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Résumeé

Le présent travail vise a étudier I’influence du phénomeéne d’hystérésis sur les transferts de
chaleur et d’humidité dans les matériaux de construction. Afin d’y parvenir, on décrit d’abord
la microstructure des matériaux a 1’échelle microscopique, dans le but de mieux appréhender
leur comportement a 1’échelle macroscopique. Par la suite, des simulations numériques des
transferts couplés de chaleur et d’humidité seront menées, prenant en compte la microstructure
et la morphologie réelles des matériaux a travers des volumes 3D reconstruits.

Plusieurs techniques d’imagerie ont été utilisées afin d’obtenir une description fine de la
microstructure du béton de polystyrene et des différentes phases qui le composent. Le matériau
a été scanné au micro-tomographe a rayons X pour obtenir les reconstructions 3D du volume
réel, qui ont montré son hétérogénéité microstructurale complexe. Ensuite, une campagne de
caractérisation expérimentale macroscopique du matériau a été réalisée. Elle inclut la
détermination des propriétés physiques et hygrothermiques du matériau, ainsi que I’impact de
son état hydrique et thermique sur ces mémes propriétés. Le béton de polystyréne montre
d’excellentes performances en ce qui concerne 1’isolation thermique et le stockage de chaleur.
Des expérimentations ont été mises en place dans le but de mieux appréhender les transferts
d’humidité dans le matériau soumis a des sollicitations cycliques, et un suivi d’humidité relative
a I’intérieur des échantillons sera assuré grace aux instruments adaptés.

Un modéle de transferts couplés de chaleur et d’humidité a été élaboré, prenant en compte
I’effet de I’hystérésis et incluant ainsi son historique hydrique. Les résultats des simulations ont
été confrontés aux relevés expérimentaux et ont montré une bonne adéquation en comparaison
avec des modeles qui ne prennent pas en compte 1’hystérésis.
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Abstract

The present work aims to study the influence of the sorption hysteresis phenomenon on heat
and moisture transfer in building materials. In order to achieve this, we first describe the
microstructure of materials, which will allow a better understanding of their behavior at the
macroscopic scale. Subsequently, numerical simulations of the coupled heat and mass transfers
will be conducted, taking into account the real microstructure of the materials using X-rays
reconstructed 3D volumes.

Several imaging techniques have been used to obtain a fine description of the microstructure of
polystyrene concrete and its different phases. The 3D reconstructions of the actual volume were
obtained using X-rays micro-tomography, which showed its complex microstructural
heterogeneity. Afterwards, we carried out a campaign of macroscopic experimental
characterization of the material. It included the determination of the physical and hygrothermal
properties of the polystyrene concrete, as well as the impact of temperature and relative
humidity on these same properties. Polystyrene concrete shows excellent performance in
thermal insulation and heat storage. Later, experiments have been set up in order to better
understand the moisture transfer in samples subjected to cyclic stresses, in order to highlight
the sorption hysteresis effect.

A model of coupled heat and moisture transfers has been developed, taking into account the
effect of hysteresis and thus including the hydric history of the material. The results of the
simulations were compared with the experimental ones and showed a good match.
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Introduction générale

Actuellement, les ressources naturelles connaissent une surexploitation dans le secteur du
batiment. De plus, ce secteur est responsable en grande partie des émissions a effet de serre et
de la consommation énergétique mondiale. Il est donc devenu courant de chercher a réduire les
dépenses énergétiques et 1’épuisement des ressources, dans le but de protéger I’environnement
dans le cadre d’un développement durable. D’autre part, les nouvelles réglementations
imposent une meilleure résistance a 1’humidité des matériaux constituant les parois des
batiments, ce qui a résulté en un intérét accru a 1’étude des mécanismes de transferts couplés de
chaleur et d’humidité au sein des matériaux poreux. En effet, I’humidité a une influence non
négligeable sur la durabilité des constructions, et représente une des causes majeures de leurs
dégradations. Elle influence également les performances énergétiques réelles des batiments et
augmente les écarts entre les mesures et les résultats de simulations numériques. La réponse a
cette problématique est nécessaire pour une prédiction plus précise des comportements
hygrothermiques des batiments, et une meilleure évaluation de leur durabilité.

