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Introduction générale

Actuellement, de nombreux batiments construits juste aprés la guerre arrivent en fin de
vie. La déconstruction de ces batiments génere un gisement significatif de matériaux de
construction. En France, le secteur du BTP produit annuellement environ 250 millions de
tonnes de déchets dont 15 % proviennent du batiment. Seule une fraction de ces déchets est re-
cyclée dans des applications routieres, le reste est transféré dans des centres d’enfouissement.
D’autre part, le secteur du BTP est le principal consommateur des ressources en granulats
naturels. 440 millions de tonnes de ces ressources sont utilisées chaque année pour répondre
aux besoins de ce secteur (UNPG, 2016). Bien qu’elles soient abondantes, ces ressources
sont non-renouvelables et parfois difficiles d’acces a cause des difficultés administratives et

environnementales liées a ’exploitation des carrieres.

Face a ces enjeux, le recyclage du béton contribue a rationaliser 1'utilisation des ressources
naturelles et a inscrire les activités du BTP dans une logique de développement durable.
Dans cette perspective, la directive européenne 2008/98/CE fixe un objectif de valorisation
de 70 % des déchets de construction a 1’horizon 2020. Plusieurs études se sont développées
au niveau national afin de comprendre I'incidence de I'incorporation des granulats recyclés
sur le comportement d’'un nouveau béton. Le but est d’établir a terme un cadre normatif

pour l'utilisation de ces granulats comme substitut pour les granulats naturels.

Les granulats de béton recyclés (GBR) sont constitués d’un mélange intime entre granulats
naturels et pate de ciment adhérente a 1’état durci. Les GBR sont beaucoup plus poreux
que les granulats naturels et absorbent une quantité d’eau importante lorsqu’ils sont im-
mergés dans 'eau. L’absorption d’eau par les GBR en phase de malaxage modifie I'eau
efficace du béton recyclé et doit étre mesurée afin de prédire avec précision le rapport mas-
sique (E.sr/C) d'un béton recyclé. L'eau efficace (E.ss) est 'eau totale (Ej,) présente dans
le béton diminuée de I'eau piégée dans la porosité des granulats (Epicgee). Une mauvaise
évaluation de I’absorption d’eau par les GBR se traduit par une mauvaise estimation du
rapport (E.sr/C) de la matrice cimentaire. Ceci a des conséquences négatives sur la fluidité

du béton et sur ses propriétés mécaniques a I’état durci. Certaines études se sont intéressées
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a I’absorption d’eau par des gravillons de béton recyclé mais peu d’études se sont penchées
sur I’étude de I'absorption d’eau par la fraction sable. Ceci a pour cause la difficulté de me-
surer l'absorption d’eau de la fraction sable des granulats recyclés par les normes actuelles
essentiellement adaptées aux sables alluvionnaires. Ces normes s’appliquent mal a des sables

concassés comportant une fraction importante de fines comme les sables recyclés.

Dans cette étude, nous avons choisi de nous intéresser aux transferts d’eau entre GBR et
pate de ciment fraiche pendant le malaxage du béton et de quantifier leur incidence sur la
maniabilité du mélange. La majorité des études existantes portant sur la maniabilité des
bétons recyclés tirent des conclusions qualitatives sur les échanges d’eau entre granulats de
bétons recyclés et pate de ciment fraiche (Le et al., 2016; Poon et al., 2004a). Par ailleurs, peu
d’études se sont penchées sur I'incorporation de la fraction sable recyclée dans un nouveau
béton. Dans ce cadre, nous avons choisi de nous focaliser sur les échanges d’eau entre un sable
recyclé modele et une pate de ciment, en considérant leur influence sur le comportement a

I’état frais.
Au vu de ce qui précede, ce rapport sera divisé en 4 chapitres.

Le chapitre 1 présente un état de I’art et une analyse critique des travaux antérieurs relatifs
aux échanges d’eau entre des granulats de bétons recyclés et une pate de ciment, avec examen
de leur incidence sur le comportement rhéologique du béton. Dans un premier temps, une dis-
cussion de la situation actuelle du recyclage des granulats en France est présentée. Ensuite, la
problématique de I’absorption d’eau par les granulats de bétons recyclés est abordée. En par-
ticulier, les différentes méthodes de mesure d’absorption d’eau par les GBR sont présentées.
La microstructure typique des GBR est analysée afin d’expliquer I'absorption élevée des
GBR. Les conséquences de cette absorption sur le comportement mécanique a 1'état frais
et durci sont discutées. Enfin, la possibilité de maitriser le comportement mécanique dun
béton recyclé est discutée. Celle-ci se limitant généralement a l'usage des gravillons recyclés
de béton. A la fin de ce chapitre, le résumé des travaux antérieurs et la démarche adoptée
pour étudier le transfert d’eau entre des GBR modeles et une pate de ciment fraiche sont

présentés.

Dans le chapitre 2, nous décrivons les protocoles et matériaux utilisés dans nos expériences.
Nous présentons le protocole expérimental mis au point pour suivre les échanges d’eau entre
des granulats recyclés modeles et une pate de ciment ou de filler fraiche. Ensuite, nous
détaillons les protocoles de fabrication et caractérisation des sables recyclés modeles (micro-

scopie électronique a balayage, porosimétrie par intrusion de mercure et mesure d’absorption
selon la norme NF EN 1097-6).

Dans le chapitre 3, 'influence de la rugosité de surface, de I’état de saturation du sable et de
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I’eau efficace sur le comportement du mortier a ’état frais est étudiée. La méthode de calcul
des transferts d’eau entre des granulats recyclés modeles et une pate fraiche est détaillée.
Les résultats de suivi de ces transferts d’eau sont discutés a la lumiere des caractéristiques
du sable utilisé. Ces résultats sont comparés dans le cas d’un sable immergé dans une pate

de filler ou de ciment.

Le chapitre 4 examine la pertinence des hypotheses sur lesquelles repose le protocole expérim-
ental de suivi du transfert d’eau entre un sable recyclé et une pate fraiche a la lumiere de
modeles théoriques ou semi-empiriques existants. La relation entre eau efficace et étalement
de mortier est étudiée théoriquement et expérimentalement en considérant le seuil d’écoulement
du mortier. La rhéologie des mortiers préparés est discutée dans le cadre plus général des

suspensions de particules dans un fluide a seuil.

Enfin, les principales conclusions de ce travail de recherche et quelques perspectives pour de

futurs travaux sont présentées.
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1.1. Recyclage des déchets du BTP

1.1. Recyclage des déchets du BTP

1.1.1. Production et consommation des granulats en France

Les granulats désignent principalement des petits morceaux de roches (gravillons, sables . . .)
de taille inférieure a 125 mm. Leur nature et leur forme dépend de leur provenance et mode
de fabrication. Ils sont indispensables a la fabrication d’ouvrages de travaux publics et de
génie civil. Apres une relative stabilité au début des années 2000, la production des granulats
a augmenté entre 2006 et 2007 avant de chuter de 26 % entre 2007 et 2016 a cause de la
violente récession de 2008 dont les conséquences se font encore ressentir (Figure 1.1). La
production des granulats s’est établie a 330 millions de tonnes en 2016 et représente une
production annuelle d’environ 5 tonnes par habitant. La part des granulats alluvionnaires
est en constante diminution au cours des dernieres années au profit des granulats issus du
concassage des roches massives et du recyclage pour une gestion plus raisonnée des ressources
naturelles (UNPG, 2016). Environ 2700 carrieres sont réparties sur tout le territoire francais
et constituent les lieux d’extraction et de production des granulats (legifrance, 2018). Le lan-
cement et 'exploitation des carrieres sont soumis a une législation environnementale stricte

afin de limiter I'impact des activités de la carriere sur la biodiversité.

500
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FIGURE 1.1. - Evolution de la production de granulats naturels (UNPG, 2016).

Les granulats sont la ressource naturelle la plus utilisée apres ’'eau. En France, les ressources
en granulats naturels sont globalement abondantes, néanmoins 1’acces a ces ressources est
de plus en plus difficile a cause de 'urbanisation et des contraintes sur I'implantation et
I’exploitation des carrieres. La production actuelle de granulats naturels ne couvre pas l’en-
semble des besoins et consommations. Le secteur du batiment et travaux publics mobilise
440 millions de tonnes de granulats chaque année contre environ 330 millions de tonnes pro-
duits, soit une consommation d’environ 7 tonnes par habitant et par an. Les granulats sont

souvent utilisés pour des chantiers d’entretien de routes en milieu rural, dans les travaux liés
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aux réseaux d’approvisionnement en eau et en électricité, dans la construction de nouveaux
batiments et les travaux de terrassement. Le secteur des travaux publics représente environ
80 % des besoins en maticre de granulats tandis que le secteur du batiment ne représente

que 20 % des besoins.

1.1.2. Production des granulats de bétons recyclés (GBR)

Les granulats recyclés provenant des bétons de démolition constituent une ressource complé-
mentaire aux granulats naturels. En 2014, le recyclage des granulats a représenté 7 % de la
production totale de granulats. Ce taux est en hausse depuis les années 90 (Figure 1.2). En
Europe, le béton constitue 20 a 80 % des déchets du secteur du BTP avec une moyenne de
60 % par pays. Le taux de recyclage du béton est d’environ 30 % (Commission, 2011). Ainsi,
la part des granulats de béton dans les granulats recyclés est de I'ordre de 18 %. Le recyclage
du béton issu de la déconstruction présente un double intérét. D’une part, il permet de limiter
la présence de dépots sauvages et de sites d’enfouissement illégaux. D’autre part, le cycle de
vie des granulats naturels est prolongé quasiment a I'infini en réincorporant les granulats de

bétons recyclés (GBR) dans de nouveaux matériaux.
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FIGURE 1.2. — Part des granulats de recyclage dans la production totale de granulats selon
une enquéte de 'UNICEM (UNICEM, 2016).

La figure 1.3 (a) résume les étapes de production des granulats de bétons recyclés a partir

des déchets de déconstruction. La production de GBR passe par des étapes essentielles :

— Déconstruction du batiment : cette étape consiste en un démontage sélectif des
batiments ou de certains éléments d'une construction afin de valoriser les déchets inertes
du béton et les déchets non inertes et réduire la mise en décharge (Mongeard and
Veschambre, 2014). L’étape de déconstruction est précédée d’'un audit avec inventaire

systématique et complet des matériaux et de leurs filieres de recyclage.
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1.2. Structure poreuse des granulats de bétons recyclés

— Production des granulats de bétons recyclés : les granulats issus des plateformes
de déconstruction sont concassés et criblés. Cette étape commune a la préparation de
tout type de granulats est menée en carriere ou dans des installations mobiles amenées

sur site (voir figure 1.3 (b)).

— Elimination des polluants : des appareillages et techniques spécifiques sont utilisés
pour éliminer les impuretés du béton recyclé. Parmi les techniques utilisées on trouve :
déferraillage manuel ou magnétique pour l’élimination des métaux ferreux, bassins
de flottement pour le bois et le plastique, tri manuel pour le platre ou encore jet
d’air pour I’élimination du carton et papier. Cette étape peut étre réalisée pendant la

déconstruction de 'ouvrage source (Recybeton, 2018).

/\
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stockage et Réduction des plus

traitement des gros éléments, tri,
produits bruts deferraillage

[ Stockage ] [ Concassage et
criblage

(a) (b)

FIGURE 1.3. — (a) Etapes de production des granulats de bétons recyclés. (b) Plateforme
mobile de recyclage de I'entreprise Recybtp.

1.2. Structure poreuse des granulats de bétons recyclés

Les GBR se différencient des granulats naturels par la présence d’une pate de ciment
adhérente aux granulats naturels de l’ancien béton (Figure 1.4). La présence de la pate
de ciment augmente fortement la porosité des granulats recyclés en comparaison avec les
granulats naturels et diminue leur densité (Le et al., 2016; Paranavithana and Mohajerani,
2006). La porosité interne des gravillons recyclés favorise le transfert d’eau entre les GBR
et la pate de ciment pendant le malaxage du béton (Gonzélez-Taboada et al., 2017). Ce
transfert modifie la quantité d’eau efficace du béton recyclé. Or, le rapport eau efficace/ci-
ment conditionne les performances d’un béton a 1’état frais et a 1’état durci (Le et al., 2017).
L’évolution de ce rapport avec le temps, peu comprise dans le cas d'un béton recyclé, a des

conséquences négatives sur les propriétés d’un béton recyclé a I’état frais et a I’état durci.
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FIGURE 1.4. — Schéma d’un GBR.

1.2.1. Microstructure des bétons recyclés

Afin de comprendre la cinétique de transfert d’eau entre la porosité des GBR et une pate
de ciment fraiche, il est nécessaire de bien caractériser la microstructure des GBR et des
bétons recyclés. Plusieurs auteurs se sont intéressés a ’étude de la microstructure des GBR
et de la zone d’interface entre ces GBR et la nouvelle pate de ciment (Le et al., 2017). La
porosité a ’eau d'un béton recyclé augmente linéairement avec le taux de remplacement des
granulats naturels par des GBR (Gdémez-Soberdén, 2002). La figure 1.5 montre la variation
de la distribution de tailles de pores mesurée par porosimétrie a intrusion de mercure en
fonction du taux de remplacement des granulats naturels (sable et gravillons) par des GBR.
Le pression appliquée au mercure permet d’explorer des pores de taille allant jusqu’a 3
nm. Gémez-Soberdén (2002) observent que la porosité augmente de 2,3 % lorsque le taux de
remplacement passe de 0 a 100 %. La figure montre également que la différence entre les

distributions de tailles de pores est plus marquée pour des pores de taille inférieure a 30 nm.
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FIGURE 1.5. — Variation de la distribution de tailles de pores en fonction du taux de rem-
placement des granulats naturels par des GBR (Gémez-Soberdn, 2002).
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1.2. Structure poreuse des granulats de bétons recyclés

Dans un béton contenant des granulats naturels, la zone d’interface entre granulats et pate
de ciment est caractérisée par un gradient de porosité entre la surface des granulats et le coeur
de la pate de ciment. En raison de l'effet de paroi, 'arrangement des grains est plus lache
a l'interface. Ceci se traduit par un rapport E/C plus élevé dans cette zone par rapport au
reste de la matrice cimentaire. La figure 1.6 présente une image au microscope électronique a
balayage en mode électrons rétrodiffusés d’une section polie d’un mortier contenant un sable
recyclé initialement sec et une pate de ciment & 2 jours d’hydratation (Le et al., 2017). La
distinction entre porosité (phase tres sombre), hydrates (phases intermédiaires) et anhydres
(phases tres claires) est effectuée en se basant sur le niveau de gris, variant entre 0 et 255.
A2 jours, le degré d’hydratation de la nouvelle pate de ciment est assez faible pour pouvoir
distinguer visuellement les frontieres entre I’ancienne et la nouvelle pate. La nouvelle pate
de ciment parait plus sombre que la pate de ciment adhérant aux granulats recyclés du fait
de sa forte porosité. On distingue a la surface des granulats recyclés une couche riche en
Portlandite. Les auteurs observent aussi une augmentation de la concentration en grains de
ciment anhydres lorsqu’on s’éloigne de la surface des granulats recyclés. L’état de saturation
du sable recyclé semble avoir une faible influence sur la porosité moyenne de la zone comprise

entre 0 et 60 um de sa surface.
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FIGURE 1.6. — Image MEB d’un mortier contenant un sable recyclé a 2 jours d’hydratation.
La limite entre ’ancienne pate de ciment et la nouvelle pate de ciment est indiquée en
pointillés (Le et al., 2017).
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1.2.2. Transfert d’eau dans les milieux poreux

L’absorption est un phénomene physique par lequel un liquide migre par capillarité a
Iintérieur d’un milieu poreux. Un matériau poreux est constitué d’une matrice solide et
de vides occupés par au moins deux fluides. L’ensemble des vides d'un matériau solide est

appelé porosité. De maniere générale, la porosité est définie comme :

Vior
Porosité = -2 (1.1)

tot
ol Viores €t Vi sont respectivement le volume de pores et le volume total (solide+pores).
Pendant le malaxage du béton, I'eau s’infiltre dans la porosité par capillarité. Dans cette
partie, nous présentons les méthodes de modélisation de transfert du fluide dans la porosité

a ’échelle du pore capillaire et a I’échelle macroscopique.
Transfert de fluide dans un tube

A Déchelle du pore, les forces capillaires poussent le liquide a avancer dans la porosité. Cet
effet est contrebalancé par les forces visqueuses et les forces gravitaires. L’équilibre de ces
forces permet d’établir I’évolution temporelle de la hauteur de montée capillaire (h(t)) d'un

fluide dans un pore capillaire, connue sous le nom de la loi de Washburn (Washburn, 1921) :

~vRcost
2

h(t) = t (1.2)

ici, v, R, 6 et pu sont respectivement la tension de surface du liquide, le rayon du pore, I’angle
de contact solide/liquide et la viscosité dynamique du fluide mouillant. L’eau monte jusqu’a
une hauteur finie appelée : hauteur de Jurin. C’est la hauteur a laquelle les forces capillaires,
visqueuses et gravitaires sont en équilibre. Cette hauteur (Hj,.in) est égale a (Lago and

Araujo, 2001) :
2ycost

, 1.3
pgR (13)

jurin —

ol p est la masse volumique du fluide. Notons que la montée capillaire est d’autant plus
rapide que le rayon du pore capillaire est grand. En revanche, la hauteur finale de montée

capillaire, hauteur de Jurin, est inversement proportionnelle au rayon du pore.

