre définit et peut étre décrit approximativement par
le modéle de Krieger et Dougherty [41] (Eq. 2-1).

Nne(¢) =nc(0) (1-%)-['%m .................. (2-1)

Ou : nc(d) est la viscosité de la suspension, nc(0) est la viscosité du liquide interstitiel (ici la pate
de ciment), ¢ est la fraction volumique des particules en suspension (les grains de sable), ¢m est la
compacité maximale des particules en suspension et [n] est la valeur intrinséque de la viscosité des

particules (fonction de leur forme).

Plusieurs études [49][75] ont montré que les parameétres précédents sont les principaux parametres
qui contrélent le comportement rhéologique des bétons. Ainsi, pour que deux mortiers réalisés avec
un SN et un SR aient le méme comportement rhéologique, les quatre parametres du modéele de

Krieger et Dougherty doivent étre les mémes, ¢’est-a-dire :

- La viscosité du fluide en suspension (la pate du ciment) doit étre la méme dans les deux
mortiers. Cela implique que les deux mortiers contiennent le méme rapport eau/ciment
efficace. Comme les SR possedent généralement un coefficient d’absorption d’eau élevé,
le seul moyen de controler avec précision 1’eau efficace consiste a utiliser le SR a I’état pré-

saturé de maniere a éviter les mouvements d’eau entre la pate de ciment et le SR ;
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La fraction volumique solide du sable dans les deux mortiers doit étre identique. Cela
nécessite 1’utilisation d'un méme volume enveloppe des particules (c’est-a-dire que le
volume de particules solides plus la porosité interne des particules doivent étre constants) ;
La compacité maximale doit étre identique, ce qui implique au moins que les distributions
granulométriques et les morphologies des particules soient trés similaires

La viscosité intrinseque des particules devrait également étre la méme. La viscosité
intrinseque des granulats fins est difficile a définir, toutefois, cette contrainte serait
respectee si les particules des deux sables avaient approximativement la méme géométrie

et le méme état de surface.

Sur la base de ces éléments, le SR et le SN utilisés dans cette étude ont été définis comme suit :

Le SR a été réalis¢ a partir du concassage d’un béton de laboratoire de composition connue.
Le SN a été produit en concassant les gros granulats naturels utilisés pour la fabrication du
béton de base, selon le méme procédé et avec le méme concasseur que pour le SR.

Le SN a ensuite été découpé en sept fractions granulaires et recomposé pour avoir la méme

distribution de taille de particules que le SR.

La figure 2-1 illustre la procédure suivie. Les propriétés physiques du SR et du SN sont déterminées

et comparées afin de vérifier si la procédure de fabrication permet de produire deux granulats

similaires (paragraphe 2.3). Ensuite, des mortiers de composition identique sont fabriqués avec les

deux sables (recyclé et naturel) et leurs comportements rhéologiques sont comparés afin de vérifier

si le SN peut étre considéré comme un bon modéle comparé au SR (paragraphe 2.4). Enfin, des

résistances a la compression des mortiers sont déterminées afin d’évaluer ’effet réel de la

substitution d’un SN par un SR sur le comportement mecanique des mortiers (paragraphe 2.5).
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Etude a I'état frais Etude a I'état durci

Figure 2-1 : Méthodologie suivie pour atteindre les objectifs visés du chapitre 2
2.3Préparation des sables (recyclé et naturel)
2.3.1 Matériaux naturels utilisés

Le ciment utilisé est un CEM | 52,5N composé en moyenne de 97% de clinker et de 3% de filler
calcaire de I’entreprise CBR en Belgique. La masse volumique mesurée au pycnometre a hélium
est de 3,1g/cm?®. La surface spécifique, mesurée suivant la norme NF EN 196-6 est de 3850cm?/g.

La granulométrie du ciment a été déterminée avec un granulometre laser (Mastersize 2000) par
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voie humide, 1’essai a été réalis¢ avec du Propanol. Les diamétres Diow, Dsosw et Dgo sont

respectivement de 2um, 11um et 30pum.

Le filler calcaire utilisé dans cette étude est un filler CALCITEC 2001S de I’entreprise Carmeuse.
La masse volumique du filler a été mesurée avec un pycnométre a hélium, elle est de 2,72g/cm?.
La surface spécifique a été mesurée suivant la norme NF EN 196-6. Elle est égale a 3170 cm?/g.

Les granulométries du ciment et du filler sont présentées dans la figure 2-2.

100

. PR R AAAASS bbbttt S babababadadabababe 7
90 6
80
. 5
X 70
N} 4 X
= 60 <
S @
=
§ 50 3 g
S 40 2 2
b X) a
&30 .
O. 1
20 .
10 l e ’ 0
0.01 0.1 ,ob® 10 100 1000 10000
0 -1
0.01 0.1 1 10 100 1000 10000
eeeecee CEMI52.5N cumulé Diamétre (um) Filler calcaire cumulé
CEM | 52.5 différentiel Fille calcaire différentiel

Figure 2-2 : Granulométries du ciment et du filler calcaire

L’adjuvant utilisé est un ViscoCrete-2700 de la société SIKA conforme a la norme EN 934 avec
un extrait sec de 30% et une masse volumique de 1,1g/cm?.

Les granulats utilisés sont des granulats calcaires qui proviennent de I’entreprise LEVOMAT en
Belgique. Leur masse volumique et leur coefficient d’absorption d’eau ont été mesurées suivant la
norme EN 1097-6. Les granulats ont été préalablement immergés dans ’eau pendant 24h. A 1’issue
du trempage, de ’eau est ajoutée dans le pycnometre jusqu’a ce qu’elle déborde afin de s’assurer
que I’air ne soit pas piégé dans le récipient. La masse du pycnometre contenant les granulats et
I’eau équivaut a M». Le pycnométre uniquement rempli d’eau (Mz) est également pesé. Les
granulats sont séchés a 1’aide d’un papier absorbant en veillant a ce que les films d’eau aient
disparus de la surface des granulats, mais que ceux-ci gardent un aspect humide, ce qui correspond
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a I’¢état saturé surface séche (Ma). Enfin, la masse de I’échantillon apres séchage a I’étuve a 105°C
est déterminée (M1). Avec ces différentes masses, la masse volumique absolue, la masse volumique

réelle et le coefficient d’absorption d’eau peuvent s’obtenir via les équations suivantes :

My

P absolue :m ....... (2-2)
olle = -
P réelle MM,y T (2 3)
WAz, =100% =28 (2-4)

4

Le tableau 2-1 présente les masses volumiques, 1’absorption et la porosité des différents matériaux

naturels utilisés. La figure 2-3 présente la distribution granulométrique des différents granulats
naturels.

Tableau 2-1 : Caractéristiques physiques des granulats naturels utilisés

Gravillon Gravillon Gravillon Gravillon Sable
(2/7mm) (7/14mm) (14/20mm) (20/32mm) (0/2mm)
0] absolu 2,773 2,724 2,752 2,763 2,66
(g/cm?3)
p réelle 2,677 2,642 2,664 2,689 2,564
(g/cm?3)
WA2aH 1,30% 1,14% 1,20% 1% 0,75%
100
80
g
% 60 —0/2mm
% 2/7mm
E 40 7/14mm
@ 14/20mm
©
a.
20
0.1 1 10 100

Diamétre des tamis (mm)

Figure 2-3 : Granulométrie des granulats naturels
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2.3.2 Préparation du béton

Un béton a été confectionné dans le but d’obtenir un sable recyclé modéle. Un rapport E/C=0,5 et
une classe de consistance S3 ont été choisis. La méthode de Dreux-Gorisse a été utilisée. La
composition du béton élaboré est présentée dans le tableau 2-2. Afin de pouvoir réaliser I’étude sur

les sables recyclés, au total 1000 Kg de béton ont été confectionnés, soit 8 gachées de 50 litres.

Tableau 2-2: Composition du béton utilisé pour la production du sable recyclé modele

Ciment Eau Gravillon 2/7  Gravillon Gravillon Sable 0/2 (Kg/m®  Superplastifiant
(Kg/md) (Kg/md) (Kg/md) 7114 14/20 (%)
(Kg/m?®) (Kg/m?®)
350 175 216 658 436 612 0,4

Le protocole de malaxage utilisé est le suivant :

- Humidifier le malaxeur ;
- Introduire les granulats et le sable
- Malaxer pendant 30 secondes
- Ajouter la moiti¢ de la quantité d’eau
- Malaxer pendant 120 secondes
- Laisser reposer pendant 120 secondes
- Ajouter le ciment et malaxer pendant 30 secondes
- Ajouter la deuxiéme moiti¢ d’eau ainsi que la totalité du super plastifiant ;
- Malaxer pendant 90 secondes
Ainsi le malaxage dure 6 minutes et 30 secondes. Les essais utilisés pour caractériser les propriétés

a 1’état frais du béton sont les suivants :

- L’affaissement au cone d’ Abram (slump-test) est mesuré selon la norme EN 12350-8

- Lateneur en air occlus est mesurée via un aérometre conformeément a la norme EN 12350-
7. Le principe est de remplir un récipient cylindrique normalisé de béton, de le fermer et de
le mettre sous pression. La méthode est basée sur la compressibilité de I’air contenue dans
le béton frais. La valeur de la pression résultante permet de déterminer la teneur en air du

béton.
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- La masse volumique a 1’état frais est mesurée en pesant la masse d’un récipient dont le
volume est connu (dans ce cas, les moules normalisés pour les essais de compression : cube
de 15x15x15 cm? et cylindre 16x32 cm?) & vide et remplis de béton.

- A I’état durci, les résistances mécaniques sont mesurées sur des éprouvettes cubiques
(15x15x15 cm?®) a 90 jours suivant la norme EN 12390-3.

Tous les résultats de caractérisation réalisés sur les bétons sont présentes dans le tableau 2-3.

Tableau 2-3: Caractéristique du béton utilisé pour la production du sable recyclé modele

Affaissement (cm) teneur en air (%) Masse volumique RC 90j (MPa)
(Kg/m’)
12 5 2,45+ 0,03 42 +2

2.3.3 Préparation du sable recyclé

Une fois les bétons préparés, ils sont conservés pendant au moins 90 jours dans une piéce a une
humidité constante de 95% et une température de 20°C afin d’atteindre un degré d’hydratation

élevé pour les bétons.

Le concassage des bétons a été réalisé au CTP (centre terre et pierre) en Belgique avec un
concasseur & machoire, en deux étapes. Dans un premier temps, les cubes 15x15x15 cm?® et cylindre
16x32 cm?® ont été concassés dans un concasseur industriel. L’ouverture des machoires était de
15mm. La totalité des 1000Kg de béton a été concassée, et la fraction inférieure a 4 mm a été
séparée du reste du lot. Une quantité de 170Kg de sable a ainsi été obtenue. La figure 2-4 montre
les granulats obtenus de taille supérieure a 4mm. On observe que ces derniers contiennent encore
beaucoup de pate de ciment adhérente. Un deuxieme passage pour la fraction supérieure a 4mm
dans un concasseur de plus petit taille avec une ouverture de machoire a 8mm a donc été réalise.
200Kg de matiere additionnelle (fraction <4mm) ont été obtenus apres ce deuxieme concassage.
Ainsi, 370Kg de sable recyclé et 630Kg de gravillons (>4mm) ont éte obtenus.
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Figure 2-4 : Granulat supérieur a 4mm apres le premier concassage

L’influence du broyage sur la quantité de pate du ciment obtenue dans les sables a été évaluée en
mesurant la perte de masse entre 105°C et 475°C d’échantillons issus des deux phases du
concassage. Cette mesure permet de déterminer une grandeur proportionnelle a la teneur en pate
de ciment des granulats. Pour le premier et le deuxieme lot, la perte de masse obtenue est
respectivement 2,37% * 0,06% et 2,52% + 0,04%. La figure 2-5 présente les courbes
granulométriques mesurées sur les deux différents lots. Une différence peut étre observée. Le

deuxiéme lot de sable recyclé qui contient le plus de pate du ciment adhérente posseéde une
granulométrie plus fine que le premier.

100%

=== refl
80% ’
ref 2
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Figure 2-5 : Granulométrie des deux lots obtenus de sable recyclé
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Une homogenéisation des deux lots a ensuite été reéalisee. Pour ce faire, chaque lot a été
homogénéisé seul et mis dans 4 sacs différents, par la suite les sacs provenant des deux différents
lots ont été soigneusement mélangés pour en faire un seul lot homogene. Une fois cette étape
termineée, la totalité des 370 Kg a été quartée pour assurer que les lots de sable recyclé obtenus sont
bien homogenes. Enfin, 10 prélevements de 1Kg ont été réalisés dans les 370Kg de sable dans le
but de réaliser des essais de granulométrie et de perte de masse entre 105 et 475°C. Une différence

tres peu significative a été obtenue entre les 10 mesures.

2.3.4 Préparation des sables naturels modeles

Dans le but d’obtenir un sable naturel qui a la méme granulométrie et la méme morphologie que le
sable recyclé, des granulats calcaire 20/32mm provenant de la méme roche que les granulats qui
ont servi a fabriquer le béton ont été concassés avec le méme concasseur que celui utilisé pour le
deuxieme concassage des bétons. Le concassage s’est effectué¢ avec une ouverture de 8mm (méme
ouverture que pour le second concassage du béton). Par la suite un tamisage a 4mm a été effectuée

pour ne retenir que la fraction 0/4mm.

La figure 2-6 montre la granulométrie du sable recyclé en comparaison avec celle du sable calcaire.
Le sable calcaire contient beaucoup plus de fines que le sable recyclé. Ainsi, afin d’obtenir la méme
granulométrie, le sable calcaire a été séparé en différente classes granulaires. La séparation a été
réalisée avec un tamisage a sec pour obtenir les fractions suivantes : 4-2mm, 2-1mm, 1-0,5mm,
0,5-0,25mm, 0,25-0,125mm, 0,125-0,063mm et < 0,063mm. Le tamisage des fractions inférieures
a 0,25mm a été réalisé avec une durée de tamisage plus importante pour assurer une bonne
séparation des grains. Les différents lots ont été mis dans des bidons étanches. Avant chaque essai
réalisé (caractérisation physique ou réalisation de mortier), le sable a été recomposé pour obtenir

la méme granulométrie que le sable recyclé.
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Figure 2-6 : Granulométrie des sables obtenus aprés concassage
2.4 Caractérisation des sables (recycle et naturel)

2.4.1 Etude morphologique

L’¢étude morphologique est réalisée par analyse d’images. Le dispositif utilis¢ a été¢ développée par
des chercheurs au département ARGENCO a I’université de Liége (Pr. Eric Pirard et Mr Godefroid
Dislaire). Cette mesure est réalisée pour la fraction supérieure a 250um, avec une masse
d’échantillon comprise entre 250 et 300g. Cet essai est réalis¢ afin d’identifier la forme des
particules et de vérifier si la procédure de préparation présentée dans le paragraphe 2.3 permet

d’obtenir une morphologie similaire entre un SR et un SN.

La procédure de ’essai est simple, 1’échantillon est progressivement déposé sur un tapis roulant,
chaque particule est évaluée individuellement. Dans cet essai entre 100 000 et 200 000 particules
sont analysées. Ensuite, grace a une caméra et une source de lumiére, la longueur et la largeur de
chaque particule sont enregistrées, la surface projetée de chaque grain est assimilée a une ellipse
dont on détermine les 2 axes, I’analyse se fait en 2D. La morphologie est exprimée en termes
d'élongation. Le paramétre d’élongation est calculé avec (eq.2-2) ou L représente la longueur et |
largeur d’un grain. La figure 2-7 montres les résultats obtenus pour les SR et les SN, les resultats

sont présentés en fonction de chaque classe granulaire. Aucune différence significative n’est

72


https://www.researchgate.net/profile/Godefroid_Dislaire3?_iepl%5BgeneralViewId%5D=b5iFaMxRyWw1WxDoeazwhbz8t3slPp26I3R7&_iepl%5Bcontexts%5D%5B0%5D=searchReact&_iepl%5BviewId%5D=6rjtrEbCvtAdHMo2h05b5SSFl0gGPa0P5p6P&_iepl%5BsearchType%5D=researcher&_iepl%5Bdata%5D%5BcountLessEqual20%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BinteractedWithPosition1%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BwithoutEnrichment%5D=1&_iepl%5Bposition%5D=1&_iepl%5BrgKey%5D=AC%3A17015474&_iepl%5BinteractionType%5D=profileView
https://www.researchgate.net/profile/Godefroid_Dislaire3?_iepl%5BgeneralViewId%5D=b5iFaMxRyWw1WxDoeazwhbz8t3slPp26I3R7&_iepl%5Bcontexts%5D%5B0%5D=searchReact&_iepl%5BviewId%5D=6rjtrEbCvtAdHMo2h05b5SSFl0gGPa0P5p6P&_iepl%5BsearchType%5D=researcher&_iepl%5Bdata%5D%5BcountLessEqual20%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BinteractedWithPosition1%5D=1&_iepl%5Bdata%5D%5BwithoutEnrichment%5D=1&_iepl%5Bposition%5D=1&_iepl%5BrgKey%5D=AC%3A17015474&_iepl%5BinteractionType%5D=profileView

observée pour les différentes fractions granulaires. Ainsi, la procédure suivie pour 1’obtention des

deux matériaux modeles (naturel et recyclé) permet d’obtenir une morphologie de grains proche.

Elongation = 1-(L/l)............ (2-2)
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Figure 2-7 : Elongations obtenues pour les différentes fractions granulaires de SR et de SN

2.4.2 Mesure de ’absorption d’eau des SR et des SN

Trois méthodes ont été utilisées dans le but de mesurer le coefficient d’absorption de 1’eau du SR :
la norme EN 1097-6, la méthode IFSTTAR N°78 et la méthode par extrapolation [12] (paragraphe
1.3.2).

La norme EN 1097-6 et la méthode IFSTTAR N°78 définissent deux méthodes différentes pour
atteindre 1’état saturé surface seche (SSS). C’est dans cet état particulier que doit étre déterminé le
coefficient d’absorption d’eau, apres avoir saturé les granulats pendant 24 heures. Dans la norme
EN 1097-6, afin d’obtenir I’état SSS, I’échantillon est exposé a un flux d’air chaud pour évaporer
I’eau présente a la surface des particules. L’état SSS est identifié a 1’aide d’un test d’affaissement.
Un cone est rempli, puis compacté avec 25 coups de pilon. L'état SSS est déterminé en fonction de
la forme obtenue aprés levage du cone. Dans la méthode IFSTTAR, pour atteindre 1’état SSS,
I’échantillon est séché progressivement a 1’aide d’un papier absorbant de couleur jusqu'a ne plus

voir de traces d’eau sur le papier absorbant.
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Dans les deux méthodes présentées, la masse d’échantillon a 1’état SSS est enregistrée (Msss).
Ensuite, I’échantillon est séché a 1’étuve a 60°C jusqu’a masse constante (Msec). Cette température
a été choisie pour éviter 1’altération des anhydres, et ainsi éviter une surestimation de 1’absorption

d’eau. L’absorption d’eau est calculée avec (eq.2-3).