En outre, le choix des matériaux utilisés est crucial, car ceux-ci jouent un réle important dans
la réussite d’un projet a haute qualité environnementale. Ces derniers doivent pallier a la
surexploitation des ressources naturelles en plus d’aider au respect de 1’environnement.
L’intérét s’est vite porté vers les matériaux alternatifs, a base de granulats et de déchets recyclés,
qui représentent une solution aux problématiques précédentes. En effet, la substitution de
matériaux cimentaires par d’autres matériaux alternatifs contribue a la réduction d’émission de
gaz a effet de serre ainsi qu’a la diminution de I’énergie nécessaire a leur production. De plus,
I’utilisation des déchets recyclés empéche leur rejet dans la nature et diminue ainsi la pollution
de I’environnement. Le béton de polystyréne est un matériau léger ou les agrégats ont été
remplacés par du polystyréne expansé recyclé. 1l présente, en plus des avantages cités
précédemment, d’excellentes propriétés d’isolation thermique et acoustique qui améliore le
confort des usagers. Toutefois, c’est un matériau peu connu et ses propriétés ne sont pas
largement disponibles dans les bases de données. Il a quand méme démontré de bonnes
propriétés thermiques, une bonne résistance a I’humidité, et une meilleure durabilité.

De nombreux modeles de transferts couplés de chaleur et d’humidité ont été développés dans
la littérature, afin de prédire le comportement thermo-hydrique des matériaux de construction
sous sollicitations climatiques. Les simulations numériques nécessitent néanmoins la
connaissance des propriétés hydriques et thermiques des matériaux utilisés, puisqu’ils
constituent leurs paramétres d’entrée.

Ce travail de these a pour but d’étudier et de modéliser le comportement hygrothermique du
béton de polystyréne utilisé dans les revétements ou les chapes de sol afin d’améliorer
I’isolation thermique et phonique des batiments. La modélisation devra prendre en compte
I’influence du phénomene d’hystérésis de sorption d’eau, responsable de 1’accumulation
d’humidité dans les matériaux poreux. Ceci permettra d’améliorer la prédiction des
performances énergétiques en plus des mécanismes de dégradation.

Le manuscrit est organisé en quatre chapitres. Le premier résume un état de 1’art concernant les
enjeux environnementaux liés au domaine du batiment et au développement durable, et plus



particulierement la consommation énergetique des batiments et les désordres liés a la présence
de I’humidité. Ce chapitre introduira ensuite les principales grandeurs caractéristiques
inhérentes a toute étude de transferts hygrothermiques, ainsi que les différents mécanismes mis
en jeu lors des transferts d’humidité dans les milieux poreux. Par la suite, les modéles couplant
les transferts de chaleur et d’humidité seront abordés, avant de passer au cceur de 1’étude, le
phénoméne d’hystérésis, en présentant les phénomenes qui le causent et les modéles de la
littérature qui le décrivent. Finalement, une présentation du matériau d’intérét et ses différentes
utilisations sera faite.

Le deuxiéme volet est dédié a la caractérisation de la microstructure du béton de polystyrene,
en utilisant des techniques d’imagerie non destructives récentes disponibles au Laboratoire de
Mécanique et de Technologie (LMT) a I’Ecole Normale Supérieure Paris-Saclay. L’intérét
principal de cette partie réside dans la détermination de la porosité avec précision, mais aussi
une meilleure compréhension de 1’interface entre le liant et les billes de polystyréne expansé.
La micro-tomographie a rayons X est d’abord utilisée pour reconstruire des volumes 3D de la
microstructure réelle du béton de polystyréne, et un post-traitement approprié est ensuite adopté
pour sélectionner un VVolume élémentaire Représentatif (VER) et obtenir la distribution de la
taille des pores. La microscopie électronique a balayage est également utilisée en vue d’étudier
I'interface ciment/polystyréne pour évaluer la présence d’adhérence ou de zone de transition
entre les phases. Finalement, 1’utilisation d’un microscope numérique permet 1’observation des
variations microstructurales du matériau sous sollicitations thermiques afin d’évaluer sa
sensibilité aux grandes températures.