Transfert de fluide dans un milieu poreux : approche macroscopique

Afin de permettre le transfert de matiere dans un solide, la porosité doit étre partiellement
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1.2. Structure poreuse des granulats de bétons recyclés

connectée. Dans ce cas, le milieu est dit perméable. La perméabilité (K') est définie comme la
capacité qu’a un milieu poreux a laisser passer un fluide. Selon la loi de Darcy, dans un milieu
poreux isotrope entierement saturé, la vitesse vy d'un fluide est proportionnelle au gradient
de pression VP corrigé du dénivelé Vpgz, a la perméabilité et inversement proportionnelle

a la viscosité dynamique p du liquide :

K

p V(P + pgz) . (1.4)

Uf:

1.2.3. Coefficient d’absorption et degré de saturation

La détermination du coefficient d’absorption d’eau des granulats de bétons recyclés nécessite
la connaissance de leur teneur en eau a l'état saturé-surface-séche (SSS). Physiquement,
cet état peut étre vu comme un état ou 'imbibition des grains atteint un maximum, tandis
que seule une pellicule d’eau adsorbée demeure a leur surface (Figure 1.7) (NF EN 1097-6 ,
2001). Selon la norme NF EN 1097-6, cet état résulte de I'immersion des granulats dans ’eau
pendant 24 heures a pression atmosphérique suivie de leur séchage superficiel jusqu’a ce que
les grains n’adherent plus entre eux par des forces capillaires. Le coefficient d’absorption

(W Agyp) est calculé selon la formule :

W Agup (%) = 100 tsss — Msee (1.5)

mSEC

Etat saturé-

i surface- Aspect
Etat:  Séché a I'étuve Séché a l'air séche humide

Eau adsorbée

F1GURE 1.7. — [llustration schématique des différents états de saturation des granulats. L’état
saturé-surface-seche peut étre vu comme un état ou I'imbibition des grains atteint un maxi-
mum sans que la porosité intra-granulaire ne soit nécessairement saturée en eau, tandis que
la surface des grains est couverte uniquement d’une pellicule d’eau adsorbée.
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ol Myss €6 My sont respectivement les masses de 'échantillon a 'état SSS et a 1’état sec.
A Tissue d’une immersion de durée égale a 24 heures, un volume V,,, remplit la porosité
intragranulaire. Un degré de saturation peut étre défini par référence au volume Vggg

imbibant la porosité intragranulaire lorsque 1'état SSS est atteint :

‘/eau meau

S pu— pr—
)
‘/Zzaores msecWA24h

(1.6)

Meau correspond a la masse d’eau piégée dans la porosité intragranulaire de ’échantillon a

un état de saturation donné.

1.3. Mesure d’absorption d’eau par les GBR immergés

dans lI'eau

1.3.1. Méthodes de mesure du coefficient d’absorption

Des méthodes normalisées et non-normalisées ont été développées pour quantifier ’absorption
d’eau par des granulats poreux. Le principe de ces méthodes est le méme, il s’agit de quantifier
I'eau piégée par les GBR a I’état saturé-surface-seche apres immersion complete dans 1'eau
pendant 24 heures. Toutefois, le mode opératoire de ces méthodes differe selon la fraction
granulaire du matériau testé. Nous présentons dans cette partie les méthodes de mesure
d’absorption des gravillons et des sables recyclés. Nous nous intéressons aux difficultés a
mesurer correctement ’absorption d’eau d’un sable recyclé par les méthodes classiques et
nous présentons brievement les méthodes alternatives développées dans la littérature pour

quantifier I’absorption d’eau par des sables recyclées.

Absorption d’eau par les gravillons

Selon la méthode normalisée NF EN 1097-6 (2001), Iabsorption d’eau par les gravillons
(D > 4 mm) est mesurée par immersion d’une prise d’essai dans I’eau sous pression at-
mosphérique pendant 24 heures au sein d’un pycnometre. Les granulats récupérés sont en-
suite séchés en surface par un papier absorbant jusqu’a ce que les films d’eau visibles aient
disparu de la surface de I’échantillon : les gravillons sont ainsi considérés a 1'état SSS (Fi-
gure 1.7). Le coefficient d’absorption d’eau des gravillons saturés est déduit des masses de

I'échantillon a 'état SSS et a I’état sec selon I'équation (1.5).
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1.3. Mesure d’absorption d’eau par les GBR immergés dans I'eau

Le tableau 1.1 présente des résultats de mesures d’absorption et de densité de gravillons de
GBR dans la littérature. On constate une forte dispersion des mesures due a I’hétérogénéité
des GBR (Ecart type = 1,9 %). Bendimerad et al. (2015) ont mesuré absorption de gra-
villons recyclés de tailles différentes provenant d’une méme source suivant la norme EN
1097-6. IIs trouvent que 'absorption d’eau par les gravillons de taille 4/10 mm (5,62 %) est
légerement plus élevée que celle de la fraction 10/20 mm (5,31 %). Plusieurs auteurs ont
observé cette diminution de I’absorption d’eau lorsque la taille des GBR augmente (Poon
et al., 2004b; Padmini et al., 2009; Zhao et al., 2013). Ceci est expliqué par une diminution

de la teneur en mortier adhérent lorsque la taille des gravillons augmente (Zhao et al., 2013).

TABLE 1.1. — Mesures de densité et d’absorption d’eau par des gravillons et sables recyclés
issues de la littérature. La méthode utilisée pour effectuer chaque mesure est spécifiée. p,q :
densité réelle pré-séchée, pgss : densité saturée surface seche, p,ps : densité absolue.

Référence Type de GBR Prd psss | Pabs | WAsgp | Méthode de mesure
(Poon et al., 2004b) Gravillons (10 mm) 2,409 8,82 Norme anglaise BS 812
(Poon et al., 2004b) Gravillons (20 mm) 2,409 7,89 Norme anglaise BS 812
(Kou and Poon, 2009) Gravillons (10 mm) 2,49 4,26 Non spécifiée

(Kou and Poon, 2009) Gravillons (20 mm) 2,57 3,562 Non spécifiée
(Gonzélez-Taboada Gravillons (4/11 mm) 2,34 6,96 EN 1097-6

et al., 2017)

(Bendimerad et al., | Gravillons (4/10 mm) 5,62 EN 1097-6

2015)

(Bendimerad et al., | Gravillons (10/20 mm) 5,31 EN 1097-6

2015)

(Zhao et al., 2015) Sable (0/5 mm) 2,54 7,54 Méthode d’extrapolation
(Kou and Poon, 2009) Sable (<5 mm) 2,49 6,05 Non spécifiée

(Kou and Poon, 2009) Sable (0/4 mm) 8,7 Méthode d’extrapolation
(Kou and Poon, 2009) Sable (1/4 mm) 2,44 6,86 EN 1097-6

Absorption d’eau par la fraction sable

Dans cette partie, nous présentons une méthode normalisée et quelques méthodes non-
normalisées permettant de quantifier le coefficient d’absorption d’eau des sables recyclés.

Toutes ces méthodes sont basées sur la saturation du sable recyclé puis son séchage jusqu’a
I’état SSS.

La norme francaise NF EN 1097-6 (2001) propose un protocole de mesure du coefficient
d’absorption d’eau par les sables recyclés. Ce protocole se base sur I'annihilation des forces
capillaires existant entre les grains pour repérer I'état SSS. Cette méthode est dédiée a
la fraction sable comprise entre 0,063 mm et 4 mm. Le passant au tamis de 63 pum est
éliminé préalablement par tamisage sous eau. La méthode consiste en une pré-saturation de
la prise d’essai pendant 24 heures par immersion complete dans I'eau suivie d’un séchage du

matériau par un courant d’air chaud jusqu’a I’état SSS. Cet état est reconnu par la forme du
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tas résultant d’'un essai d’effondrement a I’aide d'un moule tronconique : lorsque le matériau
est dans l'état SSS, le tas s’affaisse selon une forme réguliere (figure 1.8 (a)). Une autre
méthode non-normalisée, connue sous le nom de la méthode TFSTTAR N78 (2011), a été
développée pour mesurer ’absorption d'un sable riche en fines. Cette méthode consiste a
immerger le sable testé (63 pm/4 mm) dans 'eau pendant 24 heures, puis a sécher la surface
de I’échantillon jusqu’a I’état SSS a I’aide d’un papier absorbant. Cet état est atteint lorsque

plus aucune trace d’humidité n’apparait sur la surface du papier (figure 1.8 (b)).

Granulats humides Granulats légérement Granulats saturés Granulats presque
humides surface seche secs en étuve

Trace
humidité

(b)

FIGURE 1.8. - (a) Forme du cone de sable recyclé a 1’état SSS selon la norme NF EN 1097-6.
(b) Trace d’humidité sur le papier absorbant lors de la détermination de I’état SSS d’'un
sable recyclé par la méthode IFSTTAR (Le et al., 2016).

Les deux méthodes présentent des limites dans le cas d’'un sable recyclé, bien illustrées dans
I'étude de Le et al. (2016). Dans cette étude, les mesures d’absorption par différentes classes
granulaires d’un sable de bétons recyclés par la méthode IFSTTAR et selon la norme NF EN
1097-6 sont comparées (figure 1.9 (a)). Les auteurs trouvent que pour les fractions grossieres
(D> 0,8 mm), la méthode IFSTTAR et la méthode normalisée donnent des résultats si-
milaires de mesure d’absorption. En revanche, pour les fractions plus fines, des différences

importantes entre les résultats obtenus par les deux méthodes apparaissent, la méthode IF-
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STTAR donnant des valeurs d’absorption nettement plus élevées. Le tableau 1.1 regroupe

des mesures d’absorption d’eau de sables de bétons recyclés collectées de la littérature.
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FIGURE 1.9. — (a) Absorptions d’eau de différentes fractions granulaires mesurées selon la
norme NF EN 1097-6 et par la méthode IFSTTAR (Le et al., 2016). (b) Image a la loupe
binoculaire d’un sable recyclé (0/0,63 mm) a I’état SSS (Zhao et al., 2013).

Absorption d'eau (%)

On s’attend a une augmentation de I’absorption d’eau lorsque la taille des granulats de bétons
recyclés diminue a cause d'une augmentation de la fraction de pate de ciment adhérente
(De Juan and Gutiérrez, 2009). Toutefois, les résultats expérimentaux (figure 1.9 (a)) ne
vont pas dans ce sens. En effet, la méthode NF EN 1097-6 sous-estime 1’absorption d’eau.
Ceci peut étre expliqué par ’aspect anguleux et frottant des sables recyclés qui augmente la
cohésion des granulats et bloque I'effondrement du cone de sable méme si la teneur en eau
piégée est inférieure a celle dans 1’état SSS. Une autre explication réside dans la nécessité
d’allonger les temps de séchage pour désagglomérer les grains de sable. Un séchage d’autant
plus long que les grains de sable sont petits est requis. On observe par contre que la méthode
IFSTTAR surestime l'absorption. Dans ce cas, le séchage de la surface des grains par un
papier ne permet pas de casser tous les agglomérats de petites particules. Ces derniers piegent
une partie de I’eau libre dans des ponts capillaires. Ainsi, I’absorption d’eau mesurée par cette
méthode integre une partie de I’eau inter-granulaire présente dans les ponts capillaires de ces
agglomérats et surestime I’absorption d’eau réelle. La figure 1.9 (b) montre un sable recyclé
de taille (0/0,63 mm) a I’état saturé-surface-seche selon la méthode IFSTTAR (Zhao et al.,
2013). Cette figure confirme la présence d’agglomérats de particules de tailles supérieures a
la taille maximale des grains testés.

Pour remédier a ces difficultés, Zhao et al. (2015) proposent une méthode alternative de
mesure d’absorption d’eau d’'un sable recyclé (0/4 mm). Cette méthode est basée sur la

corrélation linéaire entre ’absorption d’eau par les GBR et leur teneur en pate de ciment
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(Zhao et al., 2013; Padmini et al., 2009). Pour cela, on suppose que I'absorption d’eau de
la pate de ciment adhérente et des gravillons naturels ne dépend que de la teneur en pate
quelle que soit la fraction granulaire. Le sable étudié est divisé en fractions granulaires. Une
mesure de l'absorption d’eau et de la teneur en pate de ciment des fractions grossieres du
sable étudié permet de tracer une corrélation empirique entre ’absorption d’eau et la teneur
en pate de ciment. Cette corrélation est ensuite exploitée pour déduire ’absorption d’eau

par les fractions plus fines connaissant leur teneur en pate de ciment.

Dans I’étude de Zhao et al. (2015), la teneur en pate de ciment est déterminée par une mesure
de la fraction soluble a l'acide salicylique. Le et al. (2016) se sont inspirés du protocole
décrit précédemment pour proposer une méthode plus simple de mesure d’absorption par
extrapolation. Cette méthode est basée sur la proportionnalité entre la perte de masse entre
105 °C et 475 °C et la proportion d’hydrates (a I’exception de la Portlandite qui est seulement
partiellement déshydratée a la limite haute de température), elle-méme proportionnelle & la
teneur en pate de ciment hydratée. La relation empirique entre l'absorption et la perte
de masse tracée pour les fractions grossieres est exploitée pour déduire ’absorption d’eau
par les fractions fines. L’absorption du sable homogene est finalement déduite. Un sable
recyclé (0/4 mm) du PN Recybeton (Recybeton, 2018) est testé selon cette méthode, son
absorption mesurée par la méthode d’extrapolation est égale a 8,7 %. Celle-ci est comprise
entre l'absorption d’eau mesurée par la norme EN 1097-6 (7,3 %) et celle mesurée par
la méthode IFSTTAR (10,6 %). Ainsi, les résultats de cette méthode sont cohérents avec
les mesures selon la norme EN 1097-6 et la méthode IFSTTAR. Néanmoins, celle-ci reste
relativement longue a mettre en place comparativement aux méthodes normalisées. De plus,
elle suppose une bonne hydratation de la pate de ciment pour limiter la proportion résiduelle

d’anydres.

Gentilini et al. (2015) proposent une autre méthode pour mesurer I’absorption d’eau de sables
recyclés contenant des fines (0/4 mm). Cette méthode est basée sur le séchage en tambour
tournant et a température constante d’un échantillon saturé, avec suivi de la masse et de
I’hygrométrie. L’évolution temporelle du taux d’évaporation d’eau fait apparaitre un point
critique séparant la phase d’évaporation de I’eau intergranulaire de la phase d’évaporation de
I’eau liée. Ce point critique correspond a 1’état SSS. L’inconvénient de cette méthode réside

dans la difficulté d’homogénéiser correctement 1’échantillon pour un séchage homogene.

Yacoub et al. (2018) ont utilisé un protocole basé sur le méme principe en gardant I’échantillon
fixe pour mesurer I’absorption d’eau par un sable recyclé (1/4 mm) apres pré-saturation sous
vide pendant 24 heures. L’absorption d’eau mesurée par cette méthode (9,8 %) est nettement
supérieure a I’absorption d’eau mesurée par la norme NF EN 1097-6 (6,86 %). Les auteurs

expliquent ce décalage par le fait qu’une pré-saturation sous vide est plus efficace pour rem-
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plir les pores d'un sable recyclé qu'une immersion dans 'eau. Au cours de ces mesures, la
température de séchage est de 80 °C au lieu de 60 °C adoptée dans I'étude de Gentilini
et al. (2015). Cette température peut déshydrater certaines hydrates comme I'Ettringite
(Nael-Redolfi, 2016).

1.3.2. Cinétique d’absorption d’eau par les GBR immergés dans I'eau

La norme NF EN 1097-6 ne donne aucune information sur la cinétique d’absorption des
granulats au cours du temps. Cette cinétique est utile pour prévoir la demande en eau d’'un
béton recyclé a I'état frais. Nous présentons ici quelques méthodes de suivi de ’absorption

d’eau par des granulats de bétons recyclés immergés dans 1’eau.

Tam et al. (2008) ont développé un protocole expérimental pour suivre I'absorption d’eau
en temps réel par la fraction gravillons des GBR immergés dans 'eau (méthode RAWA)
dans un pycnometre. Les masses d’eau rajoutées pour compenser ’absorption d’eau par
les gravillons sont mesurées a intervalles réguliers. La cinétique d’absorption d’eau par les
gravillons est déduite, connaissant la masse seche de I’échantillon. Celle-ci est tres rapide
durant les premieres minutes et ralentit avec le temps conformément aux lois de Washburn
(équation (1.2)). L’inconvénient de cette méthode réside dans I'impossibilité de quantifier la
quantité d’eau absorbée durant les tous premiers instants de mise en contact de ’échantillon
avec l'eau, avant la premiere pesée du pycnometre rempli d’eau. Par ailleurs, il est nécessaire
de remuer constamment le pycnometre afin de chasser les bulles d’air. Ceci rend le protocole

non adapté a la fraction sable des GBR.

Ensuite, Tegguer (2012) a proposé une méthode basée sur la pesée hydrostatique pour suivre
I’absorption d’eau au cours du temps de gravillons de bétons recyclés
(D>4 mm). Les granulats sont placés dans un panier immergé dans un bain d’eau thermostaté
a 20 °C. La variation de la masse de I’échantillon dans I’eau permet de suivre la cinétique de
transfert d’eau vers la porosité des gravillons. L’inconvénient de cette méthode réside aussi
dans I'impossibilité d’accéder a la variation de la masse de I’échantillon juste apres immer-
sion dans l’eau et avant la premiere mesure de la masse de 1’échantillon. Gonzélez-Taboada
et al. (2017) ont appliqué cette méthode pour suivre 1’absorption d’eau par des gravillons
recyclés (4/11 mm, WAy, = 6,96 %). Ils trouvent que l'absorption d’eau est trés rapide
durant les 5 premicres minutes puis ralentit avec le temps. Un degré de saturation de 80 %
est atteint durant les 10 premieres minutes (figure 1.10). Néanmoins, ils supposent que la
premiere mesure de la masse a I’équilibre correspond a la masse de 1’échantillon dans 'eau.
Cette hypothese est fausse car ’absorption d’eau par les GBR est tres rapide entre I'instant

du premier contact des GBR avec 'eau et la premiere pesée.
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F1GURE 1.10. — Cinétique d’absorption d’eau par des gravillons recyclés entre 0 et 100 mi-
nutes (Gonzalez-Taboada et al., 2017).