WA= (MSSS'Msec)/Msec ............. (2'3)

Le et al.[10] ont montré que la méthode EN 1097-6 sous-estime 1’absorption d’eau des fractions
granulaires les plus fines, alors que la méthode IFSTTAR la surestime. La méthode d’extrapolation
développée par Zhao et al.[12] est donc également utilisée dans ce travail. Cette méthode est basée
sur la relation entre 1’absorption d’eau et la teneur en pate de ciment. Pour déterminer 1’absorption
d’eau, 1’échantillon est divisé en différentes classes granulaires et la teneur en pate de ciment
adhérente est mesurée pour chaque classe. (eg.2-4) montre qu’il existe une relation linéaire entre
la teneur en pate de ciment adhérente et 1’absorption d’eau. Zhao et al. [12] ont montré que la
mesure du coefficient d’absorption d’eau n’est fiable que pour les classes les plus grossiéres avec
la norme EN 1097-6 et la méthode IFSTTAR (jusqu’a 0.5mm), I’absorption d’eau de la fraction la
plus fine est ensuite calculée par extrapolation avec (eq.2-4). Connaissant la proportion de chaque

fraction du SR, il est possible de déterminer 1’absorption d’eau de la totalité de la fraction 0/4mm.

WASR=WAP XpFWANAL-Xp). ..o (2-4)

WAGsr: coefficient d’absorption d’eau d’une classe granulaire donnée de SR.
WA, : coefficient d’absorption d’eau de la pate de ciment adhérente.

WAWNA : coefficient d’absorption d’eau des granulats naturels dans le SR

Xp : teneur en péate de ciment adhérente d’une classe granulaire donnée de SR.

Dans notre travail, le SR est divise en 6 fractions granulaires :<0,063mm, 0,063/0,125mm,
0,125/0,5mm, 0,5/1mm, 1/2mm et 2/4mm. Les coefficients d’absorption d’eau des fractions de
taille supérieure a 0,5mm sont déterminés par la méthode IFSTTAR, I’absorption d’eau des
fractions inférieures a 0,5mm est ensuite déterminée par extrapolation. Le et al.[10] ont montré
qu’en utilisant la méthode EN 1097-6 ou IFSTTAR, les résultats de WA sont tres proches pour la

fraction comprise entre 0,5 et 4mm.
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Dans la méthode par extrapolation, la teneur en pate de ciment adhérente peut étre estimeée soit par
fraction soluble dans I’acide salicylique (SFSA), soit par perte de masse entre 105°C 475°C, les

deux méthodes sont utilisées ici.

La SFSA est déterminée en immergeant 0,5g d’échantillon représentatif sec broyé dans une
solution d’acide salicylique et de méthanol (14g d’acide salicylique et 80ml de méthanol) pendant
1 heure afin de dissoudre les phases solubles de la pate de ciment. Aprés cela, la solution est filtrée
puis peser pour obtenir le résidu solide, la différence avec 0,5g de départ donne la SFSA. Cette

méthode est appliquée sur 2 échantillons de chaque fraction granulaire.

La perte de masse entre 105°C et 475°C est déterminée en plagant 10g d’échantillons broyés
représentatifs pendant 24 heures & 105° (Maos-c), par la suite on place 1’échantillon a 475°C pendant

24 heures (Ma7sc). La perte de masse est calculée par (eq.2-5).

MLiosec-475°c = (M1os°c-Mazsec)/M1osec..vvvnvninnnnn... (2-5)

Dans notre travail, ’absorption d’eau est déterminée dans les trois conditions de saturation

suivantes :

- IM 24 heures : immersion totale dans I’eau pendant 24 heures (la porosité et la densité réelle
sont calculées avec cette procedure de saturation correspondant a I’EN 1097-6) ;
- 7 jours WA+5% : conservation en bidon étanche pendant 7 jours avec une quantité d’eau
¢gale a WA +5% de la masse de 1’échantillon.
- 24 heures WA +5% : conservation dans des bidons étanche pendant 24 heures avec une
quantité d’eau égale a WA+5% de la masse de I’échantillon.
Le et al. [10] ont montré que la conservation d’un SR pendant 7 jours dans une bouteille scellée

avec une quantité d’eau égale a WA +5% permettait de saturer le SR.

Les figures 2-8 et 2-9 montrent 1’évolution de 1’absorption d’eau pour chaque fraction granulaire
et pour les différentes conditions de saturation, avec la méthode par extrapolation, en utilisant
respectivement la fraction soluble dans I’acide salicylique (SFSA) et la perte de masse entre 105 et
475°C (eq.2-5). Les résultats montrent une relation lin€aire entre 1’absorption d’eau et la perte de
masse (ML) ou la (SFSA). Pour les différentes fractions, on observe une différence non

significative entre les échantillons immergés dans 1’eau et ceux saturés en bidons avec WA + 5%

75



pendant 7 jours. On peut également constater que 1’échantillon saturé en bidons a WA +5% pendant
24 heures présente une absorption d’eau plus faible que les deux autres. Cela signifie également
que, si la remontée capillaire n’est pas complétée aprés 24 heures, la saturation aprés 7 jours est
identique a celle obtenu aprés immersion total du SR, ce résultat est similaire a celui présenté par
Le etal [13].
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Figure 2-8 : Variation de WA en fonction de la SFSA [74]
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Figure 2-9 : Variation de WA en fonction de la perte de masse entre 105°C et 475°C [74]
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Le tableau 2-4 presente les détails des différentes mesures d’absorption d’eau, effectuées dans les
différentes conditions d’humidification. On remarque que le coefficient d’absorption d’eau obtenu

avec la méthode par extrapolation en utilisant la perte de masse ou la SFSA est identique.

Tableau 2-4: Coefficients d’absorption d’eau mesurés dans les différents états de saturation du SR

IM 24 heures 24 heures WA+5% 7 jours WA+5%
WA EN 1097-6 (%) 7,5 7,4 9
WA IFSTTAR (%) 10,8 10,4 12,6
WA IFSTTAR extrapolation 9,7 8,4 9,6
SFSA (%)
WA IFSTTAR extrapolation 9,8 8,5 9,7
LM (%)

Bordy et al.[73] ont montré que la pate concassée anhydre résiduelle au contact avec de 1’eau peut
durcir et s’agglomérer. Pour vérifier si I’agglomération des particules plus fines peut se produire
pendant les 7 jours de pré saturation en bidon étanche, une analyse granulométrique a été effectuée
apres séchage du matériau pré-saturé avec WA+5% pendant 7 jours a 60°C jusqu’a masse
constante. La figure 2-10 montre la granulométrie du SR avant et aprés une saturation avec WA
+5% pendant 7 jours. On observe que la granulométrie a beaucoup changé apres 7 jours de pré-
saturation en comparaison avec la courbe initiale, cela est d0 a une agglomération du SR pré-saturé
pendant 7 jours. Ceci peut certainement étre attribué aux phases anhydres présentes dans le SR.
Ainsi ce mode de saturation conduit a changer la granulométrie du sable, donc avoir un impact sur

la maniabilité du mortier fabriqué avec ce mode de saturation.
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Figure 2-10 : Courbes granulométriques du SR avant et aprés une saturation préalable avec WA +5%
pendant 7 jours.

L’absorption d’eau du SN a été¢ mesurée sur les granulats 20/32mm avant concassage. Le tableau
2-5 présente les différents résultats de masse volumique absolue, réelle et 1’absorption d’eau pour
les deux sables étudiés. Dans cette étude, 1’absorption d’eau prise en compte est celle obtenue avec
la méthode par extrapolation, car c’est la méthode qui permet de se rapprocher le plus de la vrai

valeur d’absorption.

Tableau 2-5: Masse volumique absolue, réelle et absorption d’eau du SR et du SN

Masse volumique Masse volumique Absorption
absolu réelle d'eau
SR 2,4g/cm? 1,94 g/cm3 9,80%
SN 2,72 g/cm3 2,69 g/cm3 1%

2.4.3 Mesure de compacité

La compacité a un impact sur le comportement rhéologique du mortier et du béton. Le SR et le SN
ont la méme granulométrie et des morphologies de grains semblables. S’ils ont le méme état de

surface, la compacité doit ainsi étre proche.

Le protocole LCPC [76] est utilisé pour la mesure de la compacité. Ce test est realisé en plagant un

¢chantillon sec de 7 Kg dans un cylindre de 160mm de diamétre et d’une hauteur de 600mm fix¢é a

78



une table vibrante. Un piston plat de 20 Kg est placé sur le cylindre afin d’exercer une pression de
10 KPa. Le cylindre vibre pendant 1 minute et le volume apparent aprés vibration est mesuré. ®n,
est calculé avec (eq.2-8) ou papp est la densité apparente mesurée aprés les tests et p est la densité

réelle présentée dans le paragraphe 2.4.2.

d)m = (papp) / (p) ......................... (2-8)

La figure 2-11 présente la granulométrie avant et aprés 1’essai de compacité. Le résultat montre
qu’il y a une augmentation significative de la quantité de particules fines. C’est la raison pour

laquelle la valeur obtenue avec cette méthode n’est pas prise en compte par la suite.

La génération de particules fines est certainement due a 1’intensité trop importante de la compaction
au cours de I’essai qui conduit a la fragmentation du SR. Un protocole 1égerement modifié a donc
été utilisé en supprimant le cylindre de 20K g et en gardant la vibration. Les résultats avec ce second
protocole montrent que les compacités du SR et du SN sont respectivement de 80% et 75%. Une
analyse granulométrique a été aussi réalisée et a démontré qu’il n'y avait pas de fines générées avec

ce second protocole.
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Figure 2-11 : Courbe granulométrique avant et apres le test de compacité

Malgre une morphologie et une granulométrie identique, une différence de 5% a été obtenue, cette

différence peut étre expliquée par une différence d’état de surface des grains de SR et SN.

Compte tenu de la procédure utilisée pour la production du SR et SN, on peut considérer que les
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caractéristiques enveloppe des deux sables sont tres similaires (méme granulométrie, morphologie

des particules similaire, et compacité proche).

2.5 Etude a ’état frais

2.5.1 Composition des mortiers de reférence

Le tableau 2-6 présente la composition des mortiers de référence réalisés avec le SR et le SN. Le
ciment utilisé pour la fabrication des différents mortiers est le méme que celui utilisé pour la
fabrication du béton. Le filler calcaire présenté dans le paragraphe 2.3.1 a été utilisé pour la
fabrication des mortiers. Une substitution en volume réel du SN par le SR est réalisée et la méme
quantité d’eau efficace est utilisée. La quantité d’eau de gachage est calculée en tenant en compte
de I’absorption d’eau aprés immersion totale dans I’eau du SR ou du SN, différents état de

saturation ont été utilisés pour le SR.

Tableau 2-6: Composition des mortiers pour 1’étude du comportement a 1’état frais

Ciment (g) Filler calcaire Sable (g) Eau efficace Eeff/C Eeff/P
(9) ()
Naturel 1344 895 3968 1209 0,9 0,54
Recyclé 1344 895 2943 1209 0,9 0,54

Dans le but de justifier si la différence de compacité mesurée précédemment entre les 2 sables peut
avoir une incidence significative ou pas dans le comportement a 1’état frais des mortiers, le modele
de Krieger-Dougherty (eq.2-1) a été utilisé. Mehdipour et khayat [48] ont montré que le terme ¢m
utilisé dans la formule de Krienger-Dougherty pour les sables est celui obtenu avec le protocole du

LCPC. Les valeurs de ¢m utilise sont présentées dans le paragraphe 2.4.3.

Le tableau 2-7 présente les viscosités relatives obtenues avec le modéle de Krieger-Dougherty sur
la base des résultats de caractérisation et de la composition des mortiers. Comme observé dans le
tableau 2-7, la fraction volumique solide des granulats dans le mortier est identique pour le SR et
le SN, mais leurs compacités sont différentes (75% et 80% respectivement pour SN et SR). Ainsi,
une faible différence de viscosité relative dans les mortiers fabriqués avec un SN ou un SR est
obtenue, ceci est di au fait que la fraction volumique utilisée est beaucoup plus faible que la
compacite.
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En raison des faibles différences entre les propriétés des sables (SR et SN) et des faibles différences
obtenues pour les viscosités relatives prédites, les comportements rhéologiques des mortiers a base
de SN et de SR saturés devraient étre trés proches.

Tableau 2-7: Comparaison des viscosités relatives des mortiers de SR et de SN

SN 43% 75% 5,032
SR 43% 80% 4,798

2.5.2 Procédure de mesure du seuil de cisaillement

L’étalement des mortiers est mesuré par un essai avec un mini cone de dimensions
70X100X60mm?® (Figure 2-12) [8]. Pour chaque mortier, la masse volumique apparente,
I’affaissement (H) et I’étalement (D) sont mesurés trois fois pour assurer une bonne répétabilité
des essais.

Figure 2-12 : Mini cbne pour mesurer la maniabilité du mortier.

Comme la masse volumique du SN est beaucoup plus élevée que celle du SR, la masse volumique
apparente du mortier fabriqué avec du SN doit étre plus importante que celle du mortier fabriqué
avec le SR. L’étalement dépend de la masse volumique du mortier, ainsi pour comparer les
différents comportements rhéologiques des mortiers réalisés, le seuil de cisaillement (t) avec le
modele de Roussel [9] a été déterminé. Pour appliquer ce mod¢le, le rayon d’affaissement doit étre
supérieur a la hauteur de I’affaissement (D/2>H), la condition a été rempli pour tous les mélanges.

Le seuil de cisaillement peut ensuite étre calculé avec (eq. 2-9).
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- p: Masse volumique du mortier a I’état frais (g/cm?)
- R :Rayon de I’étalement (mm)
- ¢ Gravité 9.8m/s?

- Q: Volume du mini cone (mm?®)
2.5.3 Conditions de pré-saturation et procédure de malaxage

Plusieurs états de saturation du SR ont été étudiés. Le sable recyclé est tout d’abord séché a 60°C
jusqu’a une masse constante. Les mortiers sont ensuite produits avec 6 conditions différentes de

pré-saturation du SR, et cela dans le but d’étudier les mouvements d’eau entre la pate et le SR :

- SR sec: le SR est d’abord mélangé avec le ciment et le filler calcaire et ensuite toute I’eau
est ajoutée.

- Péate + SR sec : la pate (ciment+ filler calcaire + eau) est tout d’abord préparée et par la
suite le SR sec est ajouté.

- 5min WA +5% : Le SR est d’abord malaxé avec une quantité d’eau égale a WA+5%
pendant 5 minutes, par la suite le filler, le ciment et I’eau de gachage sont ajoutés.

- 24 heures WA+5% : Le SR est malaxé avec une quantité d’eau égale a8 WA+5% pendant
24 heures. Par la suite le filler, le ciment et I’eau de gachage sont ajoutés.

- 24 heures IM : Le SR est malaxé avec toute la quantité d’eau nécessaire a la préparation du
mortier (Eefr + WA), dans le but de s'assurer que toutes les particules sont dans I’eau. Par la
suite le ciment et le filler sont ajoutés.

- 7 jours WA+5 : Le SR est malaxé avec une quantité d’eau égale 8 WA+5% pendant 7 jours
et par la suite le filler, le ciment et I’eau de gachage sont ajoutés.

La saturation est réalisée en stockant les sables recyclés avec la quantité d’eau nécessaire dans des

récipients étanches. Les conteneurs sont conservés dans une salle climatisée a 20°C.

Le SN est utilisé aprés une saturation avec WA+5% pendant 5 minutes, selon le protocole présenté
par Schwartzentruber et Catherine [77].

Une immersion compléte du SR dans I’eau pendant 24 heures devrait permettre de saturer le SR et
devrait réduire les mouvements d’eau dans le mortier. Les autres modes de saturation devraient

génerer une maniabilité plus grande pour le mortier [13]. Dans le but de quantifier I’cau efficace et
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d’estimer ainsi 1’absorption d’eau pour une condition de saturation donnée, des quantités d’eau
égales a 20, 40 et 60% de 1’absorption d’eau de SR, sont ajoutées a 1’eau efficace dans les mortiers
fabriqués avec un SR saturé (24heure IM) [33].

La méme quantité d’eau a été utilisée pour le mortier avec du SN. La figure 2-13 illustre la

procédure utilisée pour réaliser les différents mortiers.

Eeff+WA+0%WA SR
Eeff+WA+20% WA SR
Eeff+WA+40% WA SR
. Eeff+WA+60%WA SR
Pate + SR
Sec

5 min
WA+5%
24 houres Eeff+WA+0% WA SR
WA-+5%
Eeff+WA+20%WA SR
24 houres
IM
Eeff+WA+40%WA SR

Eeff+WA+60% WA SR

Figure 2-13 : Préparation des différents mortiers pour étudier les mouvements d’eau entre la pate et le SR.

Le ciment, le filler calcaire, le SR ou le SN et I’eau sont tout d’abord stockés a 20°C. Selon le
mode de saturation du SR, le ciment, le filler calcaire, le sable et I’eau totale sont mélangés a
petite vitesse pendant 90 secondes, par la suite 60 secondes de mélange manuel sont réalisées.

Enfin 90 secondes de mélange a grande vitesse sont effectuées.

Pour le mélange (Pate + SR sec), le ciment, le filler calcaire et 1’eau sont ajoutés en premier et
malaxés pendant 60 secondes, par la suite le SR sec est ajouté et un malaxage pendant 60 secondes
est effectué. Ensuite, un malaxage manuel de 60 secondes est réalisé, et enfin, 90 secondes de
malaxage a grande vitesse sont effectuées.
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efficace + sable

Figure 2-14: Procédure de malaxage des mortiers

2.5.4 Résultat de seuil de cisaillement des différents mortiers réalisés

Le tableau 2-8 présente la densité apparente, 1’affaissement et le seuil de cisaillement calculés avec
le modele de Roussel pour I’ensemble des mortiers étudiés. Le mortier fabriqué avec un SR
immergé a les résultats les plus proches de ceux obtenus avec le SN. Le mortier fabriqué avec un
SR saturé avec WA+5% pendant 24 heures présente une ouvrabilité meilleure que celle mesurée
avec le SR immergé dans I’eau. Ce résultat confirme que la conservation du SR avec WA + 5%
pendant 24 heures ne permet pas d’atteindre une saturation compléte. L’étude réalisée
précédemment sur les coefficients d’absorption d’eau (tableau 2-2) avait mis en évidence une
différence de 1.3% entre cette condition de saturation et I’immersion totale dans 1’eau du SR ; ceci
peut expliquer I’amélioration de la maniabilité observée pour le mortier fabriqué avec un SR avec

WA+5% pendant 24 heures.