Le troisieme chapitre est consacré a la caractérisation fine des propriétés physiques, thermiques
et hydriques du béton de polystyréne. Cette campagne expérimentale a été menée au
Laboratoire des Sciences de 1’Ingénieur a 1’université de La Rochelle, et elle a inclus la
détermination de la conductivité thermique, la chaleur spécifique, la perméabilité a la vapeur
d’eau, la surface spécifique, les isothermes d’adsorption et de désorption de vapeur d’eau et le
pouvoir de tampon hydrique. Ces propriétés représentent les différents parametres d'entrée des
modeles de transferts hygrothermiques, et une attention particuliere a été portée a leur évolution
en fonction de la température et de 1’état hydrique du matériau. Le phénoméne d’hystérésis
d’adsorption et de désorption de la vapeur d’eau va également étre mis en évidence de maniere
expérimentale, en soumettant le béton de polystyreéne a plusieurs cycles d’humidification et de
séchage. Ceci permettra d’introduire les courbes isothermes d’adsorption et de désorption
intermédiaires, qui peuvent étre modélisées avec deux modeles différents basés sur deux
théories différentes. Finalement, des simulations vont étre menées pour mettre en exergue
I’importance de la prise en compte de 1’état hydrique du matériau dans la détermination de ses
propriétés hygrothermiques.

Le dernier chapitre est consacré a 1’étude expérimentale et numérique du phénomene
d’hystérésis d’adsorption et de désorption de vapeur d’eau dans le béton de polystyrene. Ce
chapitre déecrit également I’expérimentation qui permet de suivre le phénoméne d hystérésis, a
’aide d’une métrologie qui donne acces aux distributions d’humidité relative et de température
dans les échantillons. Les expérimentations mises en place ont permis de mieux appréhender
les transferts d’humidité dans le matériau soumis a différentes conditions hygrométriques
cycliques. Des simulations numériques ont ensuite été menées a 1’aide d’un modéele de transferts
couplés de chaleur et d’humidité qui prend en compte le phénomeéne d’hystérésis, avant de
confronter les résultats numériques a ceux obtenus expérimentalement. Un modeéle de transferts



couplés de chaleur et d’humidité qui ne considere pas le phénomene d’hystérésis sera également
utilisé dans le but d’évaluer I’influence de la prise en compte de I’hystérésis et de montrer que
sa prise en compte permet de se rapprocher du comportement hygrothermique réel du matériau.



Chapitre 1 : Etat de I’art

Ce premier chapitre présente un état de 1’art concernant la consommation énergétique et plus
particulierement les désordres liés a la présence de I’humidité dans les batiments. Les
principales grandeurs caractéristiques inhérentes a toute étude de transferts hygrothermiques
seront présentées et définies, ainsi que les différents mécanismes mis en jeu. Par la suite, le
phénomene d’hystérésis d’adsorption et de désorption de vapeur d’eau sera défini, ainsi que les
phénomenes physiques qui le causent. Les modeéles de la littérature qui permettent de le prendre
en compte seront présentés, en plus des théories qui les justifient. Finalement, une bréve
présentation du matériau d’intérét et ses différentes utilisations sera faite.




1. Introduction

Actuellement, la consommation d’énergie mondiale continue a croitre et la demande ne cesse
d’augmenter. En effet, selon I’Agence Internationale de 1’Energie (AIE), la consommation
totale d’énergie est passée de 4244 MTOE (Million tons of oil equivalent) en 1971 a 9426
MTOE en 2014, soit plus du double [1].

D’une part, ’accroissement des besoins en énergie conduit indubitablement a la surexploitation
des ressources naturelles d’énergie et, d’autre part, il a pour conséquence d’amplifier les
phénomeénes qui contribuent a la pollution, par I’émission de gaz a effet de serre par exemple.
Cette derniére contribue considérablement a la hausse des températures a la surface de la terre
et a I’élévation du niveau moyen des mers.
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Figure 1-1 : Emissions de CO2 dans I’air en France en 2011 [2]

Plusieurs dispositifs réglementaires sont donc mis en place pour lutter contre le réchauffement
climatique, en France et a ’international. On peut citer les conférences sur le climat de Paris
(COP21 en 2015) et de Marrakech (COP22 en 2016), ou ont assisté presque 200 pays qui ont
signé une convention traduisant leur engagement pour la lutte mondiale contre le réchauffement
climatique afin de maintenir la hausse de température inférieure a 2°C d’ici I’année 2100 [3].
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Figure 1-2 : Consommation énergétique de chaque secteur [4]



Le secteur du batiment (résidentiel — tertiaire) pese pour 43% dans la consommation
énergétique finale francgaise, la part de chaque énergie consommée est 37% d’électricité, 32%
de gaz, 16% de pétrole et 15% d’énergies renouvelables [5]. La plus grande source de
consommation d’énergie dans les batiments vient du chauffage et de la climatisation. Ces
derniers représentent également un enjeu environnemental, ¢’est une source importante de rejets
qui peuvent altérer aussi bien la qualité de I’air que les conditions climatiques (81% des
émissions de CO- issues des résidences principales sont liées au chauffage). Des lois ont donc
été mises en place pour la rénovation compléte des logements anciens afin de réduire la
consommation énergétique des batiments et les émissions des gaz a effet de serre, en plus de
I’amélioration du confort des habitants.