Bendimerad et al. (2015) ont combiné et amélioré les méthodes RAWA (Tam et al., 2008) et
la pesée hydrostatique (Tegguer, 2012) pour suivre la cinétique de saturation de gravillons de
GBR immergés dans I'eau. L’absorption d’eau des granulats juste apres immersion dans I’'eau
et avant la premiere pesée a ty (Abs(tp)) est calculée connaissant I’absorption a la fin de 'essai
(Abs(ts)) et la quantité d’eau absorbée entre les instants to et ty ((May(tr) — Map(to))/ Msec)

moyennant la relation :

Mab(tf) B Mab(to) '

1.
MS@C ( 7)

Abs(to) = Abs(ty) — 100

Le suivi des masses du pycnometre et de 1’échantillon immergé est effectué en continu jusqu’a
une durée de 100 heures. Cette méthode est appliquée a deux types de GBR issus d'un béton
de démolition (4/10 mm, W Ay, = 5,62% ; 10/20 mm, W Ay, = 5,31%) et a des granulats
naturels (4/10 mm, WAy, = 0,65%). Si les bulles d’air sont correctement évacuées, une
absorption égale a 80 % du coefficient d’absorption final est atteinte au bout de 10 minutes
pour les deux types de gravillons recyclés et au bout de 4 heures pour les granulats naturels
(voir figure 1.11 (b)). Ceci est expliqué par la porosité plus ouverte des gravillons recyclés en
comparaison avec les gravillons naturels. Par ailleurs, on remarque que les cinétiques d’ab-
sorption d’eau des gravillons recyclés de deux tailles différentes sont similaires. On conclut
que la cinétique d’absorption est plus influencée par la nature de la pate ou du mortier d’ori-
gine et ne dépend pas de la fraction granulaire. La cinétique de saturation des GBR mesurée
par Bendimerad et al. (2015) est comparable a celle mesurée par Gonzélez-Taboada et al.
(2017) sur des GBR recyclés (4/11 mm, W Agy, = 6,96%).
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FIGURE 1.11. - (a) Dispositif expérimental de suivi d’absorption en continu par la méthode
RAWA et la méthode de pesée hydrostatique. (b) Cinétiques d’absorption d’eau de granulats
naturels et recyclés obtenues par la méthode RAWA et la méthode de pesée hydrostatique
améliorées (Bendimerad et al., 2015).

1.4. Transfert d’eau entre GBR et pate de ciment

Selon le degré de saturation des GBR, leur forte absorption d’eau peut entrainer des échanges
d’eau avec la pate de ciment fraiche. Ces échanges modifient I'eau efficace du béton et in-
fluencent ses propriétés aux états frais et durci. Dans la littérature, le degré de saturation des
GBR immergés dans une pate de ciment est estimé par référence aux mesures d’absorption
dans 'eau (Ignjatovi¢ et al., 2013). Cependant, la structuration et la prise de la pate de
ciment fraiche au cours du malaxage du béton recyclé sont a l'origine d’une diminution de
la teneur en eau des GBR dans une pate de ciment de l'ordre de 40 % par rapport a ’ab-
sorption d’eau (Nael-Redolfi, 2016). Ainsi, il est nécessaire de connaitre I’absorption d’eau
des GBR et la cinétique du transfert d’eau entre des GBR et une pate de ciment fraiche afin

de quantifier correctement I'eau efficace des bétons recyclés.

1.4.1. Suivi du transfert d’eau entre GBR et pate de ciment fraiche
par RMN

La résonance magnétique nucléaire est basée sur I'interaction entre le moment magnétique de
spin de certains noyaux d’atomes et un champ magnétique externe. Congue a l'origine pour

des applications en imagerie médicale, I'usage de la RMN s’étend a 1’étude des matériaux
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du génie civil, notamment leur texture poreuse et le transfert d’humidité dans leur porosité
(Fourmentin et al., 2016). Fourmentin et al. (2017) ont suivi le transfert d’eau entre des
pates de ciment fraiches et des frittés de billes de verres (128/240 pm) immergés dans les

pates par des mesures RMN (figure 1.12).
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FI1GURE 1.12. — Schéma de I’échantillon utilisé pour suivre le transfert d’eau entre un fritté
de billes de verre (9 mm de c6té) et une pate de ciment (Fourmentin et al., 2017).

Les résultats montrent que quel que soit le rapport E/C de la pate de ciment fraiche entre
0,3 et 0,63, un fritté de billes dont les pores ont une taille suffisamment faible (de I'ordre
de 10 pum) en contact avec la pate peut extraire assez d’eau pour étre saturé au bout de
30 minutes. Le fritté reste saturé jusqu’a 5 a 8 heures car le retrait de la pate est encore
capable de contrebalancer la consommation d’eau due a son hydratation. Cependant, au-
dela de 8 heures d’hydratation, une fraction de ’eau contenue dans la porosité du fritté
est re-transférée vers la pate sous I'action des forces capillaires induites par la formation de

micropores dans la pate de ciment consécutive a son hydratation.

Si I'on remplace le fritté de verre par des gravillons en contact avec la pate de ciment fraiche,
la saturation complete n’est pas atteinte. La figure 1.13 montre la cinétique d’absorption
d’eau par des gravillons de pate de ciment a E/C égal a 0,5 (4/5 mm, WAy, = 21,5 %),
immergés dans 'eau ou dans une pate de ciment fraiche, mesurée par RMN (Nael-Redolfi,
2016). Un degré de saturation maximal moins élevé est observé lorsque les gravillons sont
plongés dans une pate de ciment par rapport a une immersion dans 1’eau. L’absorption d’eau
par les gravillons de pate de ciment atteint un plateau a 13 % de la masse seche apres 9
minutes d’immersion dans la pate de ciment. Cette teneur en eau représente un degré de
saturation de seulement 61 % de I’absorption normalisée des gravillons utilisés. La diminution
du degré de saturation dans le cas de granulats de pate de ciment durcie en comparaison avec
un fritté de billes de verre peut étre expliquée par une connectivité plus élevée de la porosité
du fritté par rapport a celle de la pate de ciment. Elle peut étre aussi due a différence de
taille de pores : celle-ci est plus élevée dans le cas du fritté (~ 10 pum) par rapport a une

pate de ciment (large gamme de tailles de pores comprises entre quelques nanometre et 1
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pum). La porosité du fritté est plus accessible que celle de la pate de ciment et favorise une
absorption d’eau plus rapide selon les lois de Washburn (1.2).
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FIGURE 1.13. — Cinétique d’absorption d’eau par des granulats de pate de ciment a E/C
égal & 0,5 immergés dans ’eau (croix) ou dans une pate de ciment fraiche (triangles) a E/C
égal a 0,5 (Nael-Redolfi, 2016).

1.4.2. Suivi du transfert d’eau entre GBR et pate de ciment par

séparation mécanique

Bello et al. (2017) proposent une méthode originale pour étudier la cinétique de trans-
fert d’eau entre des gravillons légers et une pate de ciment fraiche. Le protocole est basé
sur une séparation mécanique des granulats légers et de la pate de ciment fraiche a l'aide
d’un tamis a une échéance donnée. Ensuite, la pesée séparée des granulats enrobés de pate
de ciment, de la pate de ciment interstitielle et des granulats secs permettent de calculer
I’évolution de la teneur en eau des granulats. Les auteurs supposent que la teneur en eau
de la pate de ciment fraiche enrobant les granulats légers est égale a celle de la pate de
ciment interstitielle. La figure 1.14 (a) montre I’évolution temporelle de la fraction massique
d’eau piégée par les granulats légers initialement secs (4/10 mm, W Aoy, =12,8 %) immergés
dans des pates de ciment de différents rapports E/C. Les résultats montrent qu’'a 5 mi-
nutes, la teneur en eau des granulats légers immergés dans les 4 pates de ciment (4,3 %)
est inférieure a celle des granulats légers immergés dans I'eau (environ 5,7 %). Au cours de
cette période, la pate de ciment fraiche enrobant les granulats freine le transfert d’eau vers la

porosité. Au-dela de cette période, la cinétique de transfert d’eau devient limitée par la vitesse
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FIGURE 1.14. — (a) Evolution temporelle de la teneur en eau piégée par des granulats légers
initialement secs immergés dans des pates de ciment & différents rapports E/C. (b) Evolution
temporelle de la teneur en eau de granulats légers ayant différents degrés de saturation
initiaux immergés dans une pate de ciment a F/C égal a 0,5.

de transfert d’humidité a I'intérieur de la porosité capillaire des granulats. Par ailleurs, la va-
leur asymptotique d’eau piégée diminue lorsque le rapport £/C' de la pate de ciment fraiche
diminue. Ceci s’explique par une diminution de la perméabilité a ’eau des pates de ciment
lorsque leur rapport £/C diminue. L'impact du degré de saturation initial des granulats sur
leur absorption a été étudié également. La figure 1.14 (b) montre I’évolution temporelle de
la quantité d’eau piégée par des granulats légers a différents degrés de saturation initiaux
lorsqu’ils sont immergés dans une pate de ciment a E/C égal a 0,5. Un transfert d’eau vers
la pate de ciment a lieu lorsque les granulats sont initialement saturés ou sur-saturés. En
revanche, ce transfert a lieu de la pate de ciment fraiche vers les granulats lorsque leur teneur
en eau est inférieure a leur absorption d’eau. En effet, durant les 5 premieres minutes, les
phénomenes d’absorption/désorption affectent le rapport eau efficace/ciment et la maniabi-
lité du mélange. Passée cette période, les phénomenes d’hydratation de la pate de ciment
I’emportent sur le transfert d’eau entre la pate de ciment et les granulats 1égers. Ce protocole
n’est malheureusement applicable qu’avec la fraction grossiere, pour laquelle une séparation

mécanique des gravillons de la pate de ciment est envisageable.

Yacoub et al. (2018) adaptent la méthode de pesée hydrostatique (Tegguer, 2012) pour
étudier les échanges d’eau entre un sable recyclé (1/4 mm, W Agy, = 6,86 %) et une pate de
filler de rapport massique eau/filler égal 0,5. Le protocole expérimental est présenté sur la
figure 1.15. Ce protocole est appliqué au sable recyclé pré-saturé avec différentes quantités
d’eau. Comme prévu, les auteurs constatent que le transfert d’eau vers le sable recyclé di-
minue lorsque sa teneur en eau de pré-saturation augmente. Néanmoins, vue la différence de

densité entre les particules de filler et I'eau (de ordre de 1,7 g/cm?), il parait difficile d’as-
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surer la stabilité de la pate de filler pendant la durée de l'essai (15 minutes) sans malaxage.
Par ailleurs, les auteurs n’expliquent pas la méthode d’évacuation des bulles d’air. En effet,
comparée a une pesée hydrostatique classique, il est plus difficile d’évacuer les bulles d’air

dans une pate de filler que dans I’eau, ceci pourrait fausser les résultats de suivi d’absorption.
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F1GURE 1.15. — Protocole de pesée hydrostatique adapté au suivi du transfert d’eau entre
GBR et pate de filler (Yacoub et al., 2018).

1.5. Comportement du béton contenant des granulats de

bétons recyclés

Afin d’augmenter le taux d’incorporation des granulats de bétons recyclés dans un nouveau
béton, de nombreuses études se sont intéressées a l'influence de l'incorporation des GBR
sur le comportement du béton recyclé a 1’état frais et durci ainsi que sur la durabilité d'un
béton recyclé (Poon et al., 2004b; Evangelista and De Brito, 2007, 2010; Zhao et al., 2013; Le
et al., 2016). Les principaux résultats sont résumés ci-apres. On rappelle que notre objectif
est d’étudier l'effet des échanges d’eau entre des GBR et une pate de ciment fraiche sur le

comportement du béton a I’état frais. Ainsi, nous allons détailler davantage cet aspect.

1.5.1. Comportement du béton recyclé a I'état frais

Plusieurs études se sont intéressées aux conséquences de l'incorporation des GBR sur la
maniabilité d’un béton recyclé (Kou and Poon, 2009; Poon et al., 2004a; Le et al., 2016;

Gonzdlez-Taboada et al., 2017). En effet, il est bien connu que la maniabilité d’un béton
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dépend directement de son rapport eau efficace/ciment, celui-ci conditionne les performances
du béton aussi bien a I'état frais que durci. Poon et al. (2004a) se sont intéressés a l'influence
de I'état de saturation et du taux de remplacement des gravillons naturels par des gravillons
recyclés (W Agy, ~ 7 %) sur le comportement du béton a I'état frais. A fraction volumique
identique de gravillons, ’eau de gachage est ajustée pour compenser ’absorption d’eau par
les gravillons recyclés. Ces auteurs montrent que l'affaissement initial (a environ 10 minutes)
augmente plutot linéairement avec le taux de remplacement des gravillons naturels par les

gravillons recyclés (figure 1.16). Ceci est di & une augmentation de la quantité d’eau ajoutée
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FIGURE 1.16. — Variation de affaissement initial en fonction de la teneur en eau initiale des
GBR (Poon et al., 2004a).

dans les bétons pour compenser ’absorption d’eau par les gravillons recyclés. Cet exces
d’eau n’est pas entierement absorbé par les gravillons recyclés au moment de la premiere
mesure d’affaissement et participe a la fluidité du béton. En outre, le taux de diminution
d’affaissement est plus élevé pour les bétons contenant des gravillons recyclés initialement
secs que pour les gravillons naturels. Ceci traduit un transfert d’eau graduel de la pate de
ciment vers la porosité interne des gravillons, ce transfert est responsable d’une perte de
maniabilité au fil du temps plus marquée pour les bétons recyclés que pour le béton de
référence. En revanche, les bétons contenant des gravillons recyclés a 'état saturé-surface-
seche montrent une perte d’étalement au cours du temps plus lente que celle des bétons de

référence. Ceci suggere un relargage d’eau des gravillons a 1’état SSS vers la pate de ciment.

Des résultats similaires ont été obtenus par Kou and Poon (2009) sur des bétons contenant

des mélanges de GBR avec différentes proportions volumiques de sables recyclés. Ces auteurs
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observent également que 1’étalement initial (a 10 minutes) augmente quasi-linéairement avec
le taux de remplacement du sable naturel par le sable recyclé (figure 1.17 (a)). Ceci est du
a l'augmentation de la quantité d’eau ajoutée pour compenser l'absorption des granulats
initialement séchés a l'air. Cette tendance confirme qu’'une partie de 'eau ajoutée pour
compenser ’absorption d’eau par le sable n’est pas absorbée avant la premiere mesure. Le
taux de perte d’étalement entre la premiere mesure d’étalement et la mesure a 60 minutes
augmente avec le taux de remplacement du sable naturel par le sable recyclé (figure 1.17 (b)).
Ceci est expliqué par une capacité d’absorption plus élevée des sables recyclés par rapport

aux sables naturels.
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FIGURE 1.17. — Variation de I’étalement (a) et du taux de perte d’étalement (b) en fonction
du taux de remplacement du sable naturel par le sable recyclé. Les séries I et II ont des
rapports E.rr/C égaux a 0,53 et 0,44 respectivement. Les deux séries comportent la méme
fraction volumique de ciment et de filler (de taille> 45um). La série I comporte en plus des
cendres volantes (de taille < 45um) et une fraction volumique de gravillons naturels moins
élevée que celle de la série I, lui conférant une maniabilité plus élevée (Kou and Poon, 2009).

Le et al. (2016) ont étudié l'influence de I’état de saturation d’un sable de bétons recyclés
(0/4 mm, W Agyp, = 8,7 %) et de son mode de pré-saturation sur la maniabilité du mortier. A
composition égale, en particulier a eau totale identique, I’étalement de mortiers contenant un
sable recyclé pré-saturé avec différentes teneurs en eau est mesuré a 5 minutes apres le début
du malaxage. Si la teneur en eau des granulats atteignait la valeur de ’absorption W Agyy,
I’étalement des mortiers préparés devrait étre constant quelle que soit la pré-saturation. Or,
les résultats montrent que I’étalement du mortier diminue quand la teneur en eau de pré-
saturation augmente (figure 1.18). En effet, lorsque la teneur en eau de pré-saturation aug-
mente, l’'eau disponible dans la pate de ciment diminue pour garder une quantité constante

d’eau totale. L’étalement se stabilise au-dela d’une teneur en eau de pré-saturation égale a
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10 %. Cette teneur en eau de pré-saturation est trés proche de I'absorption d’eau du sable
en question, d’ailleurs on peut voir sur la figure 1.18 que 'eau de pré-saturation au-dela de
10 & 11 % reste dans le flacon utilisé pour effectuer la pré-saturation. Ainsi, il existe une
cinétique de transfert d’eau entre le sable recyclé et la pate de ciment fraiche et le délai de

5 minutes n’est pas suffisant pour que la teneur en eau du sable recyclé atteigne W Agyy,.
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FIGURE 1.18. — Etalement & 5 minutes en fonction de la teneur en eau de pré-saturation (Le
et al., 2016).

En conclusion, la maniabilité des bétons recyclés est affectée par les transferts d’eau qui
s’operent entre GBR et pate de ciment fraiche. Quelle que soit la taille des GBR (gravillons ou
sable), un transfert d’eau a lieu de la pate vers la porosité interne des GBR initialement secs.
Ce transfert d’eau est responsable d'une chute de maniabilité au cours du temps. Inversement,
un transfert d’eau des GBR initialement a 1’état SSS vers la pate de ciment peut avoir lieu.

Dans ce cas, ce transfert d’eau augmente ’eau efficace et la maniabilité des mortiers.

1.5.2. Comportement du béton recyclé a I'état durci

Il est bien connu que la résistance a la compression d’un béton diminue lorsque le taux de
remplacement des granulats naturels par des granulats de bétons recyclés augmente. La perte
de résistance est due a la qualité plus faible des granulats de bétons recyclés par rapport aux
granulats naturels. Elle peut également étre le résultat d’'une mauvaise estimation du rapport
eau efficace/ciment d'un béton recyclé (Topcu and Sengel, 2004). Les courbes de contrainte
- déformation typiques de bétons recyclés avec différents pourcentages de remplacement des

gravillons naturels par des gravillons recyclés sont présentées sur la figure 1.19 (Xiao et al.,
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2005). Ici, les gravillons recyclés sont introduits dans le béton a I’état pré-saturé. Le rapport
E.r;/C est maintenu égal a 0,43 dans toutes les compositions. Les fractions volumiques
de sable et de gravillons sont maintenues constantes dans toutes les formulations. Avant
le pic de contraintes, on voit que la contrainte nécessaire pour atteindre une déformation
donnée augmente lorsque le taux de remplacement diminue. Le maximum de chaque courbe
correspond a la résistance a la compression. Celle-ci diminue de 26 % lorsque les gravillons
naturels sont remplacés par des gravillons de bétons recyclés. Des résultats similaires ont été
obtenus par Le et al. (2017). Des mortiers de proportions volumiques en sable identiques et
de rapport E.;¢/C égal & 0,5 sont préparés soit avec du sable naturel (W Ay, = 0,5%) soit
avec du sable recyclé (W Agyp, = 10%). Une diminution de la résistance a la compression de
40 % est notée pour une substitution complete du sable naturel initialement sec par du sable
recyclé a 1’état pré-saturé. Cette chute a été expliqué par une zone de transition entre le
sable recyclé et la pate de ciment fraiche de plus faible qualité, une résistance moins élevée
des granulats de bétons recyclés par rapport aux granulats naturels et/ou une mauvaise

estimation du rapport eau efficace/ciment.
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FiGure 1.19. — Courbes typiques de contraintes-déformation de bétons recyclés avec
différents taux de remplacement des granulats naturels par des granulats recyclés (Xiao
et al., 2005). Ici, NC correspond au béton préparé avec les gravillons naturels et RC30,
RC50, RC70 et RC100 correspondent a des bétons recyclés avec taux de remplacement des
gravillons naturels par des gravillons recyclés égaux a 30 %, 50 %, 70 % et 100 % respecti-
vement.