L’utilisation du SR a 1’état sec ou saturé avec WA +5% pendant 5 minutes donne des
comportements similaires a 1’état frais et conduit a une plus grande maniabilité. Ce résultat est di
a ’absorption incompléte de 1’eau par le SR sec (ou saturé seulement pendant 5 minutes), ce qui
conduit a une quantité maximale d’eau efficace pour fluidifier le mélange. Ajouter le SR a I’état
sec dans la pate donne une ouvrabilité inférieure a celle des deux autres conditions de saturation
précédentes, ce résultat est inattendu, car il sous-entend que le SR sec absorbe plus dans la pate

que dans I’eau.

Comme évoqué dans le paragraphe 2.3. La saturation du SR avec WA+5% pendant 7 jours permet
de saturer le SR mais ce mode de saturation conduit a changer la granulométrie du sable. Ce
changement de granulométrie peut expliquer la chute de maniabilité obtenue pour le SR.
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Tableau 2-8: Résultats obtenus a 1’état frais pour les différents états de saturation du SR ainsi que pour le
SN

Densité (g/cmd) Etalement (mm) Seuil de cisaillement (Pa)
SN 2,22 163 124
SR sec 1,88 210 32,1
Pate +SR sec 1,88 193 47,7
5 min WA+5% 1,87 205 34,1
24 houres + WA+5% 1,92 172 79,3
24 houres IM 1,95 158 130
7 jours + WA+5% 1,93 131 326

Le mode de saturation du SR qui réduit les mouvements d’eau entre la pate et le SR est ’immersion
totale du SR dans 1’eau pendant 24 heures. La figure 2-15 montre une comparaison de 1’étalement
et du seuil de cisaillement entre les mortiers réalisés avec un SR immergé 24h dans 1’eau avec le
SN pour différents rapports Ees/C (comme expliqué dans la Figure 2-14). Les résultats montrent
une trés faible différence de seuil de cisaillement entre ces deux mortiers. Ainsi on peut conclure

que le SN est un bon matériau modele pour le SR.
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Figure 2-15 : Maniabilité des mortiers réalisés avec le SN ou le SR immergé dans I’eau pendant 24
heures.
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L’ajout de 20, 40 et 60% de la quantité d’eau absorbée par le SR permet de calculer le pourcentage
d’eau non absorbée pour les différents états de saturation. La figure 2-16 présente la variation du
seuil de cisaillement en fonction du rapport Ee/C pour les différents mortiers réalisés avec les

différents états de saturation du SR.

Le seuil de cisaillement diminue si le rapport Ee/C augmente [78]. Pour les cas des pates de ciment
pures, la diminution est exponentielle. Dans notre recherche, I’utilisation d'une équation
paraboliqgue donne une meilleure régression (R2=0,97) que I’utilisation d’une tendance
exponentielle. Les seuils de cisaillement obtenus avec le modéle de Roussel présentés dans le
tableau 2-7 sont utilisés pour calculer les quantités d’eau en excés et ainsi pouvoir remonter a
I’absorption d’eau pour les différents états de saturation [33]. Dans cette partie les parametres de
composition des mortiers sont identiques, seule la quantité Eetf change et peut donc avoir un impact

sur le seuil de cisaillement pour les différents états de saturation.

Le mortier réalisé avec un SR saturé a WA +5% pendant 24 heures présente un seuil de cisaillement
de 79 Pa. Sur la base de ce résultat, I’absorption d’eau peut étre calculée avec la relation parabolique
présentée dans la figure 2-16 et correspond a 8,33%. L’absorption d’eau présentée dans le tableau
2-2 avec un état de saturation WA +5% pendant 24 heures, présente une valeur similaire, ce qui
signifie que la cinétique d’absorption d’eau est quasi identique pour les deux essais. Ces résultats
confirment qu’une étude rhéologique peut étre utilisée pour calculer ’eau absorbée dans les

différents états de saturation.

L’utilisation du SR sec ou aprés 5 minutes de saturation avec WA+5% donne des seuils de
cisaillement proches. Sur la base de ces valeurs, I’absorption d’eau calculée est de 5.3% et 5.7%
respectivement. Le degré de saturation, qui est calculé avec le rapport entre 1’eau absorbée et

I’absorption d’eau a 24h, est d’environ 54%.

Ajouter le SR sec a la pate de ciment donne une valeur inférieure au seuil de cisaillement, I’eau
absorbée calculée pour cette procédure est de 6,81%, ce qui signifie que le degre de saturation du
SR est alors de 70%. Dans cette procédure, le SR absorbe plus d’eau que si le SR est utilisé sec ou
saturé avec WA +5% pendant 5 minutes. Maimouni et al [33] ont montré qu’aprés 5 minutes de

mélange, le degré de saturation du SR sec dans une pate de ciment avec un rapport E/C égale a 0,5
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est d’environ 70%. Ce résultat est similaire au résultat obtenu pour le mortier fabriqué avec du SR

dans les mémes conditions de préparation.

160
24 heures WA+5%
SR SEC
140 - 5 min WA+5%
? ® Pate+SRsec
__ 120 24 heures IM
g Poly. (24 heures IM)
S 100
Q
S
o
= 80
wv)
kS)
S 60 i
g 1
bt e 5
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o
'_

N
o

0.52 0.54 0.56 0.58 0.60 0.62 0.64
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Figure 2-16: Variation du seuil de cisaillement en fonction du rapport Ee/P pour les différents mortiers
réalisés avec les différents états de saturation du SR.

2.6 Propriétés mécaniques

Dans le paragraphe 2.3, il a été démontré que le SR et le SN avaient des caractéristiques trés
proches. Dans le paragraphe 2.4, il a été trouvé que le mortier réalisé avec un SR immergé dans
I’eau donne des caractéristiques rhéologiques similaires a celles du mortier réalis¢ avec le SN.
Ainsi, le SN constitue un bon matériau modele pour notre SR saturé et il peut étre utilisé pour

étudier I’effet sur le comportement a I’état durci d’une substitution totale du SN par le SR.

Les différentes études présentées dans le chapitre 1 montrent qu’il peut exister une zone de pate en
périphérie des granulats (ITZ) qui posséde des propriétés différentes par rapport a la matrice
cimentaire. Zhao et al. [63] ont montré que 1’état d’humidité des SR influence I’interface entre la
nouvelle et ’ancienne pate de ciment, ainsi cette différence a un impact sur les résistances
mécaniques. Cependant, dans une recherche similaire, Le et al. [13] n’ont pas trouvé de différence
significative dans la résistance mécanique entre les mortiers réalisés avec un SR sec ou saturée. Afin

de mieux comprendre I’influence de 1’état d’humidité du SR sur la résistance a la compressions des
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mortiers, différents mortiers ont été fabriqués avec du SR sec ou saturé et comparés au mortier

fabriqué avec le SN.

2.6.1 Composition des mortiers

Le tableau 2-9 présente les mélanges de mortier étudiés. L’étude rhéologique réalisée dans le
paragraphe 2.5 a permis de quantifier I’ecau absorbée par le SR a 1’état sec. Afin de garantir la méme
cau efficace pour les différents mélanges de mortier, 1’eau absorbée par le SR en immersion totale
ou séche est prise en compte dans le calcul de I’eau de gachage. L’absorption d’eau du SN est prise

égale a 1%, et pour le SR sec ou saturé est prise respectivement a 5,3% et 9,8%.

Des éprouvettes (40x40x160mm?) ont été préparées conformément a la norme EN 196-1 avec du
SN, du SR sec et du SR saturé immergé 24h dans 1’eau. Les résistances a la compression ont été
mesurées suivant la norme EN 196-1. La procédure suivie pour le malaxage est identique a celle

présentée dans le paragraphe 2.5.3.
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Tableau 2-9: Compositions des mortiers pour réaliser 1’étude a 1’état durci

Ciment Filler calcaire Sable (g) Eau Eau Eeff/
(9) (9) efficace (g)  absorbé (Ciment+filler
(9 calcaire)

SN WA+0% 1344 895 3968 1209 39,7 0,54

SN WA + 40% 1344 895 3968 1325 39,7 0,59

SN WA + 60% 1344 895 3968 1382 39,7 0,62

SR sec WA + 0% 1344 895 2943 1209 156 0,54

SR sec WA + 40% 1344 895 2943 1325 156 0,59

SR sec WA + 60% 1344 895 2943 1382 156 0,62

24 heures IM 1344 895 2943 1209 288 0,54
WA+ 0%

24 heures IM 1344 895 2943 1325 288 0,59
WA+ 40%

24 heures IM 1344 895 2943 1382 288 0,62
WA+ 60%

2.6.2 Etude de D’effet limitant des propriétés mécaniques

Dans le but de comprendre d’ou peut venir la différence de résistance mécanique lors de
I’utilisation d’un SN et d'un SR, le modele de De Larrard [79] a été utilisé. Cette approche est
basée sur la relation entre la résistance a la compression d’un mortier, la résistance de la matrice

de ciment et les paramétres intrinséques des granulats utilises.
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Selon De Larrard [79], la résistance en compression d un mortier ou d'un béton peut étre exprimée

avec (eq.2-10)

Rem: Résistance mecanique de la matrice cimentaire.
Rc : Résistance mécanique du mortier ou du béton

p : parametre qui caractérise la qualité de la liaison mécanique entre la matrice du ciment et les

granulats.
p/q : paramétre qui caractérise 1’effet plafond des granulats.

La résistance mécanique de la matrice cimentaire est exprimée par (eq.2-11).

Vv

Rem = 13,4% Rczgx(m)z'% XMPTO18 ... (2-11)

Rcos: représente la résistance a la compression d’un mortier standard fabriqué avec du ciment et du

filler calcaire dans les mémes proportions que celles indiquées dans le tableau 2-9 a 28 jours.

Vp, Vw, Va: represéntent le volume de la poudre, de I’eau et de I’air. Le volume d’air est mesuré

avec CONTROLS/1L (appareil de mesure de la teneur en air).

MPT : paramétre présentant I’épaisseur de pate maximale entre deux granulats (Eq. 2-12).

MPT= DmaxX(* % — 1)l (2-12)
Dmax: diametre maximal du granulat
g: le volume total des granulats par unité de volume du mortier.
g*: la compacité calculée avec (Eq. 2-13).

g*=1-o,45><(f;m—l‘n)f%19 .............. (2-13)
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dmin: diametre correspondant a 10% de passant dans la granulométrie du granulat.
dmax: diametre correspondant a 90% de passant dans la granulométrie du granulat.

D’apres (eq.2-10), pour les fortes résistances de la matrice, la reésistance du mortier est égale a
Rc=p/q ; mais pour les faibles résistances de la matrice, la résistance du mortier est égale a
Rc=pXRcm. La figure 2-17 illustre les effets des paramétres p et q sur la résistance mécanique d’un
mortier ou d'un béton. Dans notre travail, un rapport eau sur poudre élevé est utilisé pour assurer
une immersion totale du SR sous I’cau. Le rapport E/P élevé utilisé conduit ainsi a une faible
résistance de la matrice. Ainsi, on va s’intéresser principalement au paramétre d’adhérence (p) et

son effet sur la résistance mécanique.

Rc

p/q

*Rcm

Figure 2-17: lllustration des parametres p, q

2.6.3 Résultats et discussions

Le tableau 2-10 présente la résistance en compression a 28 jours des différents mortiers. Les
mortiers réalisés avec le SN présentent une résistance en compressions plus élevée que ceux
fabriqués avec le SR, quel que soit 1’état de saturation du SR. Aussi, la résistance en compression
du mortier fabriqué avec le SR a I’état sec est supérieure a celle du mortier fabriqué avec le SR

saturé.

Un des paramétres qui influence la résistance mécanique et qui peut expliquer une partie de la
différence de résistance mécanique obtenue entre les mortiers fabriqués avec un SN et un SR est la
teneur en air, qui est plus importante pour les mortiers réalisés avec le SR que le SN. Cette
difference pourrait étre attribuée a la rugosité de surface qui est plus importante pour le SR comparé
au SN.
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Une teneur en air plus élevée pour les mortiers réalisés avec un SR sec comparé a ceux realises
avec un SR saturé est observée. Cette différence peut étre attribuée au fait qu’il y a beaucoup plus
de particules non saturées lors de 1’utilisation du SR sec, et/ou il peut étre attribu¢ a I’état de surface

du SR sec qui entraine plus d‘air.

Dans le paragraphe 2.4, une différence de 4,5% d’absorption a été observée entre le SR sec et le
SR saturé. Cette différence d’eau absorbée pourrait faire augmenter de 3,5% la teneur en air des
mortiers réalisés avec un SR sec, a cause de la porosité non remplie d’eau du SR. Selon la mesure
de la teneur en air présentée dans le tableau 2-7, une différence de 2,5 % entre le mortier fabriqué
avec le SR sec ou saturé¢ est observée. Ce résultat confirme que 1’utilisation du SR sec augmente la
teneur en air des mortiers a cause de 1’air toujours présent dans les pores qui ne sont pas remplis
d’eau (pores non saturés du SR). Ainsi, pour ’application du modé¢le De Larrard [79] la quantité
d’air dans la pate est nécessaire, donc la méme teneur en air pour le SR sec et saturé est utilisée,
car la teneur en air obtenu pour le mortier avec le SR saturé est considéré comme la teneur en air

de la péte.

Tableau 2-10: Résultats de résistances mécaniques ainsi que détails du calcul pour obtenir le paramétre p

illustrant I’adhésion entre le granulat et la matrice cimentaire

SN SR SEC IM 24H SR

Eeff/P 0,54 0,59 0,62 0,54 0,59 0,62 0,54 0,59 0,62

Vair/Vtotal 1 1 1 7 7 7 45 45 45
mortier (%0)

Vair de la 1 1 1 4,5 4,5 4,5 4,5 4,5 45
péate/Vtotal

(%)

g 0,43 0,42 0,41 0,41 0,39 0,39 0,42 0,40 0,40

g* 0,76 0,76 0,76 0,76 0,76 0,76 0,76 0,76 0,76

EMP 0,68 0,73 0,75 0,76 0,80 0,83 0,73 0,77 0,79

Rc2s(MPa) 25,03 25,03 25,03 25,03 25,03 25,03 25,03 25,03 25,03

Rem(MPa) 22,34 18,88 17,42 18,73 15,90 14,69 18,73 15,90 14,69

Rc(MPa) 26,99 24,42 20,29 17,37 15,55 14,89 14,35 13,03 10,34

p 1,222 0,948 0,766
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Comme expliqué ci-dessus, le modéle de De Larrard est présenté uniquement avec le parametre p
en raison de la faible résistance de la matrice. L’adhérence entre le SN et la pate est meilleure que
celle entre le SR et la pate. L’utilisation du SR sec permet d’obtenir une meilleure adhérence que

s’il est utilisé saturé. Ce résultat est similaire au résultat obtenu par Zhao et al [80].

Ainsi, la différence de résistance mécanique entre le mortier de SR et de SN est due a deux

parametres :

- Une teneur en air plus élevée dans la pate pour le mortier réaliseé avec le SR

- Une meilleure adhérence entre le SN et la nouvelle pate
Le tableau 2-11 compare le parametre p obtenu pour le sable recyclé avec ceux obtenus dans la
littérature. On remarque que le parametre p est plus faible pour le SR utilisé dans notre étude que
celui utilisé dans I’étude de Le et al. [22] dans les mémes conditions de saturation. Il est aussi
remarqué que certains matériaux naturels possedent une plus faible adhérence entre la pate et le

granulat.
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Tableau 2-11: Comparaison du paramétre p du SR avec les différents résultats obtenus de la littérature

Nature du granulat p Références
SN Calcaire 1,222 Notre étude
SR sec Sable recyclé 0,948
SR saturé Sable recyclé 0,766
Sable recyclé Sable recyclé 1,298 Leetal. [22]
Crotoy Silex roulé 0,583 Lecompte et
Boulonnais Calcaire dur concassée 1,111 al. [81]
Arlaut Calcaire semi dur concassé 0,96
Raon Basalte concassé 0,651
Cherbourg Quartzite 1,145
G1 Sable naturels 1,344 Dao et al.
G2 Sable naturels 1,157 [82]
G2 (B1-35M) Sable recyclé 1,088
G2 (B1 -65M) Sable recyclé 1,225
G2 (B1-35S) Sable recyclé 1,078
G2 (B1-65s Sable recyclé 1,061
G2 (B1-35C) Sable recyclé 1,072
G 2 (B1-65C) Sable recyclé 1,356
G 3 (B2-35-GS) Sable recyclé 0,704
G3 (b2-35-A-GS) Sable recyclé 0,837
G 3 (B2-65-A-GS) Sable recyclé 0,569
GADP Sable recyclé 1,951

2.7 Conclusion

Une méthode originale permettant de préparer un sable naturel modéle avec des caractéristiques
comparables avec un sable recyclé est présentée. La caractérisation physique spécifique effectuee
sur les deux sables montre qu'ils présentent des caractéristiques granulaires trés similaires
(distribution granulométrique, élongation et compacité). La comparaison des mortiers fabriqués

avec le SN et les SR saturés montre que ces deux mortiers présentent des propriétés rhéologiques

94



proches, ce qui confirme que le SR est un bon sable modele recyclé pour faire une comparaison

rigoureuse avec le SN.

En utilisant les deux sables précédents, les propriétés mécaniques des mortiers fabriqués avec du
SR dans diverses conditions de saturation sont comparées a celles des mortiers fabriqués avec le
SN de composition identique (méme rapport Eeff / C et méme volume de pate). Les résultats
montrent que les résistances a la compression des mortiers fabriqués avec le SN sont
systématiquement supérieures a celles des mortiers correspondants fabriqués avec du SR. La
différence de résistances a la compression peut étre attribuée a une qualité moindre de la liaison
entre les granulats et la matrice du ciment et a une plus grande teneur en air dans les mortiers
fabriqués avec du SR. Les résultats montrent également que les mortiers contenant du SR saturé
présentent des teneurs en air inférieures a celles des mortiers SR sec, en raison de l'air contenu dans
les vides non remplis de ces derniers. Cependant, les résistances a la compression des mortiers
fabriqués avec du SR sec sont systématiquement supérieures a celles du SR saturé, en raison d'une

meilleure adhérence entre le granulat et la matrice de ciment dans le premier.