Les parois et toitures des batiments sont le siege de transferts de chaleur, d’air et d’humidité.
Ces transferts influencent considérablement les ambiances climatiques intérieures, puisqu’ils
affectent la valeur de la température et de I’humidité relative a I’intérieur [6]. L’humidité est le
facteur principal ayant une action directe sur ’enveloppe des batiments, puisqu’un €Xces
d’humidité affecte sensiblement leurs performances énergétiques. C’est la cause majeure de
I’apparition de pathologies au niveau des parois et de dégradation des batiments. Une humidité
trop faible pourrait quant a elle causer des allergies et maladies respiratoires, et se traduit parfois
par un retrait dans le matériau, causant ainsi I’apparition de fissures [7].

Les désordres dans les batiments apparaissent a des teneurs en eau importantes dans les
matériaux poreux de construction. L’eau présente dans les pores peut provenir de 1’extérieur
des constructions a cause des pluies et neiges, des remontées capillaires ou des apports d’eau
de sources extérieures.

L’humidité peut endommager les batiments de plusieurs manicres. Le transfert d’humidité a
travers la paroi entraine la variation des propriétés thermo-hydriques et physiques des
matériaux. Ceci peut altérer ses performances puisque 1’eau dans les pores exerce des pressions
capillaires sur la matrice solide, fragilisant ainsi le matériau. De plus, I’air initialement présent
dans les pores (et considéré comme un bon isolant) est remplacé par de 1’eau (qui au contraire
est un bon conducteur), ce qui conduit a I’augmentation de la conductivité thermique et diminue
les capacités d’isolation de la paroi a cause des déperditions qui deviennent importantes.

L’humidité est également vectrice de certaines altérations, en étant transportée dans les pores.
Elle peut subir des transformations dynamiques et causer ainsi des dégradations par 1’action du
gel et du dégel [8]. De plus, I’humidité aide au transport d’agents agressifs tels que les chlorures
et les sulfates, qui pourraient causer la cristallisation des sels internes et exercer des contraintes
sur la matrice solide.

Certaines pathologies sont plus propices a se développer en milieu humide et dépendent
directement de 1’humidité relative présente. C’est le cas par exemple pour la corrosion des
aciers, I’apparition de moisissures ou bactéries, ou le développement fongique [9]. Ces derniers
engendrent plusieurs détériorations des constructions, et qui constituent un risque important sur
la sante des occupants en raison de la sédimentation et la propagation des agents pathogenes.
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Figure 1-3 : Niveau de développement des bactéries en fonction du taux d’humidité [10]

Les performances d’un batiment peuvent étre évaluées selon plusieurs critéres : le confort des
usagers, la consommation énergétique et la durabilité du batiment. L’étude des transferts

hygrothermiques dans les matériaux de construction est donc importante avant toute conception
d’un batiment, pour évaluer sa performance.

Le confort intérieur dépend de la qualité de I’air intérieur, qui elle-méme dépend fortement de
la température et I’humidité a I’intérieur du batiment [11,12]. Le confort intérieur est également
influencé par le taux d’occupation, la ventilation et les flux de chaleur et d’humidité a travers
les parois.

L’utilisation de matériaux régulateurs d’humidité (comme le béton de chanvre) peut donc
fortement améliorer les performances énergétiques des batiments [13,14]. En effet, la
conductivité thermique d’un matériau dépend significativement de sa teneur en eau, c’est donc

naturel que les matériaux qui régulent I’humidité impactent positivement la consommation en
énergie.
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Figure 1-4 : Evolution expérimentale et simulée de I’humidité relative

L’étude du comportement hygrothermique des matériaux de construction nécessite donc un
modéle couplant les transferts de chaleur et d’humidité en régime dynamique, communément
appelé « modéle HAM » (Heat, Air, and Moisture). Deés lors que les matériaux sont soumis a
de nombreux cycles d’humidité relative, il apparait nécessaire de décrire les phénomenes
d’hystérésis de sorption d’eau et de les prendre en compte dans 1’élaboration du modeéle de
transferts couplés de chaleur et de masse. En effet, négliger le phénomene d’hystérésis dans les



simulations numériques qui modélisent le comportement hydrique méne a des différences dans
la distribution de I’humidité relative a I’intérieur d’un matériau, comme on peut le voir dans les
deux graphes représentés sur la figure 1-4.