Evangelista and De Brito (2010) ont étudié la durabilité d’un béton recyclé. 3 bétons sont
concus a affaissement constant avec des taux de remplacement du sable naturel par du sable
recyclé égaux a 0 (Wesr/C = 0,41), 30 % (Wesp/C = 0,45) et 100 % (Wesp/C = 0,48).
Les sables sont introduits a I’état initialement sec et leur absorption est compensée par
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ajout d’eau dans le mortier. Les auteurs constatent que ’absorption d’eau par immersion
et par capillarité ainsi que le coefficient d’infiltration de chlorures d’un béton recyclé aug-
mentent linéairement avec le taux de remplacement des sables naturels par les sables recyclés,

conférant au béton une moindre durabilité.

1.6. Conclusion

1.6.1. Bilan des travaux antérieurs

En résumé, les granulats de bétons recyclés (GBR) présentent un fort potentiel de valorisation
a condition de maitriser leur influence sur le comportement du béton. Ces granulats se
caractérisent par la présence d’une phase de mortier adhérant qui augmente sensiblement
leur porosité. La présence de pate de ciment adhérente favorise les échanges d’eau avec la
pate de ciment fraiche pendant le malaxage du béton. Ces échanges modifient ’eau efficace
du béton et doivent étre quantifiés pour controler la maniabilité d'un béton recyclé et ses

performances a l’état durci ainsi que sa durabilité.

La norme NF EN 1097-6 (2001) et la méthode IFSTTAR N78 (2011) proposent des proto-
coles expérimentaux pour quantifier 'absorption d’eau des GBR par immersion dans I’eau
pendant 24 heures. Ces protocoles donnent une bonne mesure de I’absorption des gravillons.
Néanmoins, il est difficile de mesurer avec précision I’absorption d’eau d’un sable recyclé par
ces méthodes. La norme EN 1097-6 sous-estime ’absorption d’eau d’un sable recyclé tandis
que la méthode IFSTTAR la sur-estime (Le et al., 2016; Yacoub et al., 2018). En partant de
ce constat, des travaux ont été dédiés a I'implémentation de méthodes de mesure du coef-
ficient d’absorption d’eau par un sable recyclé. Parmi ces méthodes on trouve celles basées
sur la proportionnalité entre I’absorption d’eau et la fraction de pate de ciment adhérente
(Le et al., 2016; Zhao et al., 2013) ou sur I’évaporométrie (Gentilini et al., 2015). D’autres
travaux se sont intéressés a la mise au point de protocoles de suivi de la cinétique d’absorp-
tion d’eau par les GBR immergés dans ’eau, ces protocoles permettent de suivre au cours
du temps la quantité d’eau transférée vers la porosité des GBR (Bendimerad et al., 2015).
Néanmoins, la difficulté d’éliminer correctement les bulles d’air et de mesurer le coefficient

d’absorption de fraction sable freine leur utilisation pour étudier les sables recyclés.

Disposer de la cinétique d’absorption d’eau par les GBR immergés dans 1’eau n’est pas
suffisant pour controler la maniabilité du béton a 1’état frais. Pendant la préparation d’un
béton recyclé, les GBR sont immergés dans une pate de ciment et pas dans de 'eau. La

prise et la structuration de la pate de ciment diminuent le piégeage d’eau par les GBR. Des
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essais de suivi de maniabilité permettent de tirer des conclusions sur les transferts d’eau
entre des GBR et une pate de ciment fraiche, ainsi que sur leur influence sur la fluidité du
béton. De maniere générale, on trouve qu'un transfert d’eau de la pate de ciment fraiche vers
les GBR a lieu lorsque les granulats sont initialement non-saturés. Ce transfert est d’autant
plus important que le rapport £/C de la pate de ciment est grand. Par ailleurs, la quantité
d’eau transférée vers la porosité des GBR augmente lorsque leur degré de saturation initial
diminue. Inversement, un transfert d’eau a lieu des GBR vers la pate de ciment fraiche
lorsque les granulats recyclés sont sur-saturés (Bello et al., 2017). L’inconvénient de cette
approche est que seules des conclusions qualitatives sur le sens et I'amplitude des échanges
d’eau peuvent étre tirées (Poon et al., 2004a; Zhao et al., 2015; Le et al., 2016). La résonance
magnétique du proton permet un suivi quantitatif des échanges d’eau entre des granulats et
une pate de ciment fraiche (Fourmentin et al., 2017; Nael-Redolfi, 2016). Néanmoins, cette
technique reste applicable a des échantillons de I'ordre de quelques centimetres cubes au
repos. Ces conditions sont peu représentatives de celles rencontrées lors de la fabrication
des bétons industriels, pour lesquelles le malaxage joue certainement un role sur le transfert

d’eau entre des GBR et une pate de ciment fraiche.

Dans la littérature, tres peu d’études ont été dédiées au suivi quantitatif du transfert d’eau
entre des GBR et une pate de ciment fraiche a I’échelle d’un mortier. A notre connaissance,
deux méthodes ont été proposées. La méthode de Bello et al. (2017), congue pour suivre les
échanges d’eau entre des granulats légers et une pate de ciment, est applicable uniquement
aux fractions gravillons pour lesquelles une séparation mécanique entre les granulats et la
pate de ciment fraiche est possible. Le protocole de Yacoub et al. (2018) est basé sur la pesée
hydrostatique pour suivre le transfert d’eau entre des GBR et une pate de filler inerte. Ce
protocole semble avoir été appliqué avec succes sur un sable (1/4 mm) avec différents degrés
de saturation initiaux. Néanmoins, les auteurs n’expliquent pas la méthode d’évacuation des
bulles d’air. Par ailleurs, il parait difficile d’assurer la stabilité de la pate inerte pendant
la durée de l’essai. La condition d’homogénéité est néanmoins importante pour garantir
la pertinence de la pesée hydrostatique d’un échantillon de sable immergé dans une pate.
On constate la limitation des méthodes expérimentales de suivi du transfert d’eau entre un
sable recyclé et une pate de ciment fraiche a I’échelle du mortier. Ainsi, dans ce travail de
recherche, nous nous intéressons a la quantification de ces transferts a partir d’études de

maniabilité.

1.6.2. Objectifs et démarche de la these

Dans ces travaux de these, nous voulons, a travers une approche en grande partie expérimentale,

atteindre les objectifs suivants :
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— Mettre au point un protocole expérimental permettant de suivre le transfert d’eau entre
une pate de ciment fraiche et un sable recyclé non saturé,

— Appliquer ce protocole pour suivre les échanges d’eau entre une pate fraiche et des
sables possédant des porosités variables.

Pour atteindre ces objectifs, nous avons suivi les étapes suivantes :

1. Conception d'un protocole de suivi du transfert d’eau entre un sable recyclé et une

pate fraiche,
2. Conception, fabrication et caractérisation de sables recyclés modeles,
3. Application du protocole expérimental mis au point sur les sables recyclés modeles,
4. Validation des hypotheses du protocole expérimental établi.

Ainsi, dans un premier temps, un protocole expérimental basé sur le suivi de la maniabilité du
mortier est proposé pour suivre le transfert d’eau entre un sable recyclé et une pate de filler
ou de ciment fraiche (1). Ensuite, un mode de préparation des sables recyclés modeles (63
pum/4 mm) est choisi. Les principales caractéristiques physico-chimiques des sables préparés
sont mesurées. La porosité des sables recyclés est caractérisée par la norme EN 1097-6, la
microscopie électronique a balayage et la porosimétrie par intrusion de mercure (2). Le pro-
tocole est testé sur les 3 sables modeles de granularités identiques et de porosités différentes
afin de valider sa pertinence. La relation entre l'eau efficace et la maniabilité du mortier
contenant le sable recyclé pré-saturé est étudiée, afin de 'utiliser in fine pour quantifier
I’eau efficace d’'un mortier fabriqué avec un sable initialement sec a partir de sa maniabilité
(3). Enfin, les bases théoriques du protocole expérimental adopté, en particulier la relation
entre le rayon d’étalement et ’eau efficace des mortiers préparés, sont enfin discutées par
une approche expérimentale et numérique (4).
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Chapitre

Protocoles et caractérisation des

matériaux utilisés

Ce deuxieme chapitre présente les matériaux utilisés dans nos expériences ainsi

que leurs caratérisitiques. 1l décrit également les protocoles qui seront utilisés

dans la suite du manuscrit.

Contents

2.1. Imtroduction . . . . . . . . .. ..o 50

2.2. Protocole de suivi du transfert d’eau entre un sable recyclé
modele et une pate fraiche . . . . . ... .00 000 50
2.3. Matériaux utilisés . . . . . . . ... 0oL 54
2.3.1. Filler . . . . . .. 54
2.3.2. Ciments . . . . . . . ..o 54
2.3.3. Sables recyclés modeles . . . . . ... ..o 56
2.3.4. Sable naturel . . . . . .. ..o 60
2.4. Caractéristiques des sables modeéles . . . . . . . . .. .. .. .. 60
2.4.1. Absorption d’eau selon la norme NF EN 1097-6 . . . . . . . . .. 61
2.4.2. Microstructure par microscopie électronique a balayage . . . . . . 62
2.4.3. Porosité par intrusion de mercure . . . . . . . . .. ... L 65
2.5. Compositions des mortiers et protocoles expérimentaux 68
2.5.1. Compositions et préparation des mortiers . . . . . . . . . . . .. 68
2.5.2. Mode de pré-saturation des SPC . . . . . . . . ... ... ... 70
2.5.3. Protocole et programme expérimental de suivi de la maniabilité 72
2.6. Conclusion . . . . . . . . ... 73

49



2.1. Introduction

2.1. Introduction

Les phénomenes de transfert d’eau entre une matrice cimentaire et la porosité interne des
granulats de bétons recyclés rendent difficile la prédiction du rapport eau efficace/ciment
d'un béton recyclé. Ceci a des conséquences négatives sur le comportement du béton recyclé
a l'état frais (Poon et al., 2004a) et durci (Xiao et al., 2005). L’objectif de ce chapitre est
de présenter une méthode de quantification du transfert d’eau entre des granulats recyclés
modeles et une pate fraiche. Un protocole est mis au point pour quantifier 'eau piégée par
la porosité de granulats recyclés modeles initialement secs immergés dans une pate de filler
ou de ciment fraiche. Ce protocole s’applique a des mélanges de volume de 'ordre de 1 litre
malaxés a différentes échéances. La mise en ceuvre de cet essai va permettre de quantifier

I’eau efficace de mortiers contenant les sables recyclés initialement secs.

La premiere partie est dédiée a la présentation du principe et des objectifs de la méthode
proposée. La deuxieme partie est consacrée a la présentation des matériaux utilisés. 3 sables
recyclés modeles sont préparés a partir de pates de ciment avec différents F/C'. Le protocole
de fabrication des sables est présenté. Les résultats des caractérisations physiques des sables
utilisés sont présentés. Les poudres de filler et de ciment utilisées pour préparer les mortiers
sont également présentées. La derniere partie est dédiée a la présentation de la composition
des mortiers et les protocoles utilisés pour suivre le transfert d’eau entre un sable de béton

recyclé modele et une pate environnante.

2.2. Protocole de suivi du transfert d’eau entre un sable

recyclé modele et une pate fraiche

L’objectif du protocole présenté ci-dessous est d’étudier expérimentalement le transfert
d’eau au cours du temps entre un sable de bétons recyclés et une pate fraiche.
Pour répondre a cet objectif, nous avons choisi de suivre la variation temporelle de 'eau
efficace d’'un mortier contenant des sables recyclés modeles initialement secs. Les sables
recyclés modeles utilisés consistent en trois sables de pate de ciment a E/C égaux a 0,3,
0,5 ou 0,7, nommés respectivement SPC3, SPC5 et SPC7. Ces sables sont fabriqués au
laboratoire selon le protocole présenté dans la partie 2.3.3. La relation entre eau efficace

E.¢r et eau piégée dans la porosité du sable recyclé s’écrit :

Eeff (t) = Eior — Epertes (t) - Epiégée(t) . (21)

20
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Dans cette équation, i, est I’eau totale contenue dans le mortier a I'instant initial (imposée
par lopérateur). La quantité Eperies(t) = Fevap(t) + Eautres pertes(t) représente 'eau perdue
au cours de la mise en place du mortier par évaporation (Eeyp(t)) ou par contact avec le
matériel utilisé & un instant donné (Euutres pertes(t)) (ces pertes d’eau sont des parametres
inconnus). Enfin, F e (t) est I'eau stockée par la porosité des granulats par absorption ou

adsorption a un instant ¢.

Comme il est impossible de séparer mécaniquement le sable recyclé et la pate fraiche apres
le début du malaxage, nous avons choisi de mesurer une grandeur physique du mortier que
nous allons corréler a I’eau efficace. Dans la littérature, il est bien connu que la fluidité d’un
mortier augmente avec sa quantité d’eau efficace (Evangelista and De Brito, 2007) (Poon
et al., 2004a). Nous avons donc quantifié la fluidité de nos mortiers par des mesures de

diametre d’étalement.

A cet effet, deux mortiers de SPC sont préparés. Le premier contient un échantillon de SPC
a 'état sec (D) et le deuxieme contient un échantillon similaire (en termes de volume et
de granulométrie) de SPC a Iétat saturé (S5). Une méme masse de ciment (ou de filler) est

introduite dans les deux mortiers. L’eau efficace du mortier fabriqué avec sable sec s’écrit :

Eefo(t) = Ezgt EpDertes( ) Eﬁegee( ) (22)

Dans cette équation, Egegee( ) est 'eau piégée par la porosité du sable initialement sec a

l'instant ¢. L’eau efficace du mortier contenant le sable initialement saturé s’écrit :

Eeff( ) Elf)t E]fertes( ) Eglegee( ) (23)

La quantité Ef?legee( ) est 'eau de pré-saturation des granulats diminuée de I’eau éventuellement

relarguée par les granulats dans la pate de ciment (Erselarguee

étude, les granulats sont pré-saturés par une quantité d’eau égale a leur absorption mesurée

(t)) a un instant ¢. Dans cette

par immersion dans '’eau pendant 24 heures selon la norme NF EN 1097-6. Ainsi :

ES ( ) = WA24hmsec E

piégée relarguee( ) ’

(2.4)

ou W Ay, et mye. sont respectivement le coefficient d’absorption mesuré selon la norme NF
EN 1097-6 et la masse seche du sable. En combinant (2.3) et (2.4), I'eau efficace du mortier

fabriqué avec sable saturé s’écrit :

Eeff( ) Etot Egertes( ) WA24th€C + Erelarguee (t) : (25)
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2.2. Protocole de suivi du transfert d’eau entre un sable recyclé modele et une pate fraiche

Dans la suite, nous supposons que :

- Les pertes d’eau (Eperes(t)) sont indépendantes des caractéristiques du sable testé et

dépendent uniquement du protocole expérimental

- L’eau relarguée par le sable pré-saturé dans la pate de ciment est négligeable
(Erarguce(t) 22 0)

relarguée

Ces deux hypotheses seront examinées dans la suite. Sous ces hypotheses, les équations (2.2)
et (2.5) donnent :

ED(t) — B2 p(t) = W Agnmgee — ELgoo(t) + Bl — Epy (2.6)

piégée

L’équation (2.6) comporte deux inconnues a identifier : I'eau efficace du mortier fabriqué avec
sable sec B[} (t) et 'eau piégée par la porosité des SPC initialement secs ED. . (t). Afin de
déterminer ces deux inconnues, on se base sur un critere rhéologique pour écrire une équation
incluant uniquement I'un de ces deux parametres. Supposons que les étalements des mortiers
fabriqués avec sable sec (RP) et sable saturé (R®) sont égaux i la méme échéance. Sachant
que les deux mortiers sont soumis au méme protocole de malaxage et contiennent la méme
quantité de poudre, si les étalements sont identiques, a squelettes granulaires identiques, les
mortiers ont exactement le méme volume de pate et la méme fluidité de la pate. Ceci ne

peut étre obtenu que si 'eau efficace est identique dans les deux matériaux :

S S
RP =R® <« E(t)=EL{). (2.7)
Dans ces conditions, le terme a gauche de 1’équation (2.6) s’annule. On obtient ’expression
de 'eau piégée par les granulats initialement secs :

ED o (t) = W Agymee + EP, — E5 . (2.8)

piégée

Ainsi, le protocole expérimental consiste & ajuster EZ, et £, pour avoir RP = RS. On fixe
EP, et on fait varier Ef, de EE, & ED, + 0,5W Agypmge. par pas de 0, 1TW Agy,mge.. Une
illustration schématique de ce protocole est présentée sur la figure 2.1. Les mortiers (a) et
(c) correspondent respectivement aux mortiers fabriqués avec un SPC initialement sec et
pré-saturé. Au tout début du malaxage, I'eau efficace du mortier fabriqué avec le sable sec
(a) inclut I'eau efficace théorique E,sf 4, et 'eau d’absorption W Ay, mgpe. Pour le mortier
fabriqué avec sable pré-saturé (c), 'eau d’absorption W Asyymgpe est initialement piégée
dans la porosité du sable et ne contribue pas a la fluidité de la pate. L’eau efficace est
égale a l'eau efficace théorique. Afin de donner aux mortiers (a) et (c¢) des étalements égaux,

I'eau totale du mortier (c) est ajustée en rajoutant une quantité d’eau AE comprise entre
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0 et 0,5W Agsp,msee, appelée eau de sur-saturation. Mesurer des étalements égaux pour les
mortiers (b) et (d) indique que I'eau efficace du mortier fabriqué avec sable initialement sec
est égale & E.rpy, + AE. L'eau piégée par le sable peut étre déduite de I'équation (2.8).