Les résultats de ce chapitre ont fait I’objet d’un article dans le journal Materials and Structures
[74].
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3. Mesure de porosité et d’absorption d’eau d’une pate de ciment
broyée (>125um)

3.1 Introduction

Il existe plusieurs méthodes permettant de mesurer la porosité des matériaux granulaires grossiers.
Par exemple, la porosimétrie au mercure (MIP) permet de connaitre la porosité et la distribution de
la taille des pores de dimensions supérieures a 0,01um. De plus, plusieurs méthodes expérimentales
existent pour mesurer la porosité accessible a I’eau des granulats. Les méthodes de la norme
européenne EN 1097-6 [16], de la norme américaine ASTM C 128-04 [83] ou encore la méthode
IFSTTAR N°78 [21] peuvent étre appliquées pour mesurer la porosité des granulats. Zhao et al.
[12] ont montré que I’utilisation de la norme EN 1097-6 [16] ou de la méthode IFSTTAR N°78
[21] ne permet pas de mesurer précisément la porosité intra granulaire pour les particules
inférieures a 0,5mm. La taille des grains rend leur séparation difficile, ce qui ne permet pas de
distinguer la porosité intra de la porosité inter granulaire. De plus, dans le cas des poudres, la
mesure est compliquée en raison de la rapidité de 1’absorption d’eau [84]. Stromme Mattson et al.
[85] ont développé une méthode basée sur la mobilité ionique dans des systéemes diélectriques pour
la mesure de la porosité des billes de verre et des poudres d’agglomérats de cellulose. Cette
méthode peut étre utilisée pour des poudres contenant des phases insolubles dans I’eau, mais elle
ne s’applique pas aux poudres minérales partiellement solubles. L objectif principal de ce chapitre
est de développer une méthode alternative permettant I'estimation de la porosité restante dans une

poudre broyée.
3.2Méthodologie

Pour déterminer la porosité d’une poudre, deux approches alternatives sont proposées dans ce
chapitre. La premiére approche est basée sur un modéle théorique qui estime la porosité des
matériaux poreux broyés en se basant sur la distribution de la taille des pores du matériau
monolithique initial (matériau avant broyage) et sur la granulométrie de la poudre poreuse
(materiau apres broyage). Pour la seconde approche, la porosité de la poudre poreuse est estimée
grace a un essai de porosimétrie au mercure (MIP) sur poudre. Cet essai permet de distinguer les

porosités inter et intra granulaires de la poudre poreuse.
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Les matériaux utilisés dans 1’étude sont présentés dans la partie 3.3. Le mod¢ele théorique est
présenté dans le paragraphe 3.4. L’approche expérimentale est décrite dans le paragraphe 3.5. Par
la suite, I’absorption d’eau et la cinétique d’absorption d’eau d’une pate de ciment broyée et d’une
brique broyee sont étudieées dans le paragraphe 3.6. Les conclusions sont formulées dans le

paragraphe 3.7.

3.3 Fabrication et caractérisation des matériaux

3.3.1 Fabrication des matériaux

Dans cette partie, trois poudres ont été utilisées. La premiére poudre est un filler calcaire (FC)
commercial fourni par Carmeuse, en Belgique. Selon le fabricant, la porosité du calcaire d’origine
a partir duquel la poudre a été produite est de 1%. La seconde poudre est une poudre issue d’une

pate de ciment durcie broyée (PCB), et la troisiéme poudre est issue du broyage d’une brique (BP).

La pate de ciment durcie (PCD) est fabriquée avec un ciment CEM | 52,5N de chez CBR en
Belgique conforme a la norme EN 197-1. Le rapport eau sur ciment est de 0,5. Pour assurer une
bonne homogénéisation lors de la fabrication de la pate de ciment, la moitié de la quantité de ciment
est d’abord ajoutée a I’ecau et mélangée pendant 90 secondes ; 1’autre moitié est ajoutée et le
processus de mélange est poursuivi pendant 90 secondes supplémentaires. Ensuite, la pate de
ciment fraiche est versée dans des bouteilles en plastique hermétiques de 1 litre. La pate de ciment
est soumise progressivement a des vibrations afin de minimiser la présence de bulles d’air. A la
fin, la pate de ciment fraiche est scellée et mise en rotation pendant 6 heures (jusqu’a la prise) a
I’aide d’une machine rotative appropriée, afin d’éviter toute ségrégation. La PCD est stockée a

20°C dans des bouteilles scellées pendant 90 jours pour assurer un degré d’hydratation élevé.
Les briques sont fournies par I’usine de la division Barry de la société Ploegsteert en Belgique.

Le broyage de la PCD ainsi que la brique est réalisé en trois étapes. La premiére étape consiste a
concasser les éléments de PCD issus des bouteilles hermétiques dans un concasseur a machoires
avec une ouverture de 8 mm dans le but d’obtenir une taille de particules comprise entre 4 et 20mm.
Ces particules sont utilisées afin de caractériser la PCD (matériau monolithique). Dans une
deuxiéme étape, le matériau est broyé a 1’aide d’un broyeur a boulets afin d’obtenir une poudre

fine (PCB et BP) de dimension inférieure a 300um. Enfin, pour obtenir la méme distribution
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granulométrique entre le FC et la PCB, un broyage supplémentaire est réalisé a 1’aide d’un broyeur
a disques, jusqu’a ce que les deux granulométries (FC et PCB) soient similaires. Cette méthode est
longue car elle ne permet de broyer que 200 a 300 grammes de matériau a la fois. Pour la BP, un

tamisage a 200um a été réalisé afin d’obtenir un dgos Similaire a celui du FC.
3.3.2 Protocole de caractérisation

Tout d’abord, une porosité au mercure est réalisée sur la PCD et la brique avant broyage (matériau
monolithique). Cette mesure consiste a introduire le mercure liquide sous pression dans la porosité
d’un échantillon. Le mercure est un fluide non mouillant, il est nécessaire d’appliquer une pression
croissante afin qu’il puisse pénétrer dans la porosité de plus en plus petite. L’essai suppose que les
pores aient une forme cylindrique de diamétre D, 1’équation de Washburn permet de donner une
relation entre la pression (P) et le diamétre des pores (eq.3-1), ou vy est la tension superficielle du
mercure (0,485N/m) et 6 I’angle de contact (130°). En fonction du volume de mercure injecté, la

distribution de la taille de pores de I’échantillon peut ainsi &tre obtenue.
D = -4ycosb/P.... (3-1)

Pour réaliser cet essai, un porosimétre Mecrometitics Autopore IV avec une pression de mercure
comprise entre 0 et 200 MPA est utilisé. Cinq tests sont effectués sur des échantillons d’environ
1x1x1cmd. 5 échantillons sont prélevés dans différentes parties du matériau, ce qui permet

également de vérifier que la pate de ciment durcie est homogeéne.

Pour les poudres broyées, la distribution granulométrique est déterminée avec un granulométre
laser (Mastersizer 2000). En raison de la présence éventuelle d’anhydres dans la pate de ciment
broyée (PCB), I’essai est réalisé avec de 1’éthanol pour les 3 poudres. La surface spécifique (SS) a
été mesurée de trois maniéres différentes : conformément a la norme EN 196-6, avec la méthode
BET et calculée avec (eq.3-2), ou y; est la fraction volumique de taille des grains, pabs la densité
absolue obtenue au pycnometre & hélium, et D; est le diamétre du grain. Le calcul de la surface

spécifique suppose que les poudres ne sont pas poreuses.

Yl
SSeatcutse = oo |2k —| x
calculée =0 (g)X”X(Di/Z)Z
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La forme des particules a été analysée par imagerie 2D [47]. La méme quantité de matériau est
utilisée pour les poudres (FC, BP et PCB) car les résultats de 1’analyse morphologique pourraient
dépendre de la quantité du matériau ajoutée. Plus de 100 000 grains sont analysés pour obtenir le
volume, la largeur et la longueur des particules. Les résultats sont présentés avec le parameétre

d’élongation calculé avec (eq.3-3).
Elongation = 1-(width/length)............ (3-3)

3.3.3 Résultats et discussion

Le tableau 3.1 présente la porosité, la densité absolue et la densité apparente obtenues avec
I’analyse MIP effectuée sur les matériaux monolithiques. La porosité du calcaire monolithique est
beaucoup plus petite que celle de la brique et de la PCD et peut étre négligée. Le test MIP effectué
sur divers échantillons de PCD et de brique (monolithes) a montré que la PCD et la brique sont
homogeénes. La figure 3.1 présente les distributions de la taille des pores de la PCD et de la brique.
Le diamétre du pore médian de PCD est d’environ 0.07um, et celui du plus grand est d’environ
0.7um. Le diamétre critique des pores ou I’intrusion de mercure commence a augmenter fortement
est d’environ 0.18um. Pour la brique, le pore médian est d’environ 3pum et le plus grand d’environ
4 um. Le diametre critique des pores ou I’intrusion de mercure commence a augmenter fortement

est d’environ 1 pm. Une différence importante dans la taille des pores est observée entre la brique
et la PCD.

50
Brique

40 PCD

30

20

Diferential distribution (%)

10

0.001 0.01 0.1 1 10 100
Size (um)

Figure 3-1 : Distribution de la taille des pores des monolithes PCD et brique
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Tableau 3-1 : Porosité mesurée en utilisant le MIP sur les deux monolithes. * Résultat obtenu sur le
monolithe LP selon la fiche technique

Test p abs MIP Porosité MIP p MIP
(g/em) (%) (g/em)
PCD 1 2.1 24.81 1.58
2 212 27.43 1.54
3 2.13 25.15 1.59
4 211 26.1 1.56
5 212 26.22 1.57
Moyenne 2.12 #0.01 25.9 0.8 1.57
Brique 1 2.76 30.14 1.93
2 2.85 31.05 1.96
3 2.85 30.3 1.98
4 2.88 31.32 1.97
5 2.82 30.01 1.98
Moyenne 2.82+0.01 30+0.6 1.98
LP* 2.72* 1* 2.72*

Les résultats d'élongation obtenus pour la PCB, BP et le FC sont présentés dans la figure 3.2. De
faibles différences sont observées pour les différentes fractions de taille des deux poudres. La
distribution granulométrique des poudres est présentée dans la figure 3.3. Compte tenu de la
procédure de broyage utilisée pour la BP et la PCB, la PCB et le FC ont une distribution

granulométrique proche. De plus, une faible différence est obtenue entre la BP et le FC.

Les résultats de surface spécifique avec les différentes méthodes et pour les trois poudres sont
présentés dans le tableau 3.2. La SS calculée pour le FC est similaire a celle de la PCB, car les deux
poudres présentent la méme granulométrie. En revanche, il existe une différence importante entre
les SS obtenues avec les méthodes BET et Blaine, la PCB possédant une SS nettement plus grande
que celle du FC. Cette différence obtenue avec ces deux méthodes (BET et Blaine) peut étre
attribuée a la porosité présente dans la PCB, conduisant a une SS plus importante.

Une petite différence de surface spécifique est observée (calculée, Blaine et BET) entre le FC et
BP. Cela peut probablement étre attribué a I’ouverture de la porosité de la brique lors du broyage,

le SS étant dans ce cas essentiellement lie a la taille des particules.
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Figure 3-2: Comparaison des résultats d’élongation pour le FC, BP et la PCB

Tableau 3-2: Résultats de surface spécifique obtenus pour les trois poudres

FC BP PCB

SSA Blaine (cm?/g) 3180 3282 9499
SSA BET (cm?/g) 7720 10000 9011
SSA Calculé (cm?/g) 4614 4572 4529

104



BP
4 PCB
FC

Diferential distribution (%)

0.01 0.1 1 10 100 1000 10000

Size diametre (um)

Figure 3-3: Distribution granulométrigue de la PCB, BP et de FC

3.4 Approche théorique

3.4.1 Présentation du modele théorique

Le mod¢le présenté dans cette partie permet d’estimer la porosité restante d’un matériau poreux
apres broyage. Ce modele est alimenté par la distribution de la taille des pores du matériau poreux
monolithique initial et par la distribution de la taille des particules du matériau poreux broyé. Les
hypothéses utilisées sont les suivantes :

I.  Le réseau poreux est considéré comme homogéne et isotrope ;
Il.  Les grains sont considérés comme sphériques ;
I1l.  Les pores sont décomposés en un ensemble de pores individuels, chacun étant caractérisé
par un centre, une dimension caractéristique r et un volume caractéristique V¢, (figure 3.4)
IV.  Le pore est considéré comme ouvert s’il est coupé a la surface de la particule et s’il est plus

grand qu’un diametre qui correspond au plus petit pore inter granulaire (cette hypothese est
discutée ci-dessous).

105



Monolithe

<
®

e

O
s

O 0@ 5O
OO

O

O
0

O

O
O 0O
O

1
1
1
1
1
]
1
1
]
]
I
. » Grain
1
1
]
]
1
]
1
|
1
1
1
1
4

Figure 3-4: lllustration du réseau de pores et de la procédure de broyage. R est la dimension
caractéristique du pore et V¢, est le volume du pore.

Afin de calculer la porosité restante de la poudre, la distinction entre la porosité inter granulaire et
intra granulaire doit étre faite dans le modele théorique. Un pore situé a la surface d'une nouvelle
particule broyée sera en contact direct avec la porosité inter granulaire. La question de savoir si ce
pore doit étre considéré comme un vide inter granulaire ou intra granulaire est arbitraire. Dans ce
qui suit, nous considérons qu'un pore dont le diametre est plus grand ou égal au plus petit vide inter
granulaire de I’empilement appartient a la porosité inter granulaire. Au contraire, les pores plus
petits que les plus petits vides inter granulaires sont comptés avec la porosité intra granulaire. La
figure 3.5 illustre 3 particules voisines dans un empilement de grains sphériques de rayon R. Le
plus petit pore de ’empilement granulaire correspond a des goulots d'étranglement entre trois
particules en contact, dont le rayon est égal a 0,1547 x R. Ainsi, tous les pores présents a la surface
des particules broyées avec des rayons supérieurs a 0,1547 x R seront considérés, dans le modele,

comme de nouveaux pores inter granulaires.
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I' Le plus petit pore inter-granulaire — 0.1547 X R

Figure 3-5 : Illustration du plus petit pore inter granulaire dans un empilement de particules sphériques
mono dimensionnées. Les pores en rouge sont plus grands que le plus petit pore inter granulaire, ils ne
sont donc pas pris en compte dans le calcul de la porosité intra granulaire

En premier lieu, nous considérons une seule taille de grain sphérique de rayon R et une taille unique
de pore sphérique de rayon r plus grande que le rayon du plus petit pore inter granulaire
(0.1547xR). La densité de centres de pores p. peut étre définie avec (eq.3-4), ou dN¢ représente le

nombre de centres de pores contenus dans un volume élémentaire dV et ¢ la porosité initiale.

— e _ gV, 1 _ ¢ -
pc = cste = —= = Ve X — TR (3-4)

Le volume élémentaire de pores dVp dans un volume de particules dV peut-étre calculé avec ( eq.
3-5) lorsque dV>>Vcp.

de = ch ch = Pc ch dV............. (3'5)

dV >> V, signifie que le volume sur lequel est calculé la porosité est trés grand devant le volume
élémentaire du pore. Mais cela ne signifie pas qu'il s'agit du volume d’un unique grain, il peut s'agir

du volume cumulé d'un tres grand nombre de petites particules.
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Le volume de porosité restant (\Vp) dans une particule de rayon R correspond a la porosité de tous
les pores dont les centres sont situés a une distance du centre du grain inférieure a R-r (Figure 3.6),
a I'exclusion de tous les pores qui sont coupés a la surface du grain. (eq.3-7) présente le volume de

pores restant dans la particule apres broyage.

R— R—
Vo=J  dVp=["" pcVepdV..cooooooo.. (3-6)

v, = fOR_r%VdeV = fOR_r gdV = ¢4?” (R® —3R*r+3Rr? —r3)........ (3-7)

Si un pore est plus grand que la taille des grains, la porosité correspondante est éliminée par le
broyage. Pour calculer la porosité restante, le volume des pores restant dans le grain apres broyage

est divise par le volume total du grain. (eq.3-8) présente la porosite restante (¢4,) du matériau apres

broyage.

(eq.3-8) permet de calculer la porosité restante lorsque seule une taille de pores et une taille de
particules sont prises en compte (si r > 0,1547 R). Les pores inférieurs a 0,1547XR peuvent
également étre «divisés» en deux parties lors du broyage, mais dans ce cas, ils seront toujours
considérés comme des pores intra-granulaires, il n'y aura donc pas de réduction de la porosité intra-
granulaire de la poudre par rapport au matériau monolithique. Afin de calculer la porosité restante
d'une taille de grain en tenant compte de toutes les tailles de pores (ou rayons r;), (eq.3-8) doit étre
cumulée sur toutes les tailles de pores (eg.3-9), en tenant compte de la fraction volumique de
chaque taille des pores (xi). Si un pore a un rayon supérieur a 0,1547 x R, la porosité est éliminée

par broyage.

4,5 x {zggoxi P (1—3 () +3 (%) - (%) )} ............ (3-9)

ri<rippouri=1toi=n

AVEC . < 01547 X R et 1,1 = 0.1547 X R
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Enfin, pour calculer la porosité restante dans tout le matériau, (eg.3-9) doit étre sommee sur toutes

les tailles de grains en multipliant la contribution de chaque taille de grain par sa fraction volumique
(i) (eq. 3-10).

b=b x T¥_oy; X {zggoxi YR kX (1-3 (;_) +3 (;—])2 - (r—i)s )} ........................ (3-10)

n<riyppouri=1toi=n

AVEC | < 0.1547 X Ry, €t Ty y = 0.1547 X Ry,

Figure 3-6: Illustration des pores qui sont exclus en raison de la procédure de broyage. Les pores en rouge
sont des pores exclus

3.4.2 Vérification statistiqgue du modeéle théorique

Les limites statistiques que peuvent présenter le modele théorique décrit précédemment sont

étudiées par simulation numérique. Cette derniére est réalisée comme suit :

- Unmatériau poreux monolithique infini est d’abord généré par adsorption séquentielle [86].
Des pores sphériques de rayons spécifiés sont distribués de maniére aléatoire dans un
conteneur parallélépipédique avec des conditions aux limites périodiques. Un emplacement
aléatoire est généré pour chaque sphere, de la plus grande a la plus petite et le
chevauchement avec toutes les spheres déja placées est vérifié. Si aucun chevauchement
n’est détecté, la sphére est placée et une nouvelle sphere est générée, sinon, une nouvelle
position est générée jusqu’a ce qu’une place libre puisse étre trouvée ;

- Ensuite, les particules sphériques de rayon spécifié sont "découpées” dans le matériau

monolithique. Pour chaque particule, un emplacement aléatoire est généré et le volume de
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tous les pores entierement inclus dans la particule est calculé. Avec cette procédure, tous

les pores qui sont coupes par la surface de la particule sont considérés comme ouverts.
Le tableau 3-3 présente les simulations réalisées pour la validation des équations (eq.3-8) et (eq.3-
9). Premiérement, des particules de taille unique de rayon R ont été découpées dans un matériau
poreux composé de pores sphériques de taille unique de rayon r. Le rapport entre la taille des pores
et la taille des particules (r/R) varie entre 0,025 et 0,8. Par la suite, la méme procédure a été utilisée
avec un matériau monolithique composé de 3 tailles de pores de rayon rl, r2 et r3, chaque fraction
de pore représentant 33,33% du volume poreux initial. L’objectif de ces simulations est de veérifier
la validiteé statistique du modele théorique quand la taille des pores est proche de la taille des grains.
Le nombre de grains ainsi que le nombre de pores générés dans cette simulation sont considerés
comme représentatifs (statistiquement), car lors d’un essai de granulométrie laser ou de porosité au
mercure, une faible quantité de matiere est utilisée. Cette quantité de matiere représente un nombre
de grains et de pores proche que celui généré dans cette simulation. Par exemple, 1 gramme de
poudre correspond a 73928405860 de grains, et a plus de 1000000 de pores.