Ajout de AE dans le mortier

w
2
&
I
<
o,
w
3
]
7]

(a) (b) () (d)

Sable initialement Sable initialement Sable initialement Sable initalement
sec sec saturé saturé
(t=0) (t=0) (t=0) (t=0)

FI1GURE 2.1. — Illustration schématique de la composition des mortiers préparés pour suivre
le transfert d’eau d’une pate de ciment ou de filler a I’état frais vers la porosité des gra-
nulats modeles initialement secs. Deux mortiers de compositions identiques sont préparés.
Les sables sont introduits soit a I’état sec (a) soit a 'état saturé (c). Pour le mortier (a),
I’eau efficace est composée initialement de I'eau efficace théorique et de I'eau d’absorption
(Eefrint+W Agapmse.). Pour le mortier (c), l'eau efficace comprend uniquement I'eau efficace
théorique, I'eau d’absorption est initialement piégée dans la porosité du sable pré-saturé
(W Agypmiee). Deés le premier contact du sable initialement sec avec la pate fraiche, la quan-
tité d’eau qui migre a un instant t de la pate fraiche vers la porosité interne des granulats
initialement sec est quantifiée en rajoutant la quantité d’eau de sur-saturation AE nécessaire
pour donner aux mortiers (b) et (c) le méme étalement a la méme échéance de mesure.

Il est important de préciser que les sables sont considérés comme saturés en prenant comme
état de référence leur absorption d’eau sous 24 h (W Ayyy,). Les mesures présentées sur la
partie 2.5.2 montrent que le mode de pré-saturation permet de s’approcher d'un état de

saturation proche de I’absorption d’eau sous 24 heures.
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2.3. Matériaux utilisés

Dans cette partie, les matériaux utilisés sont présentés. Le protocole de préparation des
sables de pate de ciment (SPC) utilisés comme granulats recyclés modeles est décrit. Les
résultats de caractérisation des matériaux utilisés sont présentés, en particulier, la masse
volumique, coefficient d’absorption et porosité a I’eau et au mercure. La microstructure des

sables de pate de ciment est étudiée par microscopie électronique a balayage.

2.3.1. Filler

Un filler calcaire type Betocarb HP-OG fourni par OMYA est utilisé. Sa densité absolue
mesurée par pycnometre a hélium est égale & 2,72 g/cm?. Sa granularité est déterminée par
une mesure au granulometre laser L.S133320 de Beckman Coulter et présentée sur la figure
2.2. La taille des grains de filler s’étend entre 0,4 pum et 40 pm avec un diametre moyen

proche de 10 pm.

2.3.2. Ciments

Ciment blanc

Un ciment blanc type CEM 1 52,5 N de la société Lafarge est utilisé. Le ciment blanc est choisi
pour augmenter le contraste entre la pate de ciment et le sable au cours de I'observation des
interfaces entre ces deux composants au microscope électronique a balayage. Ce contraste est
du a une teneur en fer plus faible dans un ciment blanc que dans un ciment gris. La densité
absolue du ciment mesurée par pycnometre hélium est égale & 3,11 g/cm3. La granularité
du ciment blanc est proche de celle du filler. Celle-ci s’étend entre 0,4 pum et 43 pm avec un

diametre moyen proche de 12 pym (figure 2.2).

Ciment gris

Un ciment gris type Durabat CEM I 52,5 N de Lafarge est utilisé pour fabriquer les granulats
recyclés modeles. Sa composition minéralogique est déterminée par diffraction des rayons X
(DRX) et quantifiée par analyse Rietveld. La diffraction des rayons X est réalisée a I’aide d'un
diffractogramme BRUKER Advance D8 en utilisant une radiation CuKa. Le diffractometre
est enregistré entre 10° et 80° avec le détecteur LynxEye. Les résultats de cette analyse sont

présentés sur le tableau 2.1. La granulométrie de ce ciment est analysée par un granulometre
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2. Protocoles et caractérisation des matériauxr utilisés

laser (LS133320 de Beckman Coulter) (figure 2.3). La taille des particules varie entre 0,40
pm et 40 pm avec un diametre moyen proche de 13 pm.

100 N 54— Filler ,”‘
Filler / --- Ciment blanc A
--- Ciment blanc K 1
_ 4 S 4 I
3 80 R 4 ,, ||
= @ [
2 b= 1 i
c 60 @ 3 ‘.
o ) 1
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FIGURE 2.2. — Granulométrie laser du filler

et ciment blanc en volumes cumulés (a) et
volumes différentiels (b).

TABLE 2.1. — Pourcentages massiques des principales phases minéralogiques du ciment gris
obtenus par analyse DRX/Rietveld.

Composant Quantité [wt (%)]

58 54,64
S 36,80
CsA 1,67
C,AF 5,60
Gypse 1,30
‘é 60

% 201

T T
10° 10t 102
Diameétre (um)

FIGURE 2.3. — Granulométrie laser du ciment gris.
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2.3.3. Sables recyclés modeles

Pour la majorité des expériences présentées dans la suite de ce travail, trois sables sont
utilisés. Ils sont issus du concassage de pates de ciment gris pures de rapports F/C 0,3,
0,5 et 0,7. L’objectif est de travailler avec des sables recyclés homogenes dont la porosité
est connue. Une large variation du rapport E/C' permet de représenter 1'hétérogénéité des
granulats de bétons recyclés industriels et d’observer in fine des cinétiques tres différentes
de transfert d’eau entre les granulats et la pate environnante. Les protocoles de préparation

et de caractérisation de ces sables issus du concassage de pates de ciment sont décrits.

Composition des pates de ciment pures

Le ciment et I’eau sont malaxés a 1’aide d’un malaxeur pour préparer des pates de ciment. Les
masses d’eau et de ciment sont choisies de maniere a obtenir le rapport massique eau/ciment
voulu. Un volume d’environ 5 litres est préparé a chaque gachée. Un superplastifiant (MC-
Powerflow 3140 MC-Bauchemie Miiller GmbH & Co Company) (Annexe A) est incorporé
dans la pate la plus concentrée (E/C=0,3) pour augmenter son ouvrabilité. Pour cela, une
masse de superplastifiant égale a 0,2 % de la masse du ciment anhydre est mise en solution
dans I'eau. L’eau de gachage est ensuite corrigée pour tenir compte de 1’eau contenue dans le
superplastifiant. La composition des pates de ciment préparées a chaque gachée est présentée

sur le tableau 2.2.

TABLE 2.2. — Composition massique des pates de ciment préparées. Les masses de ciment,
d’eau et de superplastifiant dans chaque gachée sont respectivement notées m., m. et mgp.

E/C m.(g) me(g9) msp (9)
0,3 9000 2687 18
0,5 6700 3350 0
0,7 5000 3500 0

Protocole de préparation des pates de ciment

Les pates de ciment sont préparées selon le protocole suivant. Dans un premier temps, la
quantité d’eau adéquate est introduite dans le bol du malaxeur. Pour la pate de ciment a
E/C égal a 0,3, le superplastifiant est introduit dans 'eau de gachage avant l'introduction
du ciment. Le malaxage se fait en deux temps. Une premieére phase de malaxage a 53 tours/-
minute dure 5 minutes. Durant cette phase, la poudre de ciment est rajoutée graduellement

dans I'eau afin de minimiser I'agglomération des grains de ciment. Ensuite, le malaxeur est
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2. Protocoles et caractérisation des matériauxr utilisés

arrété afin de racler le fond et le pourtour du bol. Le bol du malaxeur est pesé afin de corriger
d’éventuelles pertes de ciment durant la premiere phase. Cette opération dure entre 8 et 10
minutes. Enfin, le mélange est remalaxé a 53 trs/minute durant 4 minutes. Une poudre de
ciment a la particularité de présenter un grand nombre d’agglomérats qui se forment avant
méme l'introduction du ciment dans 'eau. Cela a d’ailleurs été observé lors de la préparation

d’une premiere série de pates de ciment (figure 2.4 (a)). Des taches de couleur grise plus

(a) (b) (c)

FIGURE 2.4. — (a) Apparition d’agglomérats de grains de ciment anhydres dans les pates
de ciment préparées pendant la premiere série d’expériences. (b) Image d'une section polie
d’une pate de ciment préparée lors des essais préliminaires. Les agglomérats formés pendant
le malaxage sont imperméables a la résine sous vide de par leur tres faible porosité. (¢) Image

type d'une pate de ciment hydratée obtenue en tamisant le ciment avant le malaxage, les
agglomérats de ciment disparaissent.

foncée que celle du reste de la pate de ciment apparaissent a l'intérieur de la pate. Un
échantillon des pates de ciment obtenues est prélevé, imprégné sous vide par une résine
fluorescente et poli pour analyse au microscope électronique. La figure 2.4 (b) montre qu’il
s’agit d’agglomérats de grains de ciment imperméables a la résine sous vide de par leur tres
faible porosité. Pour éviter la formation de ces agglomérats, nous procédons au tamisage de
la poudre de ciment avant son utilisation au tamis de 250 pm. Cette opération permet de

désagglomérer la poudre de ciment et d’obtenir des pates de ciment homogenes (figure 2.4
(c))-

Les pates obtenues sont versées dans des flacons en plastique hermétiques de 0,5 1. Les flacons
contenant les pates de ciment a rapports E/C égaux a 0,3 ou 0,5 sont vibrés pendant 30
secondes a une fréquence de 50 Hz et une amplitude comprise entre 0,05 et 0,64 mm afin de

limiter la présence de bulles d’air dans les pates de ciment. Les flacons a rapport E/C égal a
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0,7 ne sont pas vibrés car une ségrégation importante de la pate de ciment a été observée lors
d’essais préliminaires. Les flacons sont ensuite mis en rotation pendant 1 jour afin d’éviter
toute ségrégation ou ressuage des pates de ciment et d’homogénéiser le mélange en continu
pendant la prise. Les pates de ciment obtenues sont conservées pendant 3 mois en flacons

fermés dans une chambre climatique a 20 °C.

Vérification de I'homogénéité des pates de ciment

Une suspension de ciment anhydre dans l'eau peut ségréger a cause d'une différence im-
portante de masse volumique entre ces deux constituants. Un malaxage inefficace ou une
ségrégation de la pate pendant la prise peuvent induire un gradient de concentration du
ciment dans les flacons fermés. Afin de vérifier que les pates fabriquées au laboratoire sont
homogenes, nous avons prélevé trois échantillons de pate de ciment en haut, au milieu et
en bas d'un flacon de pate de ciment durcie pour chaque rapport F/C' comme décrit sur
la figure 2.5. Les échantillons prélevés sont de forme cubique d’environ 1 cm de coté. Ces
échantillons sont ensuite analysés au porosimetre a intrusion de mercure. Les résultats de
cette mesure de porosité sont présentés dans le tableau 2.3. Un faible écart-type entre les
porosités mesurées est observé (< 1,7 %). Ceci montre ’homogénéité des pates de ciment

préparées.

FIGURE 2.5. — Schéma illustrant le lieu de prélevement des échantillons des pates de ciment
durcies pour analyse au porosimetre a intrusion de mercure.
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TABLE 2.3. — Mesures de porosité au mercure d’échantillons prélevés du haut, milieu et bas
des flacons de pate de ciment. L’écart-type est calculé sur la base des 3 mesures.

E/C Haut (%) Milieu (%) Bas (%) Ecart-type (%)

0,3 13,39 13,44 12,70 0,42
0,5 24,58 24,73 21,75 1,68
0,7 33,10 34,60 34,29 0,80

Concassage et préparation des sables de pate de ciment (SPC)

Les pates de ciment démoulées sont réduites en blocs a I'aide d'une scie hydraulique afin
de faciliter le concassage (figure 2.6 (a)). Les blocs de pate de ciment sont séchés a 60 °C
et concassés a ’aide d’un concasseur a machoires. On procede a un concassage préliminaire
avec une ouverture de 9 mm. A l'issue de cette étape, le refus au tamis de 4 mm est concassé
pendant un deuxiéme concassage avec une ouverture des machoires de 4 mm. L’opération
est renouvelée tant que le refus & 4 mm est supérieur a environ 1 % de la masse initiale. Le
sable ainsi obtenu est immergé dans 1’eau pendant 7 jours afin de compléter 'hydratation
des phases anhydres rendues accessibles a 'eau apres concassage (figure 2.6 (b)), puis il est
tamisé sous eau au tamis de 63 pm. Enfin, le sable est séché a 60 °C avant chaque essai
(figure 2.6 (c)). Cette température est choisie afin d’éviter la fissuration des pates de ciment
et la déshydratation d’hydrates comme I'Ettringite (Nael-Redolfi, 2016).

(a) (b) (c)

FIGURE 2.6. — Etapes de préparation du sable de pate de ciment (SPC). (a) Les pates de
ciment sont réduites en blocs par une scie hydraulique. (b) Le sable concassé est immergé
dans 'eau pendant 7 jours afin de compléter son hydratation. (c¢) Sable concassé obtenu
apres séchage.

Le méme protocole de concassage est adopté pour les 3 pates de ciment de rapports E/C
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différents. La figure 2.7 montre les courbes granulométriques des SPC récupérés. Elles sont
similaires et semblent dépendre principalement du protocole de concassage. La granulométrie

des sables obtenus s’étend entre 63 pm et 4 mm avec un diametre médian autour de 2 mm.
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FIGURE 2.7. — Granulométrie des SPC obtenus a l'issue du concassage ainsi que celle du
sable naturel et du sable naturel recomposé.

2.3.4. Sable naturel

Un sable calcaire concassé de Tournai est utilisé pour préparer des mortiers de sable “non-
absorbant”. Son absorption d’apres la fiche technique du producteur est égale a 1,02 % selon
la norme NF EN 1097-6. Sa densité absolue est 2,56 g/cm® (selon NF EN 1097-6). La figure
2.7 présente la courbe granulométrique mesurée sur ce sable (courbe SN). Afin de comparer
les mortiers de sable naturel et de sables recyclés modeles, le sable naturel est recomposé
afin de lui donner la méme courbe granulométrique que le sable recyclé modele préparé au
laboratoire (courbe SNR). Dans toutes les expériences menées avec sable naturel, on travaille

avec le sable naturel recomposé.

2.4. Caractéristiques des sables modeles

Dans cette partie, la porosité des sables de pate de ciment (SPC) utilisés est caractérisée.

Les techniques de mesure utilisées pour chaque type de caractérisation sont décrites.
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2.4.1. Absorption d’eau selon la norme NF EN 1097-6
Protocole de mesure d’absorption normalisée des gravillons

La masse volumique et le coefficient d’absorption d’eau des gravillons de pate de ciment sont
déterminés par 'essai décrit dans la norme NF EN 1097-6. En fait, la norme NF EN 1097-6
permet de mesurer avec précision ’absorption dans le cas des gravillons. Néanmoins, les
incertitudes sur la mesure d’absorption augmentent lorsque la taille des particules diminue
(Le et al., 2016). Ceci est du a la formation d’agglomérats de grains de sable qui rendent
difficile la détection de I’état saturé surface seche. Le principe de cet essai est présenté dans
la partie 1.3.1. Le coefficient d’absorption W Agyy,, la masse volumique réelle p,4 et la porosité

sont déterminés a 'aide des relations :

W gy, = 100221 (2.9)
my
my
= e : 2.10
Prd = P o ) (2.10)
Porosité = Pralt — T : (2.11)

Pw my

avec p. : masse volumique de 'eau a 20 °C; my : masse de la prise d’essai saturée-surface-
seche ; ms : masse d’un pycnometre contenant les granulats immergés dans I’'eau pendant 24
heures et ’eau ; m3 : masse du pycnometre rempli d’eau uniquement ; m, : masse de la prise

d’essai séchée a ’étuve.

Mesure d’absorption des gravillons selon la norme NF EN 1097-6

Afin de mesurer I'absorption de nos SPC selon la norme NF EN 1097-6, un lot de gravillons
de pate de ciment est préparé. Pour cela, le protocole de concassage est adapté pour obtenir
des gravillons de pate de ciment de taille comprise entre 4 et 10 mm a partir des blocs de pate
de ciment. Nous supposons que I’absorption de la fraction sable (63 pm/4 mm) de chaque
pate de ciment est égale a celle de la fraction grossiere (4/10 mm) avec un rapport E/C
identique. Cette hypothese se base sur les considérations suivantes. D’abord, les particules
de taille supérieure a 100 um sont représentatives de la porosité du matériau (Zhang et al.,
2010) et la fraction de particules de taille inférieure a 100 pm est inférieure a 3 %. Par ailleurs,

nous avons montré dans la partie 2.3.3 que les pates de ciment préparées sont homogenes.

61



2.4. Caractéristiques des sables modeles

Pour ces raisons, I'absorption d’eau de chaque SPC est prise égale a celle mesurée sur la
fraction grossiere. Le tableau 2.4 présente les résultats de mesure d’absorption, de porosité

et de masse volumique réelle des gravillons de pate de ciment.

TABLE 2.4. — Mesures d’absorption (W Asyy,), de porosité et de masse volume réelle séchée a
I'étuve (p,q) des gravillons de pate de ciment de rapports E/C égaux a 0,3, 0,5 et 0,7 selon
la norme NF EN 1097-6. Les écarts types des moyennes de 3 mesures sur des échantillons de
chaque rapport E/C sont présentés.

E/C WAy,  Porosité (%) pra(g/cm?)
03 120404 251405 1,92 +0,02
05 239402 374402 157 4001
0,7 35,6 £0,7 47,1 £0,5 1,32 £0,02

2.4.2. Microstructure par microscopie électronique a balayage

Des échantillons de pate de ciment avec différents rapports £/C sont analysés au micro-
scope électronique a balayage (MEB) afin d’étudier leurs microstructures. Des échantillons
de mortier sont également prélevés et analysés au MEB afin d’étudier la zone d’interface
entre sable de pate de ciment et nouvelle pate de ciment, i.e. la région de la pate de ciment
autour des granulats perturbée par la présence des granulats (Scrivener et al., 2004). L’ob-
jectif des observations sur mortier est de relier les observations macroscopiques concernant le
transfert d’eau entre des granulats recyclés modeles initialement secs et une pate de ciment
fraiche a la microstructure de la zone d’interface. Pour cela, le MEB HITACHI S-4300SE/N

est utilisé.

Préparation des sections polies

Prélevement des échantillons

Des échantillons cubiques des pates de ciment durcies d’environ 1 cm de coté sont prélevés
a ’aide d’une scie hydraulique pour 'observation de la microstructure des sables de pate de

ciment.

Des observations sur mortier sont également menées. A cet effet, des échantillons cylindriques
(D =2,5cm, H=2cm) sont prélevés du mortier C3D, coulés dans des moules et conservés
dans des sacs en plastique bien scellés a 20 °C. Ces échantillons sont testés a 1’age de 2

jours. Pour arréter I’hydratation des échantillons et permettre ’observation a 2 jours, les
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échantillons sont immergés dans 200 ml d’acetone pendant 7 jours + 15 minutes dans des

flacons fermés.

La préparation des sections polies passe par plusieurs étapes. Dans un premier temps, les
échantillons bruts sont imprégnés. Ensuite, un polissage grossier suivi d’un polissage fin sont

mis en place. Enfin les sections polies sont métallisées.
Imprégnation

Apres un séchage a 60 °C, les échantillons sont imprégnés de résine H2020, Huntsman sous
vide (pression entre 100 et 200 mbar) pour faciliter le polissage a venir. Une unité de volume

de la résine injectée comprend 10 g de résine, 3 g de durcisseur et 0,0019 g de fluorescéine.

Polissage grossier

L’exces de résine durcie a la surface de ’échantillon est enlevé délicatement par polissage a
l'aide d'un disque diamanté Grit 80 (Struers MD systems). L’échantillon est ensuite poli a
l'aide de papiers abrasifs Grit 220/600 pendant une durée maximale de 30 secondes a 150
tours/minutes en appliquant une charge de 25 N. Puis, un polissage a une finesse de 1200
grits est mis en ceuvre dans les mémes conditions en prolongeant le polissage a 1 minute.
L’échantillon est poli manuellement avec un mélange abrasif de poudre de carbure de Silicium
et d’ethanol (800 grit) sur une plaque de verre dépolie. L’objectif de cette derniere étape est
d’éliminer les rugosités de surface et d’obtenir une surface parfaitement plane qui soit préte

pour le polissage fin.
Polissage fin

Cette étape vise a obtenir une microstructure sans rayures ni trous de polissage qui per-
turberaient la caractérisation au MEB. L’échantillon est poli a 'aide de disques abrasifs
(MD Dacs) couverts de pate diamantée en utilisant le protocole suivant : 30 a 45 minutes
de polissage a 6 pm a 30 tours/minute, 30 minutes de polissage a 3 pm a 40 tours/minute
et 30 minutes de polissage a 1 pm a une vitesse de 60 tours/minute. Entre chaque étape,
du lubrifiant & base d’alcool (Struers DP Brown), des brosses et du coton sont utilisés pour

nettoyer la surface du disque et de I’échantillon poli.

Mise en liaison conductrice et métallisation

Une liaison conductrice entre la surface de I’échantillon et la chambre du MEB est réalisée par
dépot d'une couche métallique a la surface de 1’échantillon. L’objectif de cette opération est
de rendre la surface de I’échantillon conductrice et capable d’évacuer les électrons en exces.
Le risque de perturbation de I'image par accumulation des charges est ainsi évité. Dans nos

travaux, du carbone est évaporé a partir d’'un filament chauffé dans un vide poussé. Les
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atomes de carbone ainsi déposés sur 1’échantillon forment une couche conductrice de 10 a 30

nanometres.

Observation de la microstructure des pates de ciment

La figure 2.8 montre une comparaison des microstructures des pates de ciment durcies obte-
nues par microscope électronique a balayage en mode électrons rétrodiffusés. Chaque image
balaie une surface de 320 x 240 pm? avec une résolution optique de 0,25 pm? par pixel. Sa-
chant que l'intensité des niveaux de gris est proportionnelle au numéro atomique, les grains
anhydres résiduels et les pores peuvent étre identifiés sur les images comme indiqué sur la
figure 2.8. Cette figure montre que lorsque le rapport E/C augmente, la proportion des
grains anhydres diminue. Ceci est dii a une diminution de la concentration du ciment et
a une augmentation de la fraction volumique d’eau entrainant une augmentation du degré

d’hydratation de la pate.

FIGURE 2.8. — Images MEB en mode BSE des pates de ciment a rapports £/C égaux a 0,3
(gauche), 0,5 (milieu) et 0,7 (droite). Les pointes des fleches blanches indiquent des grains
anhydres résiduels (zones claires). Les pointes des fleches noires indiquent la porosité (zones
foncées).

Parallelement, on remarque que les images obtenues sont plus sombres lorsque le rapport
E/C augmente. Ceci est la conséquence d'une augmentation de la porosité avec le rapport
E/C'. Des histogrammes de niveaux de gris typiques de chaque pate de ciment sont présentés
sur la figure 2.9. On distingue globalement 2 pics. Pour les 3 pates de ciment, un grand pic
existe entre les niveau de gris 100 et 150. Pour SPC3 et SPC5, un pic plus petit, centré sur
200 est observé. L'intensité de ce pic diminue lorsque le rapport F/C' de la pate augmente,
ce qui traduit une diminution de la concentration en grains de ciment anhydres. Le deuxieme
pic a gauche, entre 100 et 150, représente les pores et les hydrates. Ce pic se déplace vers la
gauche lorsque le rapport E/C' de la pate de ciment augmente. Ceci est cohérent avec une
augmentation de la porosité avec le rapport £/C. Enfin, le MEB ne permet pas de distinguer

de facon nette les pores et les hydrates.
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FIGURE 2.9. — Histogrammes de niveaux de gris des pates de ciment a rapports E/C' égaux
a 0,3, 0,5 et 0,7.

2.4.3. Porosité par intrusion de mercure
Principe

La porosimetrie par intrusion de mercure consiste a introduire du mercure liquide sous
pression dans la porosité d’un échantillon. Comme le mercure est un fluide non mouillant, il
est nécessaire d’appliquer une pression croissante afin de le faire pénétrer dans une porosité
de plus en plus fine. Le résultat brut d’'une expérience est la variation du volume de mercure
injecté en fonction de la pression appliquée. En supposant que les pores ont une forme
cylindrique de diametre D, la relation entre pression d’injection et diametre des pores est
donnée par la loi de Laplace selon laquelle la pression requise pour introduire le mercure (P)

est inversement proportionnelle au diametre des pores (D) :

D = —4~cosf/ P, (2.12)

ou 7 est la tension superficielle du mercure dans le vide (0,485 N/m), 6 'angle de contact
entre le mercure et 1’échantillon pris égal a 130°. Une distribution de taille de pores de

I’échantillon testé est finalement obtenue.
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Mode opératoire

Un porosimetre type AutoPore IV 9500 (MICROMERITICS) est utilisé (figure 2.10 (a)).
Des échantillons cubiques de pate de ciment prélevés en haut, au milieu et au bas de flacons
de chaque rapport F/C, comme décrit sur la figure 2.5, sont analysés. Chaque échantillon
est pré-séché a 60 °C avant son introduction dans la cellule appelée pénétrometre. Le
pénétrometre est scellé avec une graisse haute pression et placé dans le port basse pression,
ou I’échantillon est dégazé pour éliminer I'air et I’humidité. Le mercure est ensuite introduit
dans la cellule a basse pression. La pression est augmentée progressivement pas a pas. A
chaque pas de pression, le volume de mercure injecté est mesuré apres stabilisation en sui-
vant la position du ménisque dans la tige. Une représentation schématique du pénétrometre
est présentée sur la figure 2.10 (b). La pression d’injection du mercure varie dans notre cas
entre 0 et 228 MPa. Cet intervalle de variation de la pression permet d’explorer une gamme

de diametres de pores comprise entre 5 nm et 400 pm.

index de tige
mercure capillaire

pression
d’injection
(b)
FIGURE 2.10. — (a) Porosimetre a intrusion de mercure utilisé. (b) Représentation

schématique du pénétrometre.

Résultats des mesures sur les sables modeéles

Le tableau 2.5 donne la porosité et la masse volumique réelle py g mesurées par porosimetrie
a intrusion de mercure. Les échantillons testés sont présentés dans la partie 2.3.3. Comme
prévu, la porosité des pates de ciment augmente avec le rapport F/C tandis que la masse
volumique réelle diminue avec la porosité. Les courbes différentielles du volume de mercure
injecté en fonction de la taille des pores des pates de ciment a différents rapports E/C' sont

présentées sur la figure 2.11.
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Cette figure permet de comparer la distribution de taille de pores des différentes pates de ci-
ment. L’aire sous chaque courbe reflete le volume de mercure injecté dans la porosité. Comme
prévu, ce volume augmente avec le rapport £/C de la pate. Ceci montre un accroissement
de la porosité accessible au mercure avec le rapport E/C'. Les résultats des mesures mettent
également en évidence une distribution de taille de pores plus large pour les pates de ciment
ayant un rapport £/C plus grand. On remarque par exemple que les proportions des pores
de taille supérieure a 0,1 pm sont égales a 4 %, 27 % et 37 % pour les pates de ciment de
rapports E/C égaux a 0,3, 0,5 et 0,7 respectivement. Notons que le pic d’'intrusion a 1 pm
apparait seulement pour la pate de ciment a rapport F/C égal a 0,7. Ce pic est attribué a

I'intrusion de mercure dans des pores capillaires larges connectés a la surface de 1’échantillon.

E/C  Porosité (%) puc (g/cm?)
03 132404 1,94 40,03
0,5 23,7 £1.,7 1,568 +£0,01
0,7 34,0 £0,8 1,33 £0,01

TABLE 2.5. — Porosité et masse volumique réelle des pates de ciment a rapports E/C' égaux
a 0,3, 0,5 et 0,7, obtenues par porosimétrie a intrusion de mercure. Les écarts-type associés
aux valeurs moyennes sont calculés sur la base de 3 échantillons analysés par rapport E/C,
prélevés en haut, au milieu et au bas du flacon comme décrit sur la figure 2.5.
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FIGURE 2.11. — Distributions de taille de pores des pates de ciment a rapports E/C égaux
a 0,3, 0,5 et 0,7 mesurées par porosimetrie a intrusion de mercure.
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2.5. Compositions des mortiers et protocoles

expérimentaux

Dans cette partie, nous détaillons les formulations des mortiers préparés pour étudier le
transfert d’eau vers les sables de pate de ciment (SPC) a rapports £/C égaux a 0,3, 0,5 et
0,7 initialement secs, nommés respectivement SPC3, SPC5H et SPC7, immergés dans une pate
de filler ou de ciment. Deux mortiers de référence contenant du sable naturel initialement
sec et une pate de filler ou de ciment sont également préparés afin d’étudier la maniabilité
de mortier de sable naturel non-absorbant. Les protocoles expérimentaux utilisés dans cette

étude sont ensuite présentés.

2.5.1. Compositions et préparation des mortiers

Le tableau 2.6 présente les compositions des deux séries de mortiers préparées. La premiere
série inclut les mortiers de filler et de sables de pate de ciment ou de sable naturel non
absorbant. La deuxieme série est composée des mortiers de ciment et de sables de pate de
ciment ou sable naturel. I’appellation des mortiers fait référence a la nature de la pate (filler
ou ciment), au rapport E/C du sable de pate de ciment, a I’état de saturation initial du
sable et a la quantité d’eau efficace. Par exemple, F3D est un mortier de filler constitué de
sable SPC3 a l'état sec; CND correspond au mortier de ciment contenant le sable naturel
recomposé a 1’état initialement sec et C5540 est un mortier de ciment constitué de sable

SPC5 a I'état saturé et une quantité d’eau efficace égale & (Eefrn+0,4W Asgpmisec).

La préparation des mortiers comporte plusieurs étapes. Les SPC issus du processus de concas-
sage sont quartés pour obtenir des échantillons de sable de granulométries toutes similaires
a celle du lot initial (figure 2.7). Dans chacune des deux séries, la masse de filler (ou ciment),
le volume de sable et la quantité d’eau efficace théorique sont gardés constants dans tous les
mortiers. Comme la porosité du sable de pate de ciment augmente avec son rapport E/C),
la masse de sable incorporée dans le mélange est réduite lorsque le rapport E/C du sable
augmente de maniere a garder le méme volume réel de sable (solide+pores intragranulaires).
Les masses de filler, ciment et eau efficace théorique sont fixées par des essais préliminaires de
maniere a ce que les mortiers ne montrent pas de ségrégation ni de ressuage durant la durée
de l'essai et que le diametre d’étalement mesuré a 6 minutes soit entre 20 et 30 cm. Pour
chaque série, les masses de SPC sec (mg.), de filler ou ciment (F/C) et d’eau de gachage

(Emiz) sont calculées comme suit :
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2. Protocoles et caractérisation des matériauxr utilisés

TABLE 2.6. — Composition des mortiers des séries I et Il préparées pour étudier le transfert
d’eau entre SPC et pate de filler ou de ciment. mg.. est la masse seche du sable, F/C
correspond a la masse du filler ou ciment, E.;,, correspond a l'eau efficace théorique, AE
correspond a l'eau de sur-saturation, F,,;, correspond a la masse d’eau introduite dans le
mélange sous forme d’eau de gachage et Fgpc a la teneur en eau des SPC a I'état initial.
L’appellation des mortiers fait référence a la nature de la pate (F pour filler et C pour
ciment), le rapport £/C du SPC et la quantité d’eau de sursaturation AE. Par exemple,
F3D correspond a un mortier de filler contenant SPC3 a 1’état sec et C5520 correspond a un
mortier de ciment contenant SPC5H a I’état saturé et une quantité d’eau de sur-saturation
égale a AW = 0, 2W AggpMgee

msec(g) F/C Eeff,th(g) AE(g) Emiz (g) ES’PC’(g)

F3D 650 689 324 84 408 0
F3S 650 689 324 0 324 84
F3510 650 689 324 8 332 84
F3520 650 689 324 16 340 84
F3530 650 689 324 25 349 84
F3S40 650 689 324 33 357 84
F3850 650 689 324 42 366 84
F5D 529 689 324 126 450 0
F58 529 689 324 0 324 126
F5510 529 689 324 12 336 126

Série 1 F5520 529 689 324 25 349 126
F5530 529 689 324 38 362 126
F5S40 529 689 324 50 374 126
F5850 529 689 324 63 387 126
F7D 447 689 324 159 483 0
F78 447 689 324 0 324 159
F7510 447 689 324 16 340 159
F7520 447 689 324 32 356 159
F7530 447 689 324 47 371 159
F7540 447 689 324 63 387 159
F7850 447 689 324 79 403 159
FND 866 689 324 9 333 0
C5D 529 647 369 126 495 0
C58 529 647 369 0 369 126
C5S10 529 647 369 12 381 126

Série 11 C5520 529 647 369 25 394 126
C5S30 529 647 369 38 407 126
C5540 529 647 369 50 419 126
C5S50 529 647 369 63 432 126
C3D 650 647 369 84 453 0
C38 650 647 369 0 369 84
C7D 447 647 369 159 527 0
C78 447 647 369 0 369 159
CND 866 647 369 9 378 0

Msec = VSPC = CST,(E, (213)
Prd
F/C = cste, (2.14)
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SPC pré-saturés :
Eriz = eff,th + AE, (215)

SPC initialement secs :
Eriz = ef f,th + WA24hmsec ) (216)

ou prq est la masse volumique réelle pré-séchée a 'étuve des SPC modeles mesurée selon
la norme NF EN 1097-6 (Tableau 2.4), Vspc est le volume réel de sable de pate de ciment
(solide+pores).

2.5.2. Mode de pré-saturation des SPC
Pré-saturation des SPC

L’objectif de la pré-saturation des granulats recyclés modeles est d’amener le matériau a un
état de saturation proche de son absorption dans I’eau a 24 heures de sorte a pouvoir négliger
le transfert d’eau vers sa porosité a 1 heure et demie dans une pate. Cette durée (90 minutes)
correspond a la durée de I’essai de suivi de maniabilité du mortier a 1’état frais. Les SPC sont
pré-saturés dans des flacons en plastique hermétiques avec une quantité d’eau égale a leur
masse seéche multipliée par le coefficient d’absorption augmenté de 5 % (mgee(W Aggn +5%))
pendant 7 jours. Cette procédure est résumée sur la figure 2.12. Chaque flacon est tourné 20

fois autour de son axe au moins une fois tous les 2 jours afin d’homogénéiser le mélange (Le

et al., 2016).

Eau | Y
Pré-saturation en flacon !
fermé pendant 7 jours

SPC J

Rotation du flacon 20
fois chaque 2 jours

FIGURE 2.12. — Procédure de pré-saturation des sables de pate de ciment (SPC).
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Mesure de la quantité d’eau piégée par les sables pré-saturés.

A Tissue de la pré-saturation, des agrégats de SPC sont formés a cause des forces capillaires
entre les grains de sable de la fraction fine (figure 2.13). La porosité intergranulaire de
ces agrégats piege une partie de I'eau de pré-saturation dans les ponts capillaires. Afin de
s’assurer que la quantité d’eau piégée dans la porosité des SPC a l'issue de la pré-saturation
est proche de 'absorption normalisée W Asypmie., une mesure d’absorption d’eau par les

sables pré-saturés est effectuée.

Une prise d’essai de chaque SPC est préparée. Les sables SPC3 et SPC7 ont une courbe gra-
nulométrique identique a celle présentée sur la figure 2.7. La granulométrie initiale du sable
SPC5 récupéré a lissue du concassage est coupée a 2 mm pour garder uniquement la fraction
(2/4 mm). Cet échantillon est prévu pour s’assurer que 'eau de pré-saturation parvient a
s’infiltrer dans la porosité des grains les plus grossiers. En plus, la mesure d’absorption sur
des particules grossieres (2/4 mm) est beaucoup plus précise que sur le sable complet (63
pm/4 mm). La figure 2.13 montre les sables SPC3, SPC5 et SPC7 issus du protocole de
pré-saturation. Un agrégat de taille importante s’est formé dans le fond du flacon contenant
SPC3. La formation de cet agrégat peut étre due a une homogénéisation insuffisante pour
cet échantillon spécifique. Cette situation n’a pas été rencontrée lors de la pré-saturation des
échantillons qui ont servis a la préparation des mortiers testés. Les agrégats formés au sein
du SPC7 pré-saturé sont de volume moins important et bien répartis sur tout 1’échantillon.

Le sable SPC5 pré-saturé parait homogene.

FIGURE 2.13. — Images des sable SPC3 (a), SPC5 (b) et SPCT7 (c) issus directement du
protocole de pré-saturation (avant séchage).

La quantité d’eau piégée par les sables SPCH et SPC7 est mesurée avec la méthode IFST-
TAR N°78 et selon la norme NF EN 1097-6 respectivement. Les résultats de ces mesures
sont présentés sur le tableau 2.7. L’eau piégée par les SPC pré-saturés est tres proche de
I’absorption W Asy,. On déduit que le protocole de pré-saturation est fiable a condition que

le mélange contenu dans le flacon fermé soit bien homogénéisé.
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TABLE 2.7. — Comparaison de la quantité d’eau absorbée par les SPC pré-saturés a 1’absorp-
tion normalisée.