110



Tableau 3-3: Simulations numériques effectuées pour la validation des équations 3-5 et 3-6. La porosité
initiale du monolithe prise égale a 30%.

Nombre de Nombre de r/R Porosité finale
pores particules

Validation 572958 100000000 0,8 0,2%
(eq.3-8) 572958 10000000 0,66 1,2%
572958 10000000 0,5 3,8%
572958 61115 0,4 6,5%
572958 7639 0,2 15,4%
572958 955 0,1 21,9%
572958 120 0,05 25,7%
572958 15 0,025 27,9%
Validation 221932 1000 0,1,0,2,0,3 15,8%
(eq.3-9) 221932 120 0,05,0,1, 0,15 22,0%
221932 20 0,025, 0,05, 25,8%

0,075
221932 10 0,016, 0,033, 27,2%

0,05

Les figures 3-7 et 3-8 montrent la comparaison entre la porosité restante calculée avec le modéle
théorique (eq.3-8) et (eq.3-9) et celle obtenue avec la simulation numérique Dans cette simulation,
les résultats obtenus avec le modéle théorique et avec les simulations numériques sont identiques,

ce qui confirme la validité statistique des (eq.3-8) et (eq.3-9) pour un grand nombre de particules.

Les résultats montrent que la porosité restante tend vers 0 lorsque la taille des particules se
rapproche de celle des pores. De plus, il est montré qu’au-dela d’un rapport de taille de 0,025, la
porosité du matériau broyé correspond a 95% de la porosité du matériau monolithique.
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Figure 3-8 : Comparaison entre le calcul avec eq.3-9 et le modele numérique

3.4.3 Application du modeéle théorique sur PCB et BP

Le modeéle théorique a d'abord été appliqué a BP et a PCB. Les granulométries des poudres et les
distributions de taille des pores des monolithes sont considérés comme des données d'entree pour
le modéle. Le test de porosité au mercure effectué sur divers echantillons de PCD et de briques

(monolithes) a montré que les PCD et les briques sont homogenes. Les éventuelles fissures
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initialement présentes dans les monolithes (PCD et brique) sont considérées comme des pores, et
elles sont prises en compte dans la porosité initiale. Cependant, il n'est pas possible d'estimer la
porosité supplémentaire causée pendant la procédure de broyage, nous devons donc négliger cette

porosité dans le modéle.

Afin d'obtenir la porosité finale aprés broyage de la PCD et de la brique, (eq.3-10) est utilisée. Le
plus petit pore inter granulaire de chaque matériau doit étre défini. Dans ce qui suit, la valeur
correspondant a 0,1547 x Rsy, a éte choisie, ou Rsy correspond au rayon de 5% du passant de la

courbe granulométrique. Ce rayon est considéré comme le plus petit rayon des grain de PCB et BP.

La porosite restante de la PCB est de 24,7%. Une différence de 1,2% dans la porosité entre PCD et
PCB est observée. La porosité restante de la BP est de 2%. On obtient une différence de 28% dans
la porosité entre la briqgue monolithique et BP. Cette différence de porosité du monolithe et de la
poudre est due a I'ouverture des pores lors du broyage. La différence de porosité restante entre la
PCB et la BP est attribuée a la différence de la taille des pores du monolithe PCD et de la brique
(figure 3-1).

3.5Approche expérimentale

3.5.1 Test de porosité au mercure réalisée sur la poudre non poreuse (FC)

Plusieurs Auteurs ont déja utilisé le test de porosité au mercure pour étudier la compaction des
poudres [87][88]. Selon Guérin et al. [89], il existe deux zones distinctes sur la courbe obtenue
avec le test de porosité de mercure. La premiére zone correspond a la compaction de 1’empilement
granulaire sous 1’action de 1’augmentation de pression, passant d’un empilement lache a un
empilement dense [90]. La seconde zone correspond au remplissage progressif du mercure dans le

volume poreux inter granulaire.

La figure 3-9 présente la variation de la compacité (ywta) en fonction du diamétre des pores pour
le FC. La compacité (ywta) est exprimée avec (eq.3-11), ou Vs est le volume solide de poudre, Vo
est le volume initial, Vinject €St le volume de mercure injecté et Vo-Vinject €St le volume total de

I’empilement pour une pression donnée du mercure.

YtotaI:L .................... (3-11)

Vo _Vinject

113



Pour identifier la premiére zone ou seule la compaction a lieu, un modéle de dynamique de
compaction est utilisé. La dynamique de compaction des matériaux granulaire a été largement
étudiée dans la littérature [91][92]. 1l a été démontré que la compacité d’un matériau granulaire

soumis a une succession de chocs évolue en fonction du nombre de secousses selon (eq.3-12) :

Y(t) = Yoo — AV X exp(— G)B) ......... (3-12)

Ou y..est la compacité infinie, 4y,, correspond a la variation de la compacité lors du tassement, t
est le nombre de secousses appliquées sur la poudre, T est un temps caractéristique et B un
paramétre d’ajustement. Il a été montré que cette relation peut généralement étre utilisée pour
décrire la dynamique de compaction de matériaux granulaires [93]. Cette relation est utilisée dans
la suite pour caractériser la premicre zone de compaction dans 1’essai MIP sur poudres, en
remplacant le nombre de secousses t par la pression de mercure (exprimée en diametre de pore sur
la figure 3-9). L’application du modéle de dynamique de compaction nécessite 1’utilisation du
volume enveloppe de grains (Venvelope), €N tenant compte de la porosité intra granulaire. Le LP étant

quasi non poreux, le volume solide Vs est considéreé égal a Venvelope.

(eq.3-12) est utilisée ici pour identifier la fin de la zone de compaction de la courbe de porosité au
mercure. Ainsi, ce modéle a été adapté aux résultats de la courbe de porosité au mercure depuis le
début du test jusqu’a une certaine pression (ou rayon de pores) correspondant a la fin de la
compaction. Tant que (eq.3-12) permet un bon ajustement des résultats de la courbe de porosité au
mercure. avec des parametres d’ajustement significatifs, nous pouvons considérer que la zone de
compaction n’est pas terminée. Le tableau 3-4 présente les paramétres d’ajustement obtenus pour
différentes pressions appliquées lors de I’utilisation du modéle de compaction. On peut voir que,
pour un rayon de pore de 2,46 um, y,, est supérieur a 1, ce qui n’a aucune signification physique.
Au contraire, les paramétres d’ajustement obtenus pour un rayon de pore de 3,08 um sont cohérents
et I’ajustement du modeéle est bon (R2=0,98). On peut donc considérer que la fin de la premiére
zone correspond a 3um. Dans cette zone, la compacité de la poudre LP augmente de 0,52
(empilement lache) a 0,56 (empilement dense).

Comme le montrent Guérin et al. [89], la deuxieme zone correspond au remplissage progressif du

volume des pores inter granulaires. La porosité du LP est inférieure a 1% (tableau 3-2), le diamétre
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des pores correspondant a cette porosité (ywta=0,99) est de 0,18um, de sorte que le plus petit pore

inter granulaire dans I’empilement de LP est de I’ordre de 0,18um.

Ytotal
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Figure 3-9 : Variation de Yot €n fonction du diamétre des pores pour FC

Seconde zone

y(t) = 0,65 —0,13 x exp(—(

® LP

Diametre (um)

0.1

0.01

49,43) )

——— LP packing model

1,69

0.001

Tableau 3-4: Paramétres d’ajustement obtenus lors de I’utilisation de (eq.11) pour identifier la zone de
compactage pour LP

Pression (MPa)  Diamétre de pore (1um) Ve T b R?
0,268 4,63 0,59 24,88 2,34 0,994
0,337 3,69 0,60 29,61 2,09 0,993
0,399 3,08 0,65 49,43 1,69 0,986
0,503 2,46 1,53 293,01 1,39 0,993
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3.5.2 Le test de porosité au mercure réalisée sur PCB et BP

La figure 3-10 illustre les différents volumes considérés lors de I’utilisation de la MIP pour analyser
une poudre poreuse. Vs est le volume solide de particules obtenu avec la MIP. Vo est le volume
apparent initial de la poudre, Vinjected €St le Volume de mercure injecté, Vcomp correspond au volume
compacté obtenu lors du passage d’un empilement lache a un empilement dense (premiére zone)
et Vinter correspond au volume inter granulaire (deuxiéme zone). Dans le cas d’une poudre poreuse,
il faut ajouter un volume supplémentaire correspondant a la porosité intra granulaire accessible au

mercure Vintra.

V
_ 0
P_Pmm A
VCOM P First zone
\ 4
A
VINTER Second zone
L 4
A
Vlntra Third zone
injected ! P=Pmax !
A
VS
v

Figure 3-10: llustration des différents volumes lors de l'utilisation d'analyses MIP sur une poudre
poreuse. Les différents volumes correspondent a des tailles de pores décroissantes

La figure 3-11 présente la variation de ytotal €n fonction du diamétre des pores pour FC, BP et PCB.

Le diamétre du plus petit pore inter granulaire est egal a 0,18 pour BP et 0,17 pour PCB.
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L'équation 12 (eq.12) a été utilisée pour identifier la premiére zone correspondant a la compaction
des particules BP et PCB. Le volume enveloppe doit étre calculé selon (eq.14). Ensuite, la
dynamique de compactage (éqg. 12) doit étre ajustée en prenant en compte le volume enveloppe des

grains (éqg. 15).

Venvelope =VstVintracooovennnn.n (3'13)
Vv
Yr5% = m ...................... (3'14)
¥ — Venvelop — VS + Vintra =y + Vintra
envelop VO - Vinject VO - Vinject total VO - Vinject
PRI < ! 1)
=y —

rotal Ty, — Vinject  \Vrs%

Venvetop = 222 vvveveenneee (3-15)

YR5%

Le tableau 3-5 présente les paramétres d'ajustement pour différentes pressions appliquées pour la
PCB lors de l'utilisation du modele de compaction. Pour un diamétre de pore de 1,59um, la
description de la premiére partie de la courbe n'est pas satisfaisante (R2 = 0,94), et on considére
donc gue la fin de la zone de compaction est atteinte pour un diametre de pore de 2um (R2 = 0,989).

Ce diamétre est proche de celui obtenu pour LP (3um).

Le tableau 3-6 présente les parameétres d'ajustement pour différentes pressions appliquées pour BP
lors de I'utilisation du modeéle de compaction. Pour un rayon de pore de 4,66 pm, yoo est plus grand
que l'unité, ce qui n'a aucun sens physigue. Au contraire, les paramétres d'ajustement obtenus pour

un rayon de pore de 6,03 um sont cohérents et I'ajustement du modele est bon (R2 = 0,99).

La compacité obtenue avec (eq.13) de PCB augmente de 0,607 a 0,76, et pour BP augmente de
0,433 40,51.

L'évolution de ytotal dans la deuxiéme zone (porosité inter granulaire) différe significativement entre
FC et PCB. La différence peut étre attribuée a la compacité plus élevée de PCB par rapport a celle

de LP. 1l y a une petite différence dans I'évolution de ytota dans la deuxiéme zone (porosité inter
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granulaire) entre FC et BP, cette différence peut étre causée par le fait que le remplissage de la

porosité inter-granulaire commence a 4um pour BP, et celle du FC commence a 2um.

Enfin, la troisieme zone nous permet de calculer la porosité intra granulaire de BP et PCB. Cette

valeur peut étre calculée avec (eq.16) et est égale a 16,5% pour PCB et 2,1% pour BP.

Intra granular porosity=1- yg . ........covvnnnnnn. (16)
—— FC packing model PCB packing model
11 BP Packing model e FC
PCB BP Ly
: Troisieme zone
1.0 Deuxieme zo:ni. 000 000000002 EN0 00
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0.9 ° |
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ol o8 ° l
> ° |
o : 1.56
0.7 I I y(t) = 0.76 — 0.15 X exp(— (—) )
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Figure 3-11: Variation de vy €n fonction du diamétre des pores pour FC, BP et PCB

Tableau 3-5: Paramétres d'ajustement obtenus lors de I'utilisation de I'équation 11 pour identifier la zone
de compaction du PCB

Pression (MPa) Diameter de pore Voo T (MPa) B R2
(um)
0.399 3.08 0.71 0.24 1.89 0.983
0.503 2.46 0.74 0.29 1.67 0.985
0.606 2.04 0.76 0.35 1.56 0.988
0.779 1.59 0.79 0.43 1.44 0.949
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Tableau 3-6: Parameétres d'ajustement obtenus lors de l'utilisation de I'équation 11 pour identifier la zone
de compaction pour BP

Pression (MPa) Diameter de pore Voo 7 (MPa) B R2
(Lm)

0.18 6.58 0.50 0.12 1.21 0.99

0.19 6.29 0.51 0.13 1.19 0.99

0.2 6.03 0.51 0.13 1.18 0.99

0.26 4.66 1.13 2.73 0.89 0.98

Pour la PCB, la porosité obtenue par I'approche expérimentale est de 16,7%, ce qui est bien
inférieur a celle obtenue avec le modele (24,7%). Ce résultat peut s'expliquer par le fait que, pour
la PCB, la taille des pores est nettement inférieure a la taille des particules. Le réseau poreux de
PCB n'est donc pas profondément affecté par la procédure de broyage. En particulier, les pores sont
encore tres connectés a l'intérieur des particules. Lorsque la pression de mercure est suffisamment
grande pour pouvoir pénétrer dans des pores de rayon Rse, le mercure pénétre plus profondément
dans les particules tant que le rayon de pore est supérieur ou égal a R5%. La quantité
correspondante de mercure sera considérée, dans I'approche expérimentale, comme un volume inter
granulaire, alors qu'elle est considérée comme un volume intra granulaire dans I'approche

théorique.

Au contraire la porosité de la BP obtenue avec I'approche expérimentale est de 2,1% ce qui est trés
proche de la valeur prédite par la théorie (2%). Dans ce cas, la taille des pores est beaucoup plus
proche de la taille des particules, par conséquent, le broyage élimine beaucoup de pores et la
porosité résultante a l'intérieur des particules BP est essentiellement déconnectée. Dans ce cas,
I'approche expérimentale conduit a des résultats trés comparables aux résultats théoriques.

Quelle que soit la méthode utilisée, la porosité de la PCB est toujours élevée. Ainsi, il est clair que
le broyage d'un matériau poreux monolithique n'élimine pas toute la porosité si la taille des

particules est beaucoup plus grande que la taille des pores.

3.6 Absorption et cinétique d’absorption d’une poudre

L’utilisation de la brique broyée a permis [’utilisation du modele théorique ainsi que 1’approche
expérimentale sur un n’autre type de matériau broyé initialement poreux. Pour la suite de ce

manuscrit on s’intéressera principalement au filler calcaire (FC) et a la pate de ciment broy¢e.
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La mesure de porosité de la poudre a été réalisée sur des essais de porosité au mercure. Ainsi pour
pouvoir I’utiliser dans une formulation de mortier, il faut déterminer un coefficient d’absorption

d’eau. Dans cette partie de 1’étude, on s’intéresse a la porosité a I’eau.
3.6.1 Absorption d’eau d’une poudre

Le coefficient d’absorption d’eau (WA) est mesuré selon la norme EN 1097-6 sur la fraction
grossiere de la PCD. La pate de ciment durcie (4/20mm) est immergée dans I’eau pendant 24
heures, par la suite I’eau en surface est ¢liminée avec du papier sec et la masse a 1’état saturé surface
séchée est prise (Msss). L’ensemble est placé a 60°C jusqu’a une masse constante (Msec). L’essai
est réalisé 5 fois pour assurer une bonne répétabilité. Tout comme le sable recyclé, la température
de séchage a été prise égale a 60°C (au lieu de 105°C), afin d’éviter un séchage excessif entrainant
une déshydratation partielle des hydrates dans la pate de ciment durcie, et ainsi une surestimation

de 1’eau absorbée.

WA= Yoss=Msee (3-17)

MS@C

Le tableau 3-7 présente une comparaison entre la porosité, la masse volumique absolue et la masse
volumique réelle, obtenue avec I’eau et au mercure. La masse volumique absolue et la porosité
mesurée a I’eau sont supérieures a celles déterminées avec la porosité au mercure, 1’eau pouvant
accéder a une porosité plus fine que le mercure. Une différence de 16,5% de porosité est obtenue
entre la méthode de mesure a I’eau et au mercure. Comme évoqué plus haut, le mercure ne peut
pénétrer dans des pores plus petits que 0,01um, ainsi la différence obtenue correspond uniquement
aux pores de diametres inférieurs & 0,01um.

Tableau 3-7: Absorption d’eau, masse volumique et porosité obtenues a I’eau et au mercure.

pab helium pab water WAEN 1097-6 Porosité (%) p water pab MIP Porosité MIP p MIP
(/em?) (g/cm?) (%) (g/em?) (g/em?) (%) (g/em?)
PCB 2,4 +0,01 2,39 +0,02 30 +0,4 42 1,1 1,4 2,12 +0,01 25,9 $0,8 1,57
FC 2,72+0,01 2,69+0,01 0,4 £0,2 1+0,1 2,72 X X X

Ainsi, pour obtenir la porosité accessible a 1I’eau pour la poudre, il faut ajouter, a la porosité restante
obtenue avec les deux méthodes, la différence de porosité obtenue entre le mercure et I’eau sur le

monolithe (16,1%). Ainsi, une porosité égale a 40,8% et 32,8% est obtenue respectivement pour la
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méthode théorique et expérimentale. Cette porosité correspond a 28,5% et 20,2% respectivement

en absorption d’eau.

3.6.2 Cinétique d’absorption d’une poudre

3.6.2.1 Protocole expérimental

Bendimerad et al. [27] ont développé une méthode permettant de mesurer I’absorption d’eau des
granulats de béton recyclé de dimensions supérieures a 4mm. L’essai développé dans cette partie

a été inspiré de ce travail (figure 3-12) [27]. Cet essai a été réalisé suivant les étapes ci-apres :

- L’¢échantillon de poudre est tout d’abord séché jusqu’a masse constante.

- Un pycnomeétre est rempli @ moitié d’eau distillée

- L’eau distillée est dégazée sous vide pendant 15 minutes

- La poudre est rajoutée dans le pycnometre et mis sous agitation

- Par la suite, le pycnomeétre est rempli d’eau distillée dégazée jusqu’au trait puis le tout est

mis sous vide.