Type de sable W Agun (%) W Azjs(%)
SPC5 tamisé a 2 mm 23,9 23,7
SPC7 35,6 34,0

2.5.3. Protocole et programme expérimental de suivi de la maniabilité

Le cone décrit dans la méthode du mortier de béton équivalent est utilisé (cone MBE)
(Schwartzentruber and Catherine, 2000) pour effectuer les mesures d’étalement (D,;, = 5
cm, Dypar = 10 ecm, Hy = 15 cm, voir figure 2.14 (a)). Ce moule est placé sur une plaque en
plexiglass horizontale. La surface interne du moule et la surface de la plaque sont légerement
humidifiées avant chaque essai. Les mortiers sont suffisamment fluides pour étre mis en place
sans compactage. La surface du cone est arasée pour enlever tout surplus. Ensuite, a I'instant
de mesure, le moule est soulevé verticalement et relativement lentement (environ 2 s) pour
éviter les effets d’inertie sur I'arrét d’écoulement (Roussel and Coussot, 2005). Une photo du
mortier étalé est prise par une caméra placée a sa verticale et analysée avec le logiciel ImageJ
pour mesurer I'étalement. La surface du mortier étalé S,, est mesurée. Le rayon d’étalement

est égal au rayon du disque équivalent R., = (S,,/m)%° (figure 2.14 (b)).

Caméra —_— /A\

FIGURE 2.14. — (a) Géométrie du cone utilisé pour les mesures d’étalement et positionne-
ment de la caméra. (b) La surface du mortier étalé est mesurée avec ImagelJ et le diametre
correspondant est déduit.

Le diametre d’étalement des mortiers est mesuré a 6, 15, 30, 45, 60, 75 et 90 minutes apres

le début du malaxage. Le temps de mise en place du mortier dans le cone est 1 minute
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30 secondes. Une fois ’étalement mesuré, le mortier est soigneusement récupéré et reversé
dans le bol du malaxeur puis couvert d’'un film plastique jusqu’a la prochaine mesure pour
minimiser les pertes d’eau par évaporation. Les mortiers sont mélangés pendant 4 minutes
avant chaque mesure d’étalement. Une vitesse de malaxage lente est adoptée pendant toute
la durée du malaxage (62 tours/minute) pour minimiser le risque d’abrasion des SPC. La
procédure de malaxage est présentée sur la figure 2.15. Dans cette procédure, le sable est

versé dans une pate pré-mélangée (poudre+eau). L'essai d’étalement est répété 3 fois sur les

| | | |
\ \ \ \

Filler ou ciment+ +SPC Malaxage Malaxage Malaxage (120 s)
Eau (60 s) (305s) (30s) manuel
(305)

Vitesse lente Vitesse lente

FIGURE 2.15. — Procédure de malaxage des mortiers

mortiers : F3D, F3S, F5D, F5S, F7D, F7S, C5D, C5S, FND, CND et une seule fois sur le
reste des mortiers présentés sur le tableau 2.6. Tous les tests sont menés dans une chambre
climatique a 20 °C. Les matériaux et outils utilisés pendant le test sont conservés dans la

chambre climatique au moins un jour avant le test.

2.6. Conclusion

Dans ce chapitre, le protocole mis au point pour étudier le transfert d’eau entre un sable de
béton recyclé modele et une pate de filler ou de ciment fraiche est présenté. Ce protocole est
basé sur 'hypothese que 'étalement d’un mortier contenant un sable recyclé (sec ou saturé)
dépend uniquement de la quantité d’eau efficace lorsque le squelette granulaire ainsi que les

conditions de malaxage et de vieillissement restent inchangés.

Ensuite, le protocole de préparation des sables recyclés modeles est détaillé. 3 sables de
pates de ciment (SPC) sont préparés en concassant 3 pates de ciment de rapports E/C
égaux a 0,3, 0,5 et 0,7. Ces sables sont nommés respectivement SPC3, SPC5 et SPC7. La
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porosité de ces sables est caractérisée par mesure d’absorption selon la norme NF EN 1097-
6, par porosimétrie par intrusion de mercure et par microscopie électronique a balayage.
Globalement, on voit que la porosité des sables recyclés modeles augmente lorsque leur
rapport E/C augmente alors que la masse volumique réelle des sables recyclés diminue
lorsque le rapport E/C augmente. Par ailleurs, la porosité des pates de ciment devient plus

fine lorsque le rapport E/C diminue.

Ces sables sont incorporés soit a I’état sec ou a I’état saturé dans des mortiers de filler ou de
ciment. Les mortiers préparés sont utilisés afin d’étudier la cinétique de transfert d’eau vers
la porosité des SPC initialement secs immergés dans une pate de filler ou de ciment a 'aide
du protocole expérimental établi. Les protocoles de préparation des échantillons de SPC secs
ou pré-saturés sont détaillés. Les compositions des mortiers de SPC et pate de filler ou de
ciment sont présentées. Enfin, les protocoles de malaxage et de suivi de la maniabilité des

mortiers préparés sont décrits.
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Chapitre

Transfert d’eau entre sable recyclé
modele et pate de filler ou de ciment

fraiche

Les résultats du protocole établi pour suivre les transferts d’eau entre un sable de
pate de ciment et une pate fraiche sont présentés. L’influence de 1’eau efficace sur
la mesure d’étalement est examinée. Ensuite, la méthode de calcul de la quantité
d’eau transférée vers la porosité du sable initialement sec est présentée. Enfin,
les résultats de suivi du transfert d’eau vers la porosité des SPC sont présentés
et discutés a la lumiere des caractéristiques de la porosité des sables recyclés et
des observations microstructurales préliminaires de la zone de transition entre

les SPC et la nouvelle pate de ciment.
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3. Transfert d’eau entre sable recyclé modéle et pate de filler ou de ciment
fraiche

3.1. Influence de la morphologie des grains et de I'eau

efficace sur I’étalement

Dans cette partie, 'impact de la morphologie des grains et de ’eau efficace sur 1’étalement
sont étudiés. L’étalement du mortier de sable naturel est comparé aux étalements des mortiers
de SPC saturés et une méme quantité d’eau efficace. Ensuite, 'influence de 1'eau efficace sur

I’étalement est décrite par un modele empirique.

3.1.1. Comparaison des étalements de mortiers contenant sable
naturel (SN) et sable de pate de ciment (SPC)

La figure 3.1 compare I'étalement de mortiers de filler (a) et de ciment (b) contenant du sable
naturel recomposé initialement sec et des SPC a I’état saturé. On rappelle que les mortiers
de filler (FND, F3S, F5S et F7S) ont des masses de filler, volumes et granularités de sable
identiques. F3S, F5S et F7S ont une quantité d’eau efficace égale a 324 g, tres proche de
celle du mortier de sable naturel (333 g) en raison de la faible absorption du sable naturel
(1,02 %). Pareillement, les mortiers de ciment (CND, C3S, C5S et C7S) ont des masses de
ciment, volumes et granularités de sable identiques. La quantité d’eau efficace de C3S, C5S
et CTS est égale a 369 g contre 378 g pour CND.
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FIGURE 3.1. — Comparaison des étalements de mortiers de filler (a) et de ciment (b) fabriqués
avec sables naturels et sables recyclés modeles a I'état saturé

Ainsi, les mortiers de chaque type (filler ou ciment) difféerent principalement sur la forme

et I'état de surface du sable incorporé. On remarque une différence considérable entre
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3.1. Influence de la morphologie des grains et de 1’eau efficace sur ’étalement

I’étalement du mortier fabriqué avec sable naturel et I’étalement des mortiers fabriqués avec
sables recyclés quelle que soit la nature de la pate. La différence d’étalement est due a la
différence de forme et de rugosité de surface entre le sable naturel et les sables de pate de
ciment. Les résultats indiquent une géométrie des grains plus anguleuse et un état de surface
plus rugueux pour les sables recyclés que pour le sable naturel. La forme et I'aspect des
grains de sable a un effet significatif sur le comportement a 1’état frais. Par ailleurs, une
faible différence entre les étalements des mortiers fabriqués avec SPC saturés indique que la
rugosité de surface des SPC concassés ne dépend pas du rapport £/C de la pate. Ceci est

en accord avec les résultats de (Wang and Diamond, 2001).

3.1.2. Influence de I'état de saturation et de la porosité des SPC sur
I’étalement des mortiers de filler

La figure 3.2 (gauche) montre la variation du diametre d’étalement au cours du temps des
mortiers de SPC de la série I congus a eau totale constante. La référence de temps (t=0)
correspond a l'instant du premier contact de ’eau avec la poudre de filler. Le graphe montre
une diminution du diametre d’étalement au cours du temps pour tous les mortiers. Comme

la pate de filler est inerte vis-a-vis de ’eau, on peut exclure tout role de la chimie sur la
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FIGURE 3.2. — Evolution temporelle du diametre d’étalement des mortiers préparés avec
SPC secs ou saturés et une quantité d’eau totale identique Eefs4, + W Assnmspe (gauche).
Comparaison des diametres d’étalement des mortiers préparés avec SPC secs et saturés a
6 minutes. Ici, les barres d’erreur correspondent aux écarts types calculés sur 3 répétitions
(droite).
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diminution de I'étalement. Par ailleurs, étant donné que les mortiers sont systématiquement
re-malaxés pour une durée de 4 minutes avant chaque mesure d’étalement, on suppose
également négligeable toute restructuration qui pourrait se produire pendant la phase de
repos, puisque le malaxage doit ramener le mortier a son état “non structuré”. Ainsi, se-
lon ces considérations, 1’étalement des mortiers de sables saturés devrait étre constant au
cours du temps. Sa diminution au cours du temps peut étre attribuée aux pertes d’eau par

évaporation ou aux manipulations du mortier au cours de l’essai.

La figure 3.2 (gauche) montre également que quel que soit le type de SPC, I’étalement du
mortier contenant le sable modele saturé est inférieur a I’étalement du mortier de méme com-
position contenant le sable modele a 1’état sec. Sachant que les compositions des mortiers
fabriqués avec SPC a 1’état sec ou saturé ainsi que leurs histoires de malaxage et de vieillis-
sement sont identiques, une différence de diametre d’étalement entre ces deux mortiers a la
méme échéance de mesure peut étre uniquement expliquée par une différence d’eau efficace.
Dans le mortier contenant le SPC a 1’état sec, 'eau efficace est composée initialement d’eau
efficace théorique et d’eau d’absorption. Or, dans le mortier contenant les granulats saturés,
I’eau efficace est égale a 1’eau efficace théorique, ’eau d’absorption est piégée dans la porosité
interne des SPC et ne contribue pas a la fluidité des mortiers. Des le premier contact du
SPC initialement sec avec la pate de filler fraiche, I'eau d’absorption migre par capillarité
de la pate de filler vers la porosité interne des granulats. Ceci entraine une diminution du
volume et de la fluidité de la pate des mortiers qui se traduit par une diminution du rayon

d’étalement.

Le fait que le diametre d’étalement des mortiers fabriqués avec SPC secs reste toujours
supérieur a celui des mortiers de méme composition fabriqués avec SPC pré-saturé nous
permet de déduire que les SPC initialement secs n’atteignent pas la saturation méme apres
90 minutes d’'immersion dans la pate de filler et méme pour SPC7 dont la porosité a l'eau
est la plus élevée (47 %). Un résultat similaire a été mis en évidence dans (Le et al., 2016) ou
des mesures d’étalement a 5 minutes sont effectuées sur des mortiers contenant des granulats

recyclés industriels (W Agy, = 7,3%) a 1'état sec ou a 1'état saturé.

Supposons qu'un sable de pate de ciment initialement sec devient saturé a un instant ¢
donné. Le diametre d’étalement du mortier fabriqué avec SPC initialement sec et celui du
méme mortier fabriqué avec SPC saturé devraient étre égaux. La figure 3.2 (droite) montre
qu’a 6 minutes les mortiers F3S, F5S et F7S ont a peu pres le méme diametre d’étalement.
En revanche, les diametres d’étalement de F3D, F5D et F7D montrent une tendance a la
baisse lorsque le rapport E/C du SPC augmente. En plus, on remarque que les diametres
d’étalement des mortiers fabriqués avec SPCT initialement sec ou pré-saturé a 6 minutes sont

déja tres proches. La différence entre les diametres d’étalement des mortiers fabriqués avec
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3.1. Influence de la morphologie des grains et de 1’eau efficace sur ’étalement

SPC secs ou saturés diminue lorsque le rapport E/C des SPC augmente, ce qui suggere une
cinétique de transfert d’eau d’autant plus rapide que le rapport E/C des SPC est grand.
Ceci peut étre expliqué par deux effets. Premierement, la porosité des SPC est d’autant
plus connectée que le rapport E/C des SPC est grand (Bentz and Bentz, 2000). On peut
imaginer que le transfert d’eau par capillarité vers la porosité des SPC devient plus facile
lorsque la porosité est plus connectée. Une augmentation du degré de saturation a 6 minutes
avec le rapport F/C peut étre expliqué également par la loi de Washburn (équation (1.2)).
Cette loi montre que la vitesse d’ascension capillaire augmente lorsque le diametre du tube
capillaire augmente. Or, d’apres les distributions de tailles de pores obtenues par porosimetrie
a intrusion de mercure (figure 2.11), la taille des pores des SPC augmente avec leur rapport
E/C. Ainsi, on peut s’attendre a une cinétique d’absorption d’eau plus rapide pour les SPC
ayant les rapports E/C' les plus grands, en accord avec les comparaisons d’étalement de la
figure 3.2 (droite).

3.1.3. Impact de la quantité d’eau efficace sur la mesure d’étalement

des mortiers de filler fabriqués avec SPC saturés

La figure 3.3 montre I'évolution temporelle du diametre d’étalement des mortiers de filler
contenant les SPC pré-saturés et différentes quantités d’eau efficace. Il faut noter que tous
les mortiers contiennent un méme volume de SPC d’une méme granularité et une méme
masse de filler. En outre, a chaque instant de mesure, les différents mortiers ont la méme
histoire de malaxage et de vieillissement. De cette maniere, le seul parametre variable a une
échéance donnée est l'eau efficace. En supposant que les granulats pré-saturés échangent
une quantité d’eau négligeable avec la pate pendant le malaxage, le diametre d’étalement
devrait augmenter avec ’eau efficace. Prenons I'exemple des mortiers F5D, F5510 et F5S30
a 6 minutes, le diametre d’étalement de F5D (27,45 cm) est compris entre les diametres
d’étalement de F5S10 (25,47 cm) et F5S30 (28,75 ¢cm). Sachant que le diametre d’étalement
augmente avec l'eau efficace, on déduit un encadrement de 'eau efficace du mortier F5D

(inconnue) par I'eau efficace des mortiers F5510 et F5S30 (connues). On peut écrire :
Eeff(F5510) < Eeff<F5D) < Eeff(FE)S?)O) . (31)
Connaissant la quantité d’eau efficace de F5510 et F5530, égales & Ecrfy, + 0, 1W Agypmigec

et Eerpan + 0, 3W Aggpmise. respectivement, nous déduisons un encadrement de I'eau efficace
du mortier F5D :
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Eeff,th + 0, 1WA24hmsec < Eeff<F5D) < Eeff,th -+ 0, 3WA24hmsec . (32)

On rappelle qu’on fait I’hypothese que 1’eau perdue par tous les mortiers est la méme a une
échéance fixée, en particulier celle des mortiers F5D, F5510 et F5S30. On déduit I'encadre-
ment suivant de I'eau piégée dans la porosité du sable SPC5 initialement sec contenu dans

le mortier F5D connaissant son eau totale :

0, 7WA24hmsec < Eabs(SPO5) < 0, 9WA24hmsec . (33)
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FIGURE 3.3. - Evolution temporelle du diametre d’étalement des mortiers de filler contenant
SPC3 (a), SPC5 (b) et SPCT7 (c) pré-saturés et différentes quantités d’eau efficace

Le degré de saturation, i.e. ratio de la porosité remplie d’eau et la porosité totale mesurée
selon la norme NF EN 1097-6, du sable SPC5 initialement sec est compris entre 70 % et 90
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%. De méme, le degré de saturation est inférieur a 50 % pour le sable SPC3 & 6 minutes
alors qu’il est compris entre 90 % et 100 % pour le sable SPC7. Une augmentation du degré

de saturation a 6 minutes avec la porosité du SPC se confirme.

3.2. Transfert d’eau entre SPC initialement secs et pate
de filler

3.2.1. Relation empirique entre eau efficace et diametre d’étalement
des mortiers de sable saturé

Dans la partie précédente 3.1.3, nous avons exploité les étalements des mortiers fabriqués
avec SPC pré-saturés et différentes quantités d’eau efficace a 6 minutes afin de déduire
un encadrement de l'eau efficace d’'un mortier contenant un meéme échantillon de SPC a
I’état initialement sec a la méme échéance. Or, on rappelle qu’on s’intéresse a une esti-
mation quantitative de la quantité d’eau piégée par les sables initialement secs. Celle-ci
nécessite 'établissement d'une corrélation entre diametre d’étalement et eau efficace des
mortiers fabriqués avec les sables saturés. La figure 3.4 présente la variation du logarithme
du diametre d’étalement des mortiers fabriqués avec SPC pré-saturés en fonction de I'eau
efficace a différentes échéances de mesure. Cette figure montre que le logarithme du diametre
d’étalement (In(D)) varie linéairement avec le rapport E.rs/F dans la gamme de rapports

d’eau efficace/filler étudiés (R? compris entre 0,93 et 0,96). On peut donc écrire :

ln(D) = a(Eeff/F) +b, (34)

a et b sont les coefficients de la droite de régression linéaire donnés sur la figure 3.4. 1l
est a noter que le modele exponentiel adopté ne décrit par la faible variation du diametre
d’étalement sur la gamme 0,57-0,59 correspondant aux rapports E.r¢/F les plus élevés. Ceci
a été observé par (Gonzalez-Taboada et al., 2017) ou les propriétés rhéologiques de bétons
auto-placants ont été étudiées en fonction du rapport E.rs/C. Les résultats ont montré une

variation plus lente des propriétés rhéologiques du béton pour des rapports E.;¢/C élevés.