L’essai a été réalisé dans une piece conditionnée a 20°C et le remplissage du pycnométre ne dure
pas plus d’une minute. Cet essai ne peut étre considéré comme un essai d’absorption d’eau, car la
mesure est impossible a faire pendant la premiere minute. Aprés un certain temps (10 minutes et
24 heures), si le niveau d’eau baisse par rapport au niveau du trait, une quantité d’eau est rajoutée.
Cette quantité d’eau (Majoutse) correspond a la quantité d’eau absorbée par la poudre, et I’absorption
d’eau est calculée avec (eq.3-18). Le test a été réalisé apres 10 minute et 24 heures pour la pate de
ciment broyée ainsi que le filler calcaire, 3 fois pour assurer une bonne répétabilité.

WA= Yajoutee (3-18)

MSEC
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Figure 3-12: Procédure de détermination de la cinétique d’absorption d’une poudre

3.6.2.2 Résultats et discussion

Durant le test, une quantité trés importante de bulles a été observée. Ces bulles d’air sont dues a
’air entrainé par la poudre lorsqu’elle est introduite dans 1’eau mais aussi a 1’air contenu dans la
porosité intra granulaire de la poudre qui s’évacue au fur et a mesure de 1’absorption. Le test sur le
filler calcaire a été réalisé dans le but de vérifier si la diminution de la quantité d’eau initiale est
due a I’évacuation de ’air et/ou a I’absorption d’eau. Le résultat a montré qu’apres 10 minutes et
24 heures le niveau d’eau n’a pas changé pour le filler calcaire, ainsi la diminution de la quantité

d’eau observée pour la PCB vient principalement de 1’absorption d’eau.

Le tableau 3-8 présente les résultats obtenus apres 10 minutes et 24 heures pour les deux poudres
(PCB et FC). On remarque que la pate de ciment broyée a absorbé de I’eau, ainsi on confirme
qu’une poudre méme apres broyage absorbe toujours de 1’eau. On remarque aussi qu’il n’y a pas
de différence entre le test realisé apres 10 minutes et 24 heures, cela est surement di au fait que
I’absorption d’eau se fait trés vite (en moins de 10 minutes), ainsi on ne peut mesurer la bonne

absorption d’eau, d’ou tout I’intérét du modéele théorique.

Tableau 3-8 : Résultats d’absorption d’eau obtenus pour les poudres

Pate de ciment broyée Filler calcaire
10 minutes 8,8% + 0,3% 0%
24 heures 8,8% + 0,3% 0%
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3.7Demande en eau de PCB et FC

Au chapitre 2, il a été démontré que la substitution volumique d’un sable naturel par un sable
recyclé saturé de méme caractéristiques physiques (granulométrie et morphologie des particules)
conduit & un comportement rhéologique trés proche pour deux mortiers de compositions identiques.
Dans cette partie, la PCB et le FC utilisés ont une granulométrie et une morphologie proche. On

peut donc se demander si la demande en eau du FC est comparable a celle de la PCB.

3.7.1 Mélanges réalisés et mesure de la maniabilité

Le tableau 3-9 présente les différents mélanges réalisés dans le but de comparer le comportement
rhéologique entre les différentes pates contenant du FC et de la PCB (en volume absolu et en
volume réel). Dans les mélanges PCB WA, le volume réel (enveloppe) ainsi que I’absorption d’eau
de la poudre sont pris en compte. Les mélanges PCB et FC sont réalisés en considérant le volume
solide du grain et sans prise en compte de I’absorption d’eau. Le FC est considéré comme non

poreux, donc le volume réel (enveloppe) est égal au volume absolu.

Tableau 3-9: Compositions des différents mélanges réalisés avec la PCB (en volume absolu et en volume
réel) et le FC

Masse de poudre Eau totale Eau efficace (g) VEest/Vp VEota/Vp
(8) (8)

FC 100 32 32 0,87 0,87
100 34 34 0,92 0,92

100 36 36 0,97 0,97

100 38 38 1,03 1,03

PCB WA 100 54 26,5 0,37 0,77
100 58 30,5 0,43 0,82

100 60 32,5 0,46 0,85

100 62 34,5 0,49 0,88

PCB 100 54 54 1,30 1,30
100 58 58 1,40 1,40

100 60 60 1,45 1,45

100 62 62 1,50 1,50

La figure 3-13 illustre la démarche suivie pour les mesures de maniabilité. Les mélanges sont

réalisés avec un mini malaxeur d’une capacité totale de 150 ml dans le but d’assurer une bonne
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homogénéisation de la pate, et ainsi pour travailler avec de faibles volumes. La durée du malaxage
des différentes pates est d’une minute. Les tests de maniabilité sont réalisés avec un mini cone de
dimension 20x 40 x 57mmq. Avant chaque test, la surface interne du mini cone ainsi que la plaque
en verre sont initialement humidifiées. Le remplissage du cone dure approximativement 30
secondes. Enfin, le test est réalisé en soulevant verticalement le cone et 4 diamétres ainsi que

I’épaisseur de la pate sont mesurés avec un pied a coulisse

PCB

| : 40X20X57mm?
Mini mixer

C
FC

Figure 3-13: Démarche expérimentale suivie pour 1’étude rhéologique sur pates
Les tests de maniabilité ont été réalises a To+3min, To+10min, To+30min et To+60min. To
correspond a D’instant ou la poudre est mise en contact avec I’eau. Pour assurer une bonne

répétabilité, le test d’étalement est réalisé 3 fois a 3 et 30 minutes, et 2 fois a 10 et 60 minutes.

La masse volumique de la PCB est beaucoup plus faible que celle du FC, ainsi, pour pouvoir
comparer les pates réalisées avec la PCB et celles réalisées avec le FC, le seuil de cisaillement est

calculé a partir du modéle de Roussel [95] (eq.3-19).

225pgQ?
128m2R5

Seuil de cisaillement =
- p: Masse volumique du fluide (g/cm?®)

- g:gravité 9,8m/s?
- O :volume du mini céne (mm?)
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- R :rayon de I’étalement (mm)

La masse volumique apparente des pates réalisées avec la PCB est de 1,2 g/cm? et celle obtenue
pour le FC est de 1,59/ cm®.

3.7.2 Résultats et discussions

La figure 3-14 présente les seuils de cisaillement obtenus avec le modele de Roussel en fonction
du temps pour les pates fabriquées avec le FC et la PCB (en volume absolu et en volume réel) pour

un rapport Ve/Veoudre définit.

Pour le FC, il n’y a pas de changement significatif pour le seuil de cisaillement en fonction du
temps. Par contre, pour la PCB (en volume absolu et en volume réel), on remarque une
augmentation du seuil de cisaillement entre 3 et 10 minutes pour les différents rapports Ve/Vpoudre.
Aprés 10 minutes, le seuil de cisaillement reste constant. Ce résultat peut étre expliqué par le fait
que I’absorption d’eau se fait trés rapidement pour les poudres (comme évoqué dans le paragraphe
3.6). Pour les résultats du FC il n y a pas de changement car le FC est considéré comme non
absorbant.

Maimouni et al. [33] ont étudié les mouvements d’eau entre un sable recyclé (fraction 0/4mm) et
une pate de ciment ou une pate de filler calcaire, ils ont conclu qu’un granulat recyclé (rapport
E/C=0,5) est saturé a 70% apres 5 minutes de saturation. Comme observé sur la figure 3-13, la
PCB peut étre considérée comme saturée apres 10 minutes d’immersion dans 1’eau. Ce résultat est
comparable au résultat obtenu avec le pycnometre présenté dans le paragraphe 3.6. Probablement
I’absorption d’eau obtenue entre 3 et 10 minutes pour la PCB est en réalité beaucoup plus rapide.
Ainsi, ’absorption d’eau de PCB doit certainement se produire en grande majorité dans les 3

premiéres minutes.
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Figure 3-14 : Seuil de cisaillement en fonction du temps pour les pates fabriquées avec le FC et la PCB
pour les différents rapports Ve/Veoudre

La figure 3-15 montre la variation du seuil de cisaillement & 30 minutes de saturation en fonction
du rapport Ve/Vpoudre. [96][78] ont montré que le seuil de cisaillement diminue en fonction du
rapport Ve/Vpoudre d’une maniére exponentielle. Ainsi, [96][78] expriment les résultats en fonction
de (eq.3-20), ou VE/Vpoudre présente le rapport volumique de I’eau sur la poudre. B et o dépendent
des interactions entre les particules en suspension, ce parameétre est lié a la concentration du
matériau, a la forme des grains, a la rugosité de surface, a la granulométrie et a la nature

minéralogique.
Tc= B exp ('(XVE/VPoudre) .............. (3'20)

La figure 3-14 montre que la PCB présente une demande en eau tres importante si on venait a ne
pas considérer I’absorption d’eau. Afin d’obtenir des résultats de seuil de cisaillement similaires
entre PCB et FC I’absorption d’eau doit étre égale & 10%. Compte tenu des différences
minéralogiques et d’état de surface des particules, on suppose que WA est plus €levé que cela.
Aussi, une absorption d’eau de 10% pour PCB correspond a une porosité de 19%, cette valeur ne
peut étre correcte car elle est Iégerement plus élevée que la porosité au mercure obtenue pour la
PCB avec la démarche expérimentale (paragraphe 3.4), et il a été démontré que la porosité a 1’eau

de PCD est beaucoup plus importante que la porosité au mercure.
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Figure 3-15 : Variation du seuil @ 30 minutes en fonction du rapport Ve/Ve pour les pates fabriquées avec
les deux poudres (FC et PCB)

Ainsi, la définition d’un matériau modele présentée dans le chapitre 2 ne peut étre appliquée pour
les poudres. En effet, malgré le fait que le FC a une granulométrie et une morphologie de grains

proches de PCB, le FC n’est pas un matériau modele naturel pour la PCB.
3.8 Conclusion

Deux approches, théorique et expérimentale, ont été présentées dans ce chapitre pour estimer la

porosité restante d’un matériau monolithique poreux apres le broyage.

Un modeéle théorique a été mis au point pour calculer la porosité restante des poudres poreuses. Ce
modele est basé sur la distribution de taille des pores du matériau monolithique poreux et sur la
distribution de la taille des particules obtenues aprés broyage. Ces deux résultats expérimentaux

sont considérés comme des données d'entrée du modeéle théorique.

Une procédure expérimentale a également été développée pour estimer les porosités inter et intra-
granulaires des poudres. Des essais de porosité au mercure ont été effectués sur les différentes
poudres. La premiere zone est identifiée avec un modéle de dynamique de compaction. L'extrémité
de la zone intergranulaire est identifiée avec le plus petit pore intergranulaire. La zone de porosité
intra granulaire a pu étre détectée pour la poudre poreuse en faisant la distinction avec la zone inter
granulaire.
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Les deux approches ont été appliquées sur une pate de ciment durcie et une brique. Il a été constaté
qu'apres broyage, la majeure partie de la porosité de la BP est éliminée, ce qui n'est pas le cas pour
la PCB. Une différence de porosité a également été obtenue par les deux méthodes pour la PCB.
Cette différence est attribuée a la sous-estimation de la porosité restante lors de l'utilisation de
I'approche expérimentale du fait que la porosité de la PCB est toujours connectée, ce qui n'est pas

le cas de la BP (ou les approches théorique et expérimentale donnent des résultats proches).

Grace a I’essai au pycnometre, il a été prouvé expérimentalement que la poudre absorbe de 1’eau
méme apres broyage. Il a été aussi démontré que la poudre avait une capacité d’absorption d’eau
rapide, et aprés 10 minutes la majeure partie de 1’eau est absorbée. L’essai de demande en eau a
montré que le FC n’est pas un matériau modele pour la PCB et ce malgré le fait que FC et PCB ont

une granulométrie et morphologie de grain proche.
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Chapitre 4 : Utilisation d’une pate de ciment broyée comme addition
minérale
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4. Utilisation d’une pate de ciment broyée comme addition
minérale

4.1 Introduction

L’incorporation des fillers calcaires dans la fabrication de bétons ou de mortiers a été longuement
étudiée [97]. Cette incorporation peut étre utilisée dans la fabrication du ciment ou lors de la

formulation d’un béton, notamment pour les bétons auto-plagant [42].

Au chapitre 1, il a été montré que les particules fines issues du recyclage de béton sont trés peu
utilisées dans le domaine de la construction. Les voies de valorisation de ce type de matériau sont
plus spécifiquement orientées vers la fabrication du clinker ou leur utilisation aprés calcination
(pour les rendre réactifs). A notre connaissance, seuls Bordy et al. [73] et Oksri-Nelfia et al. [72]
ont étudié la possibilité d’utiliser les fines issues du recyclage du béton comme filler. IIs ont montré
que les fines issues du recyclage pourraient étre utilisées comme filler dans un mortier. Toutefois,
dans leurs travaux, I’absorption d’eau par les fines recyclées n’a pas été prise en compte, suggérant

ainsi que le broyage pourrait éliminer la porosité du matériau monolithique initial.

Au chapitre 3, il a été a montré que si la taille des pores était significativement inférieure a la taille
des grains, la poudre restait poreuse. Dans ce chapitre, I’objectif est de comparer I’incorporation
d’une pate de ciment broyée (PCB) en tant que filler dans une composition de mortier en tenant
compte de la porosité résiduelle de la PCB et de son absorption d’eau a celle d’un mortier fabriqué

avec un filler calcaire (FC).

4.2 Méthodologie

Dans ce chapitre, nous allons nous intéresser a 1’utilisation de la PCB dans une composition de
mortier. Ainsi, des mortiers normalisés dans lesquels le ciment a été substitué a hauteur de 10, 20,
30 et 40% en volume par le FC et la PCB sont réalisés. Pour les mortiers fabriqués avec la PCB, la
substitution a été réalisée de deux facons différentes. Tout d’abord, la substitution volumique a été
entamée en considérant la masse volumique réelle de la poudre et en tenant compte de 1’absorption
d’eau. Ensuite, la substitution a €té réalisée en volume absolu sans prendre en compte 1’absorption

d’eau. Ce dernier mélange a été préparé pour se placer dans des conditions similaires a Bordy et
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al. [73] et Oksri-Nelfia et al. [72]. La figure 4-1 présente un schéma récapitulatif des melanges
réalisés. Cette démarche a été suivie pour identifier I’effet de la porosité apportée par la PCB sur

le comportement d’un mortier.

Pour identifier I’influence de la PCB sur I’hydratation du ciment en comparaison avec le FC, une
étude sur pates de ciment durcies dans lesquelles le ciment a été substitué a 50% en volume par le
FC ou par la PCB est effectuée. Cette étude a été réalisée sur pate afin de simplifier le systeme
étudié. La substitution de la PCB est réalisée avec les deux substitutions volumiques décrites
précédemment (volume réel + correction de 1’absorption d’eau ou volume absolu). Des analyses
thermiques différentielles (ATG) ont été réalisées sur les différentes pates a différentes echéances
(1, 2, 7 et 28 jours) afin d’identifier le degré d’hydratation du ciment et de comparer les pates
réalisées avec le FC a celles réalisées avec la PCB. Des essais de porosité au mercure ont également

¢té mis en ceuvre sur les différentes pates aux mémes échéances.

Avant absorption Apres absorption
FC+C PCB+C FC+C  PCBWA+C PCB+C

PCBWA+C

Figure 4-1 : Illustration schématique des melanges réalisés
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4.3 Etude de I’hydratation et de la porosité d’une matrice cimentaire fabriquée

avec laPCB et le FC

Pour comprendre I’effet de 1’ajout d’une PCB dans une matrice cimentaire et pouvoir la comparer
a celle fabriquée avec du FC, on doit s’intéresser a la mesure du degré d’hydratation ainsi qu'a la

porosité des différents mélanges a différents ages.

4.3.1 Composition et préparation des pates

Le tableau 4-1 présente les compositions des pates étudiées dans cette partie. Un premier mélange
(référence) a été réalisé avec du ciment seul. Par la suite, trois mélanges dans lesquels le ciment a
été remplacé a 50% en volume par le FC et la PCB ont été étudiés. Le mélange (FC+C) est réalisé
en tenant compte de la masse volumique absolue du FC obtenue a I’hélium (2.72g/cm?®). Le
deuxieme mélange (PCB+C) est réalisé avec la masse volumique absolue de la PCB sans tenir
compte de I’absorption d’eau. Enfin, le dernier mélange (PCB WA+C) est réalisé avec la masse

volumique réelle en tenant compte de 1’absorption d’eau de la PCB.

Tableau 4-1 : Composition des pates réalisées

Ciment Poudre E totale E absorbée Eest Eerr/C
(8) (8) (8) (8)
C 155 0 77,5 0 77,5 0,5
FC+C 77,50 68,00 38,75 0 38,75 0,50
PCB+C 77,50 60,00 38,75 0 22,25 0,29
PCB WA+C 77,50 36,25 48,75 9,97 38,78 0,50

Pour que le malaxage soit efficace et assurer une bonne homogénéité des pates, un mini malaxeur

a été utilisé. Pour la fabrication des pates, les étapes suivantes ont été suivies :

e Ajouter toute la quantité d’eau dans le malaxeur,

e Ajouter la premiére moitié de la masse de la poudre (ciment + addition).

e Malaxer pendant 90 secondes

e Arréter le malaxeur pendant 30 secondes, ajouter la deuxieme part du ciment.

e malaxer pendant 90 secondes.
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Par la suite, les pates sont versées dans des petits conteneurs hermétiques de 15 millilitres. Chaque
conteneur est mis en rotation pendant 6 heures, jusqu’a la fin de la prise du ciment. Les pates ainsi
obtenues sont conservées a 20°C pendant 1, 2, 7 et 28 jours. Ensuite, les pates durcies sont coupées
en petits morceaux (1x1x 1cm®) puis immergées dans de I’isopropanol pendant 1 semaine pour
arréter I’hydratation. Apres 1 semaine, les pates sont séchées a 40°C jusqu’a masse constante et

mises dans des flacons hermétiques pour éviter toute éventuelle carbonatation ou réhydratation.

4.3.2 Estimation du degré d’hydratation

Pour estimer le degré d’hydratation des différents mélanges cimentaires, la quantité de Portlandite
produite a une échéance donnée ainsi que la quantité maximale de Portlandite qui peut étre produite

lors de I’hydratation compléte du ciment ont été quantifiées.

4.3.2.1 Quantification de la Portlandite maximale produite pour une hydratation totale du

ciment utilisé

L’hydratation des ciments a été longuement étudiée. D’apres [98][99][100][101], les réactions
simplifiées qui produisent la Portlandite sont présentées dans les équations 4-1, 4-2 et 4-3.

C35+5,3H— C17SHs+13CH .......... (4-1)
C.S +4,3H ——» C17SH4+0.3CH........... (4-2)
C4AF+3CSH2+30 H—» CeASsHap+CH+FHs. ..o, (4-3)

L’hydratation des CsS et des C»S est la plus rapide. Ces deux phases anhydres vont former de la
Portlandite (CH) et des silicates de calcium hydratées (C-S-H). Le tableau 4-2 présente la
composition de bogue du ciment utilisé obtenue par fluorescence X. La masse de Portlandite pour
chaque composant anhydre est calculée a partir des équations :4-1, 4-2 et 4-3.

Enfin, la masse en pourcentage de Portlandite produite pour chaque phase est calculée. La quantité
totale de Portlandite obtenue pour 1’hydratation totale du ciment est obtenue par la somme de tous

les constituants, elle est égale a 0,29.
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Tableau 4-2 : Quantité de Portlandite produite pour une hydratation compléte du ciment utilisé

Composant Teneur Masse de CH par unité de  Masse de CH pour 1 gramme
anhydre massique dans composant anhydre de ciment anhydre
le ciment (g/g ciment) (g/g ciment)
C3S 61,9% 0,41 0,26
C2S 11,2% 0,12 0,014
C3A 6% 0 0
CAAF 12% 0,15 0,02

4.3.2.2 Quantification de la Portlandite produite pour les différents mélanges

La quantification de la Portlandite pour les différents mélanges est obtenue suite a une analyse
ATG. Cette analyse ATG consiste a chauffer un échantillon en suivant sa variation de masse en
continu. La vitesse de la montée en température est de 10°C/min, de 100°C jusqu’a 1000°C. Les
variations de masse sont généralement dues a la déshydratation des hydrates et a la décarbonatation

de la calcite.

La figure 4-2 présente les résultats obtenus pour la pate de ciment broyée (PCB), ainsi que pour les
mélanges C, FC+C, PCB+C et PCB WA+C a 1 jour. Le premier pic correspond a la déshydratation
des C-S-H. Le deuxiéme pic correspond a la déshydratation de la Portlandite et le dernier pic
correspond a la décarbonatation de CaCOz. On remarque que la PCB présente les pics les plus
élevés par rapport aux autres mélanges. Les melanges PCB+C ainsi que PCB WA+C ont une
intensité de pic de Portlandite plus élevée que le mélange FC+C. Un pic de CaCOs3 est obtenu aussi
pour les différents mélanges. Le mélange FC+C présente le pic de CaCOs le plus important en
comparaison a la PCB et au mélange PCB WA+C et PCB+C.

La PCB présente le pic de Portlandite le plus haut car elle représente la pate avec le degré
d’hydratation le plus élevé (90 jours de cure). Les mélanges PCB WA+C ainsi que PCB+C ont des
pic de Portlandite plus élevés que le mélange FC+C, cela s’explique par le fait qu’une partie de la
Portlandite est apportée par I’ancienne pate de ciment (PCB). Le mélange FC+C présente le pic de
CaCOz3 le plus important car ce mélange contient une quantité tres importante de CaCOs puisque
FC est un filler calcaire. Les résultats d’ATG montrent que la PCB a été partiellement carbonatée,

cela explique les pics de CaCOs présent dans les melanges PCB WA+C et PCB+C.
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Figure 4-2 : ATG des différents mélanges étudiés a 1 jour
La quantité de Portlandite produite (CH(t) ttaie) dans le mélange peut étre calculée avec (eq.4-4),
OU AMygsec—seooc (8) est la perte de masse de 1’échantillon entre 405°C et 560°C (figure 4-2) ; McH

la masse molaire de la Portlandite (74,09 g/mol), et Mu20 est la masse molaire de I’eau (18 g/mol).

CH(t) totale =1s00" CN_IZ‘; Men .. (4-4)
Le tableau 4-3 présente les quantités de Portlandite produites a 1, 2, 7 et 28 jour pour les différents
mélanges en utilisant (eq.4). Les résultats ainsi obtenus sont présentés en gramme de Portlandite
par rapport a un gramme de poudre (ciment + addition). Pour les mélanges PCB+C et PCB WA+C,
la quantité de Portlandite apportée par la PCB a été soustraite de la quantité totale afin de ne prendre
en compte que la Portlandite néoformée (eq.4-5). Ou CH(t)neoformee €St la quantité de Portlandite en
déduisant la Portlandite apportée par la PCB, CH(t)wta est la quantité de Portlandite totale calculée
a partir de (eq.4-4), CHpcg est la quantité de Portlandite apportée par la PCB, et mpcs et mc

correspondent respectivement a la masse de PCB et a la masse du ciment.
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Apreés correction de la Portlandite néoformée, (eq.4-6) est utilisée pour obtenir la quantité de

Portlandite produite pour 1 gramme de ciment (CH(t)g/g ciment)-

On remarque que les quantités de Portlandite obtenues pour les mélanges fabriqués avec la PCB
(PCB+C et PCB WA+C) a 1 jours sont plus elevées que celles obtenues pour le mélange FC+C et
pour le mélange de référence C. Mais, a 2, 7 et 28 jours la quantité de portlandite produite pour le
mélange FC+C est plus importante que les mélanges fabriqués avec la PCB. Aussi, pour le mélange
PCB+C a différents ages (1, 2,7 et 28 jours) une quantité de Portlandite similaire est obtenue. On
remarque aussi, qu'a un jeune age les mélanges fabriqués avec la PCB et le FC ont une quantité de

Portlandite plus importante que le mélange réalisé avec du ciment seul.

CH(t)g/gciment: CH(t) néoformée X %ﬁdition ............................... (4'6)
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Tableau 4-3: Quantité de Portlandite (CH) présente dans les différentes péates

CH avant correction CH apres correction CH apres correction
(s/g poudre) (s/g poudre) (8/g ciment)
PCB
POUDRE 0,230 0,230 0,230
1Jour C
0,140 0,140 0,140
FC+C
0,080 0,080 0,150
PCB+C
0,193 0,092 0,164
PCB
WA+C 0,184 0,111 0,162
2 Jours C
0,160 0,160 0,160
FC+C
0,100 0,100 0,188
PCB+C
0,194 0,093 0,166
PCB
WA+C 0,193 0,119 0,175
7 Jours C
0,190 0,190 0,190
FC+C
0,120 0,120 0,225
PCB+C
0,199 0,099 0,175
PCB
WA+C 0,214 0,141 0,206
28 C 0,209 0,209 0,209
Jours FC+C
0,130 0,130 0,244
PCB+C 0,205 0,104 0,185
PCB 0,217 0,144 0,212
WA+C

4.3.2.3 Calcul du degré d’hydratation pour les différents mélanges

Le calcul du degré d’hydratation (o) est présenté en fonction de la masse de ciment ajouté dans le
mélange et il est calculé avec (eq.4-7), ou CH(t)gigciment COrrespond a la quantité de Portlandite
produite a un instant t pour un gramme de ciment (1, 2, 7 et 28 jours). CHctotal €St la quantité de
Portlandite totale qui peut étre produite pour 1 g de ciment si le ciment est hydraté a 100%.
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= HOg/geiment (4-7)
CHctotal
Les résultats des degrés d’hydratation sont présentés dans le tableau 4-4, figure 4-3. Le mélange
réalisé avec le ciment seul offre un degré d’hydratation plus faible a jeune age par rapport au
mélange réalisé avec PCB et FC : ainsi I’ajout de PCB et FC accélére I’hydratation des pates
cimentaires [102]. Les mélanges PCB+C présentent des degrés d’hydratation plus faibles que ceux
obtenus pour les mélanges FC+C et PCB WA+C a 1, 2, 7 et 28 jours. Aussi a partir de 7 jours, on
remarque que le degré d’hydratation du ciment seul est plus élevé que celui du mélange PCB+C :
ceci peut étre expliqué par le fait que le mélange PCB+C a un rapport Eet/C plus faible (0.27) que
celui du ciment seul [44][103]. Le mélange PCB WA+C présente un degré d’hydratation plus

important que le mélange FC+C a 1 jour, mais & 2 et 7 jours, le degré d hydratation est plus faible.

Tableau 4-4: Degré d’hydratation des différents mélanges réalisés

C FC+C PCB+C PCB WA+C
1 Jour 0,48 0,52 0,56 0,56
2jours 0,55 0,65 0,57 0,60
7 jours 0,65 0,78 0,60 0,71
28 jours 0,72 0,84 0,64 0,73
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Figure 4-3 : Degré d’hydratation des différents mélanges obtenus en fonction du temps
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4.3.3 Mesure de porosité des differents mélanges

La porosité des différentes pates réalisées a 1, 2, 7 et 28 jours a été mesurée au porosimétre a
mercure. Dans une pate cimentaire, on distingue deux types de porosité ; la porosité capillaire et la
porosité des C-S-H. Les résultats de porosité obtenus sont présentés dans le tableau 4-5, et la figure
4-4. Des corrections de porosité pour les mélanges PCB+C et PCB WA +C ont été réalisees en
prenant en compte la porosité apportée par la PCB. L’équation 4-8 a été utilisée pour apporter les
corrections de porosité, et ainsi obtenir la porosité néoformée de la nouvelle pate de ciment (P
néoformé), OU P totale COrrespond a la porosité totale du mélange mesurée en MIP, Ppoudre €5t la porosité
au mercure calculée sur la poudre apres application du modele théorique (chapitre 3), et Vpoudre Vc
et Veefr correspondent au volume réel de la poudre, au volume du ciment et a 1’eau efficace.
Vpoudre (VpoudretVc+VEesf) (4-8)

P néoformé = (P totale— P poudre X X
( VPoudre+VC+VEeff) (VpoudretVc)

On remarque, pour les mélanges avant correction, que le mélange de référence (ciment seul) et le
PCB WA+C présentent la porosité la plus élevée quelle que soit I’échéance. La porosité la plus
faible est obtenue pour la PCB+C a 1 et 2 jours, par contre, a 7 jours la porosité la plus faible est
celle de FC+C.

Apres correction de la porosité des mélanges, le mélange PCB+C présente la porosité la plus faible
car ce mélange correspond au rapport Eef/C le plus faible (Ee/C=0,27) [44]. Le mélange PCB WA
+C a des porosités similaires au mélange FC+C pour les différents ages. Cela s’explique par le faite
que le rapport Eef/C est similaire entre les deux matériaux. Les mélanges fabriqués avec du ciment
seul présentent des porosités plus élevées que le mélange PCB WA+C et FC+C malgré le fait qu’ils
ont le méme rapport Eeff/C : cela peut étre expliqué par le fait que les degrés d’hydratation des
mélanges fabriqués avec PCB et FC sont plus importants que ceux du mélange fabriqué avec du

ciment seul.
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Tableau 4-5: Porosités obtenues pour les différents mélanges a différentes échéances

Avant correction Apreés correction
C FC+C PCB+C PCB C FC+C  PCB+C PCB WA+C
WA+C
1 Jour 40% 28% 24,40%  35,50% 40,0% 38,8% 24,1% 39,8%
2Jours 38,2%  23,50% 22,20%  28,20% 382% 32,7% 20,0% 29,6%
7Jours  26,8% 14,70% 19% 23,70% 26,8% 20,5% 14,0% 23,3%
28 Jours  24,2% 12,2% 18% 18,3% 242%  17,0% 12,1% 15,8%
45.0% —@—FC+C
40.0% | @ PCB+C

35.0% PCB WA+C
30.0% \ c

25.0%

20.0% \—

15.0%

Porosité

10.0%
5.0%

0.0%
0 5 10 15 20 25 30

Temps (jours)

Figure 4-4 : Porosité au mercure obtenue apres correction des mélanges PCB+C et PCB WA+C a
différentes échéances

Ainsi, on peut conclure que 1’ajout d’une pate de ciment broyée dans un mélange cimentaire peut
accélérer I’hydratation du ciment. Dans le cas ou le mélange cimentaire est réalisé en substituant
une partie du ciment en volume par une poudre poreuse, la porosité finale du mélange augmente,
donc la résistance mécanique peut ainsi chuter en comparaison avec un mélange réalisé avec une
poudre non poreuse. Ainsi, la porosit¢ d’une poudre influence d’une manicre significative la

porosité d’un mélange cimentaire.

4.4 Etude du comportement mécanique et rhéologique des mortiers

Au chapitre 3, il est montré que la demande en eau d’une PCB dans laquelle on prend en compte
le volume réel ainsi que 1’absorption d’eau est bien plus faible que celle du FC. Ainsi, des mortiers

fabriques avec la PCB dans les mémes conditions devraient présenter une meilleure maniabilité en

141



comparaison avec les mortiers réalisés avec le FC. Le paragraphe 4.3 de ce chapitre a aussi montré
que le degré d’hydratation pour les mélanges réalisés avec le FC sont comparables a ceux réalisés
avec la PCB quand on considere 1’absorption d’eau. Aussi, la porosité apportée par la PCB a une
influence sur la porosité finale du mélange, donc peut influencer les résistances mécaniques. Dans

cette partie, une étude sur les mortiers est effectuée.

4.4.1 Composition des mortiers et protocole de malaxage

La composition des mortiers fabriqués avec la PCB et le FC est présentée dans le tableau 6. La
formule de référence est celle de la norme EN 196-1 dans laquelle le ciment a été substitué par

I’une les deux poudres. Les séries de mortier suivantes ont été réalisées :

- FC+C : Substitution en volume absolu du ciment par du FC a 10, 20, 30 et 40%.

- PCB WA+C : Substitution en volume réel du ciment par la PCB a 10, 20, 30 et 40% en
tenant compte de 1’absorption d’eau.

- PCB+C : Substitution en volume absolu du ciment par la PCB a 10, 20, 30 et 40% sans

tenir compte de I’absorption d’eau.

Tableau 4-6: Composition des mortiers étudiés

Pourcentage de Ciment Addition Sable(g) Ewtwa Eas Eer Ee/C

substitution (9 (9 9 )] 9

Mélange de 0% 450 - 1350 225,0 - 2250 0,50
référence

FC+C 10% 405 39,5 1350 225,0 - 2250 0,56
20% 360 79,0 1350 225,0 - 2250 0,63
30% 315 118,5 1350 225,0 - 2250 0,71
40% 270 157,9 1350 225,0 - 2250 0,83
PCB 10% 405 21,1 1350 2308 58 2250 0,56
WA+C 20% 360 42,2 1350 236,6 116 2250 0,63
30% 315 63,2 1350 2424 174 2250 0,71
40% 270 84,3 1350 248,2 23,2 2250 0,83
PCB+C 10% 405 35,1 1350 225,0 0 2153 0,53
20% 360 70,3 1350 225,0 0 205,7 0,57
30% 315 105,4 1350 225,0 0 196,0 0,62
40% 270 140,5 1350 225,0 0 186,4 0,69
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Le malaxage des différents mélanges dure 4 minutes. Le ciment, la poudre ainsi que la totalité de
I’eau sont tout d’abord malaxés a petite vitesse pendant 30 secondes ; par la suite le sable est
introduit progressivement pendant 30 secondes. Un malaxage supplémentaire de 30 secondes a
petite vitesse est ensuite effectué. Par la suite, le bol est raclé pendant 15 secondes suivies de 1

minute 15 secondes de repos. Enfin, un malaxage a grande vitesse pendant 1 minute est effectué.

4.4.2 Procédure expérimentale

La maniabilité des mortiers a été mesurée par le cone MBE. Le mode de mise en place pour réaliser
’essai d’affaissement suit la procédure décrite par [77]. Le cone est rempli en 3 couches de volume
équivalent et chaque couche est piquée 15 fois. La surface supérieure du cbne est arasée pour
éliminer le mortier en exceés. Le cone est soulevé verticalement en 3 secondes. Avec un pied a

coulisse, I’affaissement est mesuré en considérant le point le plus haut.

La figure 4-5 présente le cobne MBE. Le temps de mise en place du matériau est de 2 minutes, ainsi
tous les essais de maniabilité sont réalisés a To+10min. To correspond au moment ou le ciment et

I’eau sont mélangés.

150mm

Figure 4-5 : Mesure de maniaibilité avec le cone MBE

La mesure de la teneur en air est effectuée sur tous les mortiers avec CONTROLS/1L. Pour chaque
mortier, trois séries de trois éprouvettes sont réalisées. Les éprouvettes de 4X4X16 cm?® ont été

démoulées apres 24h, puis stockées sous eau a 20°C jusqu’a la date de I’essai (2, 7 et 28 jours).

4.4.3 Comportement des mortiers a I’état frais

La figure 4-6 illustre les résultats de maniabilité pour les 3 séries de mortier réalisées en fonction

du pourcentage de substitution par rapport au ciment. Pour FC+C, I’affaissement est quasi constant
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quel que soit le pourcentage de substitution du ciment par du filler calcaire. Pour la PCB WA+C,
I’affaissement augmente avec le pourcentage de substitution. Enfin, pour la PCB+C, I’affaissement
diminue tres rapidement avec le taux de substitution et s’annule a partir d’un taux de substitution
de 30%. Ainsi, les résultats obtenus sur le mortier sont parfaitement cohérents avec les résultats de

demande en eau présentés dans le paragraphe 3.7.