Par ailleurs, il est intéressant de souligner que les variations de In(D) en fonction du rapport
E.rs/F des différents sables de pate de ciment (SPC) tombent sur la méme courbe (figure
3.4). Le rapport E. ¢/ F est donc bien le seul parametre qui controle la rhéologie des mortiers

fabriqués avec sables pré-saturés et différentes quantités d’eau efficace a une échéance donnée.
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pour des mortiers fabriqués avec SPC saturés.
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Ceci peut étre expliqué par le fait que les SPC sont incorporés dans les différents mortiers a
I’état saturé avec les méme volumes et granularités. Ainsi, les mortiers “voient” les sables pré-
saturés ayant différents rapports F/C' comme un squelette granulaire identique. Rappelons
que les différents SPC sont issus du méme protocole de concassage. On peut déduire que
celui-ci conditionne la forme et 1’état de surface des grains de sable de pate de ciment a
différents rapports E/C.

3.2.2. Calcul indirect de la quantité d’eau piégée par les SPC
initialement secs immergés dans une pate de filler

La mesure d’étalement des mortiers préparés avec des échantillons identiques de sable pré-
saturé et différentes quantités d’eau efficace permet d’établir une relation empirique entre
diametre d’étalement et eau efficace (équation (3.4)). Connaissant les parametres a et b de
cette équation et le diametre d’étalement des mortiers fabriqués avec sables secs a chaque
échéance de mesure, la quantité d’eau efficace des mortiers fabriqués avec SPC initialement
secs peut étre déduite. La teneur en eau piégée par la porosité du SPC initialement sec Fgpc

s’écrit :

Espc = Eor — Eepp = Fior — w - (3.5)
Le couple de parametres (a,b) dépend du squelette granulaire et de I’échéance de mesure.
Or, comme les courbes de variation “E.ss/F, In(D)” se superposent, le couple (a,b) est
identique pour les mortiers fabriqués avec différents SPC au méme instant ¢. Par ailleurs, en
calculant la moyenne des parametres “a” a chaque échéance de mesure ainsi que la moyenne
des parametres “b”, on observe que les valeurs moyennes sont incluses dans l'intervalle de
confiance de chaque couple (a,b). On en déduit que les courbes de variation “ Etalement -
E.;r/S 7 sont indépendantes du temps dans notre cas. Ceci confirme que le remalaxage des
mortiers a chaque échéance permet d’éliminer la structuration du mortier pendant la phase

de repos et le ramene dans un état qui ne dépend que de la quantité d’eau efficace.

La figure 3.5 (a) montre I’évolution temporelle de la teneur en eau piégée dans la porosité
des SPC initialement secs. Comme prévu, la teneur en eau piégée par les SPC reste inférieure
a I'absorption W Asyy,. Ceci peut étre expliqué par la faible perméabilité de la pate de filler
fraiche entourant les SPC. Une occlusion des pores des SPC par des grains de filler est
également possible car la taille de pores des SPC varie entre 5 nm et 3 pm alors que la taille
des grains de filler varie entre 0,4 et 40 ym. Les barres d’erreur représentent les intervalles de

confiance a 95 %. L’analyse statistique des intervalles de confiance montre que les variations
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de la quantité d’eau piégée par les SPC n’est pas significative entre 6 et 90 minutes. Ainsi, le
transfert d’eau vers la porosité des SPC est tres rapide avant 6 minutes puis se reste stable

au cours de toute la durée de 'essai.
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FIGURE 3.5. — (a) Evolution temporelle de la teneur en eau des SPC immergés dans une
pate de filler. (b) Evolution temporelle du degré de saturation des SPC immergés dans une
pate de filler.
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La figure 3.5 (b) montre que le degré de saturation augmente lorsque le rapport E/C' des
SPC augmente. Ceci est en accord avec nos remarques préliminaires. Le degré de saturation
reste inférieur a 100 % pour tous les SPC. Ainsi, on en déduit que la compensation de
I’absorption d’eau par les GBR initialement secs par ajout d’une quantité d’eau égale a leur
absorption normalisée entraine un surplus d’eau dans la matrice cimentaire. Ce surplus est
du a la réduction de I’absorption d’eau par les SPC dans une pate de filler par rapport a celle
dans 'eau (W Aayp,). Nos résultats montrent que cette réduction est d’autant plus grande que
le rapport E/C des SPC est faible. En effet, les transferts d’eau entre granulats de béton
recyclés industriels et pate de ciment devraient étre encore plus lents que les transferts
d’eau dans nos matériaux modeles a cause de la porosité plus fine de la pate adhérente aux
granulats de béton recyclés industriels par rapport aux granulats modeles a rapport E/C
égal a 0,7. Actuellement, les batiments en cours de démolition ont un rapport F/C de I'ordre
de 0,5. Par ailleurs, la carbonatation participe a la densification des granulats recyclés par
diminution de la taille des pores en surface des GBR. Ces phénomenes ralentissent davantage
le transfert d’eau entre les granulats de béton recyclés et une pate de ciment fraiche. Les
degrés de saturation attendus pour les granulats industriels immergés dans une pate de
ciment devraient étre inférieurs au degré de saturation atteint par le SPC7 dans la pate de
filler, c’est-a-dire 87 %.

3.3. Suivi du transfert d’eau d’une pate de ciment fraiche

vers un SPC initialement sec

La figure 3.6 montre 1’évolution temporelle de I'étalement des mortiers de ciment congus a
eau totale constante. Comme pour les mortiers de filler, chaque type de SPC est utilisé soit
a ’état sec soit a I’état saturé dans deux mortiers contenant une méme quantité de ciment.
On rappelle que tous les sables ont la méme granularité et a priori la méme morphologie.
L’eau totale contenue dans les deux mortiers est identique. Pour le mortier fabriqué avec
sable sec, 'eau efficace et I'eau d’absorption sont ajoutées dans le mélange a ¢t = 0. Or,
pour le mortier fabriqué avec sable saturé, la pate contient initialement uniquement l'eau
efficace. L’eau d’absorption est piégée initialement dans la porosité des SPC pré-saturés et
ne contribue pas a la fluidité du mélange. On voit bien que, comme pour les mortiers de filler,
I’étalement du mortier fabriqué avec sable sec est toujours supérieur a I’étalement du mortier
fabriqué avec sable saturé. Par ailleurs, a ¢ = 6 minutes, la différence entre ’étalement des
mortiers fabriqués avec sables secs (C3D, C5D et C7D) et les mortiers fabriqués avec les
mémes sables a I'état saturé (C3S, C5S et CTS respectivement) augmente lorsque le rapport
E/C du sable diminue. Cette différence est égale a 9,00 cm, 4,08 cm et 1,73 cm pour les
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mortiers C3D, C5D et C7D. Sachant que les diametres d’étalement des mortiers fabriqués
avec sables saturés sont tres proches, on déduit que le taux de transfert d’eau vers la porosité
des SPC augmente lorsque leur porosité augmente. Ceci est en accord avec les résultats de

suivi d’absorption dans une pate de filler.
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FIGURE 3.6. — Evolution temporelle du diametre d’étalement des mortiers de ciment conte-
nant SPC les secs ou saturés et une quantité d’eau totale identique Eesfs, + W AgapMisee.

La méthode suivie précédemment (partie 3.2.2) pour étudier le transfert d’eau entre des SPC
et une pate de filler est appliquée pour étudier le transfert d’eau entre le sable SPC5 et une
pate de ciment. Dans la figure 3.7 de gauche, nous représentons ’évolution temporelle du
diametre d’étalement des mortiers de SPCH et de pate de ciment. De méme que pour les
mortiers de filler, on constate que I’étalement diminue avec le temps pour tous les mortiers.
La figure 3.7 (droite) montre la variation du diametre d’étalement en fonction du rapport
E.¢s/C pour les mortiers fabriqués avec SPC5 pré-saturé. On voit que le logarithme du rayon
d’étalement (In(D)) varie linéairement avec la quantité d’eau efficace E. sy sur la gamme de
(Eepp/C) étudiés (R? entre 0,93 et 0,99) (figure 3.7 (droite)). Une analyse statistique montre
que les coordonnées de la droite ajustant la variation de In(D) en fonction du rapport E.sr/C
ne dépendent pas du temps. Cette relation empirique linéaire “In(D) - E.;;/C” peut étre
utilisée, comme précédemment, pour calculer la quantité d’eau transférée de la pate de ciment

vers la porosité interne du sable SPC5.

La figure 3.8 présente la cinétique de transfert d’eau vers le sable SPC5 initialement sec

immergé dans une pate de ciment. En comparant cette cinétique a celle mesurée pour une
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pate de filler, on remarque que les deux courbes ont des évolutions tres similaires. A6
minutes, la teneur en eau piégée par le sable SPC5 atteint 19 % puis reste constante sur

toute la durée de l'essai. Les barres d’erreur représentent les intervalles de confiance a 95 %.
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Des résultats comparables ont été obtenus par Nael-Redolfi (2016) qui a étudié par résonance
magnétique du proton I’absorption d’eau par un sable de pate de ciment (4/5 mm) a rapport
E/C égal a 0,5 (W Aoy, = 21,5%) immergé dans une pate de filler ou une pate de ciment. Les
pates de filler et de ciment ont un rapport eau/solide initial égal & 0,5. Le suivi du transfert
d’eau par RMN révele que le sable atteint son degré de saturation maximal a 9 minutes a
peu pres. Le degré de saturation plateau est égal a 65% et 60% lorsque le sable est immergé
dans une pate de filler ou dans une pate de ciment respectivement. Pour nos matériaux, les
degrés de saturation atteints par le sable SPC5 sont égaux a 70% et 72% lorsque le sable est
immergé dans une pate de filler ou une pate de ciment respectivement. On remarque que les
degrés de saturation sont légerement plus élevés dans notre cas. Ceci peut étre expliqué par
la granulométrie plus fine du sable SPC5 (63 pm/ 4 mm) comparée a celle du sable de pate
de ciment a rapport £/C égal a 0,5 étudié par RMN.

3.4. Observations préliminaires de la zone d’interface entre

sable de pate de ciment et nouvelle pate de ciment

La microstructure de la zone d’interface entre le sable SPC3 initialement sec et la nouvelle
pate de ciment est étudiée avec un microscope électronique a balayage en mode électrons
rétrodiffusés équipé d’une sonde EDS. A partir des images des sections polies, on peut distin-
guer les anhydres, les hydrates et la porosité. Les images obtenues a la sonde EDS fournissent
une cartographie des phases du ciment sur la méme zone analysée par le MEB. La figure
3.9 montre la microstructure de la zone d’interface entre SPC3 initialement sec et la pate de
ciment (mortier C3D). Deux grains de sable de pate de ciment peuvent étre distingués (1 et

2). Les cartographies montrent la présence d’une région de Portlandite riche en Calcium et

faible en Silicium sur les surface des granulats de SPC3. La cartographie du Silicium permet
de calculer une épaisseur de Portlandite comprise entre 10 et 30 um sur la surface des grains.
Il faut garder a l'esprit que I’épaisseur de la couche de Portlandite mesurée sur les images
2D surestime 1’épaisseur réelle de la couche de Portlandite mesurée perpendiculairement aux

agrégats dans la microstructure 3D (Scrivener et al., 2004).

La précipitation de Portlandite dans cet espace produit une couche moins poreuse sur la
surface externe des sables de pate de ciment et peut étre responsable de la réduction de
I’absorption dans une pate de ciment en comparaison avec celle dans 'eau. L'impact de la
formation d’un film de Portlandite sur la périphérie des grains sur ’absorption a été étudié
par (Nael-Redolfi, 2016) a des temps plus courts en utilisant la résonance magnétique du

proton. Dans cette étude, 'absorption d’eau par un sable de pate de ciment a rapport E/C
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égal a 0,5 immergé dans une solution de Ca(OH ), a été étudié. Cette solution modélise la
solution interstitielle de la pate de ciment. Ils trouvent que lorsque la concentration d’hy-
droxyde de calcium est proche de sa solubilité dans 1'eau (1,73 g/1 a 20 °C), I'absorption des
agrégats testés immergés dans la solution synthétique est proche de celle mesurée dans une
pate de ciment, confirmant ainsi le role de la précipitation de Portlandite dans la réduction

de 'absorption dans une pate de ciment par rapport a celle dans I'eau.

FIGURE 3.9. — Image au microscope électronique a balayage en mode électrons rétrodiffusés
(gauche) et micro-analyse a la sonde EDS des éléments Calcium (milieu) et Silicium (droite)
de la zone d’interface entre sable SPC3 et une nouvelle pate de ciment. Deux grains de SPC3
appelés 1 et 2 peuvent étre distingués. Les images ont la méme échelle et couvrent une méme
zone.

Néanmoins, nos tests d’étalement ont également montré une diminution de I’absorption dans
une pate de filler par rapport a celle dans 1’eau pure. Comme la pate de filler est inerte,
la réduction de I’absorption ne peut pas étre expliquée par des effets chimiques comme
précédemment. Dans ce cas, on peut s’attendre a ce que les grains de filler, entrainés par les
forces capillaires induites par la porosité des SPC vers la périphérie des grains, diminuent la
perméabilité de la pate de filler autour des SPC et la quantité d’eau transférée vers la porosité
par la suite. Comme il n’est pas possible d’effectuer des images MEB sur des échantillons de
mortiers de pate de filler, on vérifie cette hypothese sur des mortiers de pate de ciment vu

que le filler et le ciment ont des granularités similaires.

La figure 3.10 montre une image MEB d'un échantillon du mortier C3D. Une région plus
concentrée en grains de ciment anhydres est entourée en jaune. Des cristaux d’hydroxyde de
Calcium encapsulent les grains anhydres de la nouvelle pate de ciment pres de la surface.
Néanmoins, une telle concentration de grains n’est pas observée sur la surface de tous les
grains de sable. Une analyse plus poussée est nécessaire pour quantifier I'effet de la taille des

grains autour de la surface des granulats recyclés.
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3. Transfert d’eau entre sable recyclé modéle et pate de filler ou de ciment
fraiche

F1GURE 3.10. — Image au microscope électronique a balayage dune section polie de mortier
de sable SPC3 initialement sec immergé dans une pate de ciment.

3.5. Vérification des hypotheéses initiales

Nous vérifions les hypotheses émises dans la partie 2.2. Pour rappel, pour pouvoir calculer
I'eau piégée par la porosité des SPC, on suppose que les SPC pré-saturés échangent une
quantité d’eau négligeable avec la pate de ciment ou de filler fraiche. On suppose également
que les pertes d’eau a une échéance donnée sont identiques quel que soit le sable considéré

et ne dépendent que du protocole expérimental choisi.

Pour vérifier que les sables saturés échangent une quantité d’eau négligeable avec la pate en-
vironnante, on considere ’évolution temporelle de I’étalement du mortier de référence conte-
nant le sable naturel non-absorbant. Ce sable échange une quantité d’eau négligeable avec
la pate de filler. La figure 3.11 (a) présente ’évolution temporelle du diametre d’étalement
normalisé par le diametre d’étalement mesuré a 6 minutes des mortiers de filler fabriqués
avec sable naturel (FND) et les sables pré-saturés SPC3 (F3S), SPC5 (F5S) et SPCT (EF7S).
Les différences entre les étalements normalisés de ces mortiers sont de l'ordre de grandeur
des erreurs sur la mesure d’étalement sauf pour le mortier F3S a partir 75 minutes. On peut
déduire que le sable saturé échange une quantité d’eau négligeable avec la pate de filler.
Aussi, les pertes d’eau a une échéance donnée sont identiques quel que soit le type de sable.
Toutefois, ’écart entre ’étalement normalisé du mortier F3S et ’étalement normalisé du
mortier FND a partir de 75 minutes suggere un relargage d’eau du sable SPC3 pré-saturé

vers la pate de filler a cette échéance. Or, le sable SPC3 a la porosité la plus fine : I'eau piégée
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dans sa porosité est retenue par des forces capillaires plus élevées que celles engendrées par
la porosité des sables SPC5, SPC7. De ce fait, la possibilité de relargage d’eau du sable SPC3
pré-saturé a partir de 75 minutes est écartée. L’écart observé est peut étre du a un artefact

expérimental.

La figure 3.11 (b) montre I’évolution temporelle du diametre d’étalement adimensionné par
le diametre d’étalement a 6 minutes des mortiers de ciment : CND, C3S, C5S, C7S. On
constate que les courbes de variation du diametre adimensionné se superposent sur toute la
durée de 'essai. Ceci confirme que les sables saturés se comportent comme des sables non-
absorbants ayant les mémes caractéristiques morphologiques que les sables recyclés étudiés.
Par ailleurs, comme pour les mortiers de filler, les pertes d’eau sont similaires quel que soit
le sable étudié.
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FIGURE 3.11. — (a) Evolution temporelle du diametre d’étalement D adimensionné par

I'étalement initial (D/D;) des mortiers de filler fabriqués avec sable naturel (FND) et SPC
pré-saturés avec une méme quantité d’eau efficace (F3S,F5SF7S). (b) Evolution temporelle
de I'étalement adimensionné des mortiers C3S, C5S, C7S et CND.

Sachant que la diminution de 1’étalement des mortiers fabriqués avec sable saturé est due
uniquement aux pertes d’eau, quelles qu’en soit les origines (évaporation ou pertes entrainées
par les manipulations du mortier), nous avons utilisé les courbes de diminution de I’étalement
des mortiers de filler avec sables saturés (F3S, F5S, F7S) et la relation empirique entre
étalement et eau efficace établie a 6 minutes empiriquement afin de quantifier les pertes
d’eau au cours du temps. En effet, a 6 minutes, on peut raisonnablement supposer que les
pertes d’eau sont négligeables. Ainsi, on calcule I'eau efficace des mortiers de sable saturé a
chaque échéance selon la relation :
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In(D) — b
By = FD(T) (3.6)

L’équation 3.6 nous permet de calculer a chaque échéance la quantité d’eau efficace des mor-
tiers F3S, F5S et F7S et déduire la perte d’eau. La figure 3.12 montre 1’évolution temporelle
de I'eau totale perdue par les mortiers F3S, F5S et F7S en pourcentage de I'eau efficace de
chaque mortier. On remarque que les différences entre les quantités d’eau perdues a chaque a
échéance sont de I'ordre de grandeur des erreurs sur les mesures d’étalement. Ainsi, I'erreur
commise sur l'estimation de la quantité d’eau transférée suite a une différence de perte d’eau

dans les mortiers est du méme ordre de grandeur des erreurs sur ’estimation de ’eau piégée.
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FIGURE 3.12. — Pertes d’eau totales au cours des expériences calculées sur 