La figure 4-7 présente les résultats de teneur en air obtenus pour les différents mélanges réalisés.
Il est remarqué que la teneur en air est légerement plus élevée pour les mortiers réalises avec la
PCB comparés a ceux realises avec le FC. Cette différence peut étre due a une différence de
rugosité de surface entre le FC et la PCB : ainsi la PCB pourrait entrainer plus d’air dans les
mortiers que le FC. Au chapitre 2, il a été aussi remarqué que la teneur en air des mortiers réalisés
avec le sable recyclé (contenant de la pate de ciment) était plus importante que celle réalisée avec

le sable calcaire.
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Figure 4-6 : Variation de la maniabilité des différents mortiers en fonction du pourcentage de substitution
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Figure 4-7 : Teneur en air des différents mortiers réalisés

4.4.4 Comportement des mortiers a I’état durci

Les figures 4-8, 4-9 et 4-10 présentent les résistances mécaniques obtenues pour les différentes
séries en fonction du dosage en poudre a 2, 7 et 28 jours. Une chute de résistance mécanique est
observée en fonction du remplacement du ciment par le FC ou la PCB. Des résistances proches
pour une substitution a 10 et 20% sont obtenues entre le mélange FC+C et PCB WA+C, au-dela
de ce taux de substitution, une meilleure résistance mécanique est obtenue pour le mélange FC+C
en comparaison a PCB WA+C. Une meilleure résistance mécanique est également obtenue pour le
mélange FC+C en comparaison au melange PCB+C, et ce, pour tous les taux de substitution
étudiés. Enfin, le mélange PCB WA+C présente une résistance mecanique plus importante pour un
taux de substitution de 10 et 20% en comparaison avec le mélange PCB+C, par contre, pour un
taux de substitution a 30 et 40% la résistance mécanique est proche a 2 jours, mais elle est plus

faible a 7 et 28 jours.
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Figure 4-8 : Résistance en compression a 2 jours en fonction du taux de substitution pour les différents
mélanges réalisés

60

@ FC+C [ °
20 ® PCB WA+C
PCB+C

0% 10% 20% 30% 40% 50%
Substitution (%)

Figure 4-9 : Résistance en compression a 7 jours en fonction du taux de substitution pour les différents
mélanges réalisés
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Figure 4-10: Résistance en compression a 28 jours en fonction du taux de substitution pour les différents
mélanges réalisés

Il a été démontré que la PCB était poreuse et qu’il y avait une différence significative lors de la
prise en compte de la masse volumique absolue (qui ne prend en compte que le volume solide) ou
la masse volumique réelle (qui prend en compte le volume enveloppe du grain) lors de la
substitution d’un ciment. D’aprés Féret, la porosité initiale d’un matériau est directement reliée a
la résistance mécanique. Donc, dans le cas ou une poudre poreuse est utilisée, cette formule est
exprimée suivant (eq.4-9), ou le coefficient Krerer est fonction du type de ciment utilisé ainsi que
du granulat, et Po est la porosité initiale du mélange. La porosité initiale du mélange est exprimée
suivant (eq.4-10) dans laquelle Eefr, Vrore, Vroudre, Vair €t V¢ correspondent respectivement a 1’eau
efficace, la porosité de la poudre, le volume réel de la poudre (volume enveloppe solide + pore), le

volume d’air occlus et le volume du ciment.
RCos=KreretX (1 — Py)%. .o, (4-9)

Vi E +V +V i
Po= vide _ effTVpore™Vair (4_10)

Vtotal Eeff+Vpoudre+VC+Vair

Ainsi, si on voulait comparer les résultats du mélange PCB+C avec ceux du FC+C, les substitutions
doivent étre présentées en volume réel. Les figures 4-11, 4-12 et 4-13 présentent les resultats du
mélange PCB+C en tenant compte du volume réel (volume enveloppe) en comparaison avec le

mélange FC+C. Une trés bonne corrélation entre les résistances mécaniques du mélange du FC+C
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avec celles du PCB+C, et ce, pour les différents ages (2, 7 et 28 jours), est obtenue. Il est aussi a
noter que I’eau totale utilisée est la méme pour les deux mélanges, donc la porosité initiale des
deux séries est identique (Po=0,61). Comme indiqué dans 1’étude réalisée sur la pate (partie 4), la
porosité totale d’un mélange cimentaire fabriqué avec la PCB prend en compte la porosité de PCB
et la porosité de la pate néoformée. Ainsi, travailler avec une porosité totale constante permet
d’obtenir des résistances mécaniques équivalentes entre les mélanges fabriqués avec le FC et la

PCB. Les résultats obtenus confirment ceux obtenus dans le paragraphe 4.4.
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Figure 4-11: Résistance mécanique du mélange FC+C et PCB+C en fonction du taux de substitution en
volume réel a 2 jours
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Figure 4-12 : Résistance mécanique du mélange FC+C et PCB+C en fonction du taux de substitution en
volume réel a 7 jours
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Figure 4-13: Résistance mécanique du mélange FC+C et PCB+C en fonction du taux de substitution en
volume réel a 28 jours

Dans cette partie, on considere que le FC et la PCB sont des matériaux non réactifs. Le modéle de
Féret est utilisé afin de comparer les résistances mécaniques obtenus des mélanges FC+C et PCB
WA+C. Pour se faire, la porosité initiale (Po) de chaque mélange est calculée, par la suite le
coefficient Kraret pour chaque pourcentage de substitution est calculé pour les mélanges FC+C et
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PCB WA+C. Le détail du calcul pour les différents ages (2,7 et 28 jours) est présenté au tableau 4-
1.

Tableau 4-7: Détail du calcul réalisé sur les mélanges FC+C et PCB WA+C avec la méthode de Féret

Substitution PO RC 28 K Feret
(%)

FC+C 10% 0,61 30,1 200,02
20% 0,61 24,3 160,75
30% 0,61 24,1 159,61
40% 0,61 16,9 111,77
10% 0,61 43,6 287,15
20% 0,61 36,3 240,25
30% 0,61 31,2 206,29
40% 0,61 24,4 161,23
10% 0,61 46,5 305,68
20% 0,61 43 284,56
30% 0,61 38,3 252,84
40% 0,61 28,3 186,77

PCB WA+C 10% 0,63 28,9 208,26
20% 0,64 21,7 170,28
30% 0,66 17,0 145,28
40% 0,67 11,3 105,92
10% 0,63 42,2 303,15
20% 0,64 34,5 270,04
30% 0,66 24,4 208,61
40% 0,67 16,1 151,00
10% 0,63 44,9 323,27
20% 0,64 40,2 314,58
30% 0,66 28,3 241,54
40% 0,67 20,15 188,60

La figure 4-14 présente une comparaison du coefficient K reret calculé a partir des résistances
mécaniques obtenues expérimentalement a différents ages (2, 7 et 28 jours) pour les mélanges PCB
WA+C ainsi que FC+C. Les résultats montrent une trés bonne corrélation. Donc, si on procéde a
des substitutions en volume réel avec la méme quantité d’eau efficace, des chutes de résistance
mécanique dans les mortiers fabriqués avec la PCB ne peuvent venir que du fait que la PCB est

poreuse, et qui fait augmenter la porosité totale du mélange.
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Figure 4-14 : Comparaison des coefficients Keeret Obtenus, par calcul sur les mélanges PCB WA+C et
FC+C

4.5 Conclusion

Dans ce chapitre, une comparaison entre des mortiers réalises avec la PCB et ceux réalisés avec le

FC a été effectuée.

Les mesures a I’état frais obtenues sur les mortiers fabriqués avec la PCB et le FC ont montré que
si la PCB est utilisée en considérant le volume réel et I’absorption d’eau, une meilleure maniabilité

est obtenue. Ainsi, la demande en eau du PCB semble beaucoup plus faible que celle de FC.

Les chutes des résistances mécaniques des mortiers fabriqués avec la PCB sont principalement
dues au fait que la PCB est poreuse. Ainsi, pour avoir le méme comportement mécanique dans un

mortier fabriqué avec le FC, il est nécessaire de :

- Procéder a une substitution en volume réel et utiliser la méme eau totale entre le mélange
réalisé avec le FC et celui réalisé avec la PCB. Mais, dans ce cas, le comportement a 1’état
frais risque d’étre moins bon que celui fabriqué avec le FC.

- Procéder a une substitution en volume réel, corriger 1’absorption d’eau et ne pas dépasser
une substitution a 20%.

Dans la norme EN 206-1, le filler calcaire peut étre utilisé comme une addition minérale en

remplacement du ciment. Cette derniére peut étre utilisée a un taux de substitution maximum a
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20% en masse, ce qui correspond a 23% en substitution volumique. Ainsi, I’utilisation de la PCB

en substitution volumique et en tenant compte de I'absorption d'eau peut étre utilisée.

En réalité, les fines de GBR ne contiennent pas 100% de pate cimentaire, d’autres matériaux non
poreux (granulat calcaire) qui peuvent diminuer d’une maniére significative la porosité sont
présents. Ainsi, si les fines de GBR sont bien caractérisées, elles peuvent facilement étre
incorporées comme addition minérale et le comportement a 1’état frais et a 1'état durci du béton ou

du mortier peut étre facilement contrdlable.
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Conclusion générale et perspectives

Conclusion générale

Deux pistes de valorisation de la fraction 0/4 des GBR ont été explorées dans ce travail a savoir,
leur utilisation au tant que sable ou en tant qu’addition minérale dans différentes compositions de

mortiers.

L’¢étude bibliographique a permis de mettre en évidence les difficultés liées a la valorisation de la
fraction 0/4 des GBR en raison de leur teneur élevée en pate de ciment. Une dispersion trés
importante a été observée lors des recherches réalisées sur les GBR. Certaines de ces recherches
montrent que I’utilisation d’'un GBR dans une formulation de béton ou de mortier conduit a des
comportements a 1’état frais et a I'état durci comparables a ceux d’un béton ou d'un mortier fabriqué
avec un granulat naturel, et d’autres montrent le contraire et suggerent qu’au-dela de 25%, le GBR
ne peut étre utilisé dans une formulation de béton ou de mortier. Ainsi, on reléve qu’il est nécessaire
d’avoir un matériau naturel modele possédant des propriétés physiques trés proches de celles d’un
GBR afin d’identifier d’une maniére rigoureuse les effets de la substitution d’un granulat naturel

par un GBR.

De nombreux chercheurs se sont focalisés sur la mesure de I’absorption d’eau des GBR. La norme
EN 1097-6 et la méthode IFSTTAR N78 proposent des protocoles plutdt satisfaisants pour la
quantification de 1’absorption d’eau des GBR de grande taille (supérieurs a 4mm) aprés immersion
dans I’eau pendant 24 heures. Par contre, ces méthodes ne sont pas du tout satisfaisantes pour les
sables recyclés (GBR inférieurs a 4 mm). Lors des travaux réalisés par Le et al. et Zhao et al. il a
été prouvé que la norme EN 1097-6 sous-estime cette absorption d’eau alors que la méthode
IFSTTAR N78 la surestime pour la fraction inférieure a 0,5mm. A ce jour, il n’existe aucune
méthode normalisée nous permettant de mesurer cette absorption d’eau pour les sables recyclés.
Une méthode alternative a été proposée par Zhao et al. pour mesurer 1’absorption d’eau des sables
recyclés, cette méthode est basée sur la proportionnalité de la pate de ciment et 1’absorption d’eau
des différentes fractions granulométriques. A notre connaissance, il n’existe aucune méthode qui

permet de mesurer 1’absorption d’eau des poudres.
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Les poudres issues des GBR sont la fraction la plus compliquée a utiliser. Ainsi 1’utiliser comme
addition minérale peut étre une maniere de la valoriser. Bordy et al.[73] et Oksri-Nelfia et al. [72]
ont étudié la possibilité d’utiliser les fines issues des GBR comme addition minérale dans le mortier
ou le béton. Leurs résultats montrent qu’il est possible de I’utiliser comme addition minérale,

toutefois, dans leur recherche, ils n’ont pas pris en compte 1’absorption d’eau.

Au chapitre 2, une méthode originale permettant de préparer un matériau naturel modele avec des
caractéristiques physiques proches de celles d’un sable recyclé a été présentée. Dans un premier
temps, une étude a 1’état frais a été réalisée. La comparaison des mortiers fabriqués avec le sable
naturel modéle et avec le sable recyclé saturé montre un comportement rhéologique proche. Cette
comparaison permet de confirmer que le sable naturel modele est un bon modéle pour faire une
comparaison rigoureuse avec le sable recyclé. L’étude a 1’état durci montre que la résistance
mécanique des mortiers fabriqués avec un sable naturel est systématiquement supérieure a celle
réalisée avec le sable recyclé dans des états de saturation différents. Cette différence est attribuée
a une qualité moindre de la liaison entre le granulat et la nouvelle pate ainsi qu’a une teneur en air
beaucoup plus importante lors de 1’utilisation d’un sable recyclé. Les résultats montrent aussi que
I’utilisation d’un sable recyclé saturé dans un mortier présente des teneurs en air plus faibles que
celles obtenues avec un sable sec en raison de 1’air contenu dans les vides non saturés. Enfin, les
résistances mécaniques des mortiers fabriqués avec le sable recyclé sec sont supérieures a celles
des mortiers fabriqués avec le sable recyclé saturé, ce résultat étant attribué a une meilleure

adhérence entre la nouvelle pate et le granulat lors de 1’utilisation du sable recyclé sec.

Au chapitre 3, une approche théorique et une approche expérimentale sont proposées dans le but
d’estimer 1’absorption d’eau d’une poudre. La premiere approche considére que le monolithe
poreux est composé de pores sphériques partiellement éliminés lors du broyage. La porosité
restante apres broyage est calculée a partir de la distribution de la taille des pores du matériau
monolithique et de la distribution de la taille des particules de la poudre. L'approche expérimentale
est basée sur la comparaison entre les tests de porosimétrie a intrusion de mercure (MIP) réalisés
sur la poudre poreuse étudiée et sur une poudre non poreuse ayant une distribution granulométrique
et une morphologie similaire. Cela permet de séparer la porosité inter et intra granulaire de la

poudre poreuse lors de I'intrusion de mercure.
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Les deux approches ont été appliquées sur une pate de ciment broyée. Les résultats ont montré que
la pate de ciment restait poreuse aprés broyage. Une différence significative a été obtenue pour les
résultats de porosité par les deux approches. Cette différence a été attribuée a une sous-estimation
de la porosité des gros pores pour les résultats de porosité au mercure sur monolithe. L’approche
théorique est un moyen le plus simple d’estimer la porosité d’une poudre, compte tenu du temps et
de I’énergie nécessaire pour mettre en place I’approche expérimentale, et du fait que 1’approche

expérimentale ne peut étre appliquée pour tous les matériaux.

La cinétique d’absorption d’eau des poudres a aussi été étudice. Il a été montré expérimentalement

que la poudre atteint un état proche de la saturation en moins de 10 minutes.

Malgré le fait que la pate de ciment broyée a une granulométrie ainsi qu’une morphologie proche
de celle du FC, les résultats de demande en eau ont montré que le FC n’est pas un bon matériau
modele pour le PCB. Ainsi, obtenir une poudre naturelle modéle pour une poudre recyclée s’avere
étre difficile a cause de la différence minéralogique et des phénomenes d’agglomération qui sont

difficile a contr6ler.

Au chapitre 4, une comparaison a été réalisée entre des mortiers fabriqués avec la pate de ciment
broyée et ceux réalisés avec le FC. La substitution a été réalisée en prenant en compte le volume
enveloppe de la poudre ainsi que 1’absorption d’eau. Les résultats a 1’état frais ont montré une
meilleure maniabilité des mortiers fabriqués avec la PCB en comparaison avec ceux fabriqués avec
le FC. Les mortiers fabriqués avec la PCB ont une résistance mécanique plus faible que ceux
fabriqués avec le FC. Cette différence dans le comportement mécanique est attribuée au fait que la
PCB est poreuse, ce qui augmente d’une manicre considérable la porosité totale du mélange.
Cependant, dans la réalité, les fines de recyclage ne contiennent pas 100% de péte de ciment, elles
contiennent d’autres matériaux non poreux (granulat) qui vont diminuer d’une maniere
significative ’absorption d’eau. Ainsi, si les fines issues du recyclage sont bien caractérisées
(porosité, absorption d'eau ...), elles peuvent étre facilement incorporées comme addition minérale
dans une formulation de béton ou de mortier, et le comportement a 1’état frais et a 1'état durci peut

étre aussi controlé.
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Perspectives

Au vu des résultats obtenus lors de ces travaux de recherche, quelques perspectives peuvent étre

envisageées :
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Nous avons présenté une méthode qui permet d’obtenir un sable naturel mod¢le qui sert a
étudier le comportement a 1’état durci d’un mortier fabriqué avec un sable recyclé. Il serait
nécessaire de généraliser cette méthode aux gravillons et ainsi obtenir des gravillons
naturels modeles qui permettront d’étudier le comportement a 1’état durci d’un béton
fabriqué avec des gravillons recyclés. Ainsi, il sera possible d’estimer la limite a laquelle
un granulat naturel peut étre substitué par un GBR.

Les résultats de demande en eau obtenus sur une poudre ont montré que malgré une
granulométrie et une morphologie proche entre la poudre naturelle et la poudre recyclée, la
poudre naturelle n’est pas un matériau modele pour la poudre recyclée. Ainsi, cette étude
doit &tre complétée par une étude comparative sur 1’agglomération des poudres.

Dans la littérature, il est montré que 60 a 80% de I’absorption d’eau d’un granulat se produit
des les 10 premiéeres minutes. Dans nos travaux de recherche, il a été démontré que la
poudre absorbe la majeure partie de 1’eau en moins de 10 minutes. Ainsi, il serait intéressant
d’étudier la cinétique d’absorption en fonction de la fraction granulaire d’un GBR en allant
des fractions grossiéres aux poudres.

Les méthodes de formulation utilisées jusqu’a maintenant sont utilisées pour des matériaux
non poreux et donc non absorbants. Afin de pouvoir réaliser des mortiers et des bétons avec
des matériaux poreux, il serait nécessaire de revoir les méthodes de formulation et les

réadapter pour des GBR.
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Annexes B : Fiche technique filler calcaire
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Annexe C: Fiche technique du calcaire d’origine pour la fabrication du filler
calcaire
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Résumé

Les granulats de béton recyclé (GBR) ne sont pas suffisamment utilisés dans le secteur de la
construction, principalement en raison de leur grande capacité d’absorption d’eau. Ces matériaux
sont en effet composés de granulats naturels concassés et de pate de ciment durcie adhérente qui
possede une forte porosité. La premicre partie de ce travail de recherche s’intéresse a la valorisation
des GBR de dimensions inférieures a 4 mm (sables recyclés) dans une formulation de mortier. Les
comportements a 1’état frais et durci de mortiers fabriqués soit avec un sable recyclé soit avec un
sable naturel modele sont comparés. Le sable naturel modele est congu dans le but d’obtenir des
caractéristiques physiques proches de celles du sable recyclé. Cette démarche permet de mettre en
¢vidence I’influence de la substitution d’un sable naturel par un sable recyclé de caractéristiques
voisines. La seconde partie de ce travail consiste & trouver une piste de valorisation pour les
particules de GBR inférieures a 125um. L’objectif est ici d’utiliser la poudre issue du broyage de
GBR comme addition minérale. Un travail de caractérisation de la poudre recyclée permet de
mettre en évidence que la fine recyclée reste poreuse apres broyage. Un modeéle théorique et une
méthodologie expérimentale permettant d’estimer cette porosité sont développés. Enfin, des
mortiers fabriqués avec un filler calcaire et une fine recyclée sont compares, les résultats montrent
que la fine recyclée peut étre utilisée comme addition minérale.

Abstract

Recycled concrete aggregate (RCA) are not enough used in the construction sector, mainly because
of their high water absorption capacity. These fine particles are composed of crushed natural
aggregate and adherent hardened cement paste. The first part of this work consists in valuing
particles smaller than 4mm of an RCA in a mortar composition. Thus, the fresh and hardened
behavior of mortar performed with recycled fine aggregate and model natural aggregate have been
compared. The natural model fine aggregate has been performed to have an equivalent physical
characteristics with the recycled one. This approach helped to understand the hardened behavior of
the mortar made with recycle fine aggregate. The second part of this work consists in finding a
recovery track for particles smaller than 125um if RCA, the goal is to use them as mineral addition.
A characterization work show that the recycled powder is porous, thus a theoretical model and an
experimental methodology allowing to estimate this porosity are developed. Finely, a comparison
between mortar made with a limestone powder, and a recycled powder are compared. The results
show that the recycled powder can be used as mineral additive in mortar composition.