2. Grandeurs intrinseques

Un milieu poreux est composé d’une matrice solide et d’un ensemble de pores qui peuvent étre
occupés par un ou plusieurs fluides sous forme liquide ou gazeuse. La présence des vides rend
le milieu hétérogéne et anisotrope, et donc complexe.

On peut distinguer trois phases distinctes :

e La phase solide : La matrice solide du matériau supposée indéformable et composée
d’un réseau de pores ;

e Laphase liquide : L’eau contenue dans le réseau poral ;

e La phase gazeuse : Constituée d’air et de vapeur d’cau.

Ainsi, la description d’un matériau poreux nécessite d’abord la description des phases le
constituant et leurs proportions dans le milieu.

Matrice solide

Gaz

Figure 1-5 : Schéma d’un milieu poreux

Au niveau macroscopique, la description compléte d’un milieu poreux suppose donc la
description de chacune de ces phases et de leurs proportions relatives.

2.1.Porosité

La porosité est le parametre le plus connu et le plus utilisé pour caractériser un matériau poreux.
Toutefois, elle n’est pas toujours facile a obtenir avec précision. Elle est définie comme le
rapport entre les volumes des cavites Vv (phases liquide Vet gazeuse Vy) et le volume total Viot:

1)

_ Vy _V1+Vg

Viot Viot

Etant donné que les pores fermés n’interviennent pas dans les transferts de fluides dans les
matériaux poreux, on peut introduire la notion de porosité ouverte. C’est le rapport entre le
volume des pores accessibles uniquement Vacc et le volume total Viot.

— VG.CC (2)

Eouverte Vv
tot



La porosite fournit une indication quantitative sur les volumes des différentes phases présentes
dans le milieu, mais ne donne pas d’informations sur la taille des pores ou leur répartition
spatiale.

Les matériaux poreux possedent généralement des pores de tailles différentes. La distribution
de la taille des pores peut étre obtenue grace a des mesures expérimentales comme la
porosimétrie au mercure [15] (figure 1-6), ou estimée en exploitant les isothermes
d’adsorption/désorption par la méthode de Barrett, Joyner et Halenda [17].

La taille des pores permet de les classer en trois catégories différentes, selon « International
Union of Pure and Applied Chemistry » (IUPAC) [18] :

7

» Micropores : leur diamétre est inférieur & 2 nm
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Figure 1-6 : Distribution de la taille des pores de deux pdtes de ciment obtenues par intrusion de mercure [17]

2.2. Microstructure

La microstructure d’un matériau poreux est la propriété la plus complexe gouvernant les
transferts d’humidité et de chaleur. Les matériaux de construction présentent des
microstructures trés différentes selon leur type, car cette derniere est formée pendant
I’hydratation du ciment, et dépend donc du type de ciment utilisé, du rapport E/C, etc.

La formation de la microstructure dépend de plusieurs facteurs, tels que :

e La composition et granulométrie du ciment.

e [’environnement en température et humidité du matériau.
e Le rapport E/C.

e Laprésence d’adjuvants.

e La méthode et I’efficacité de consolidation.
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Figure 1-7 : Image MEB de la microstructure d’une pdte de ciment ordinaire [19]

La microstructure des matériaux poreux influence le phénoméne d’hystérésis d’adsorption et
de désorption de vapeur d’eau, puisqu’elle conditionne la forme des courbes isothermes
d’adsorption et de désorption. Le type et la taille des pores, la présence de granulats et le type
de liant utilisé déterminent tous la micromorphologie, et par la suite le type de boucle hystérésis
caractéristique du matériau.

La figure 1-8 montre que les courbes isothermes d’adsorption et de désorption arborent une
boucle hystérésis de forme différente selon la microstructure du matériau. Les matériaux
caractérisés par une distribution étroite de Mésopores ne montrent I’hystérésis qu’aux humidités
relatives élevées, et I’amplitude de la boucle d’hystérésis est trés élevée. Les matériaux
composés de Mésopores interconnectés montrent une hystérésis a des humidités relatives plus
faibles, caractérisée par une grande amplitude aussi. Les microstructures composés d’agrégats
ou de feuillets sont toutes deux caractérisées par une faible amplitude de I’hystérésis, mais une
teneur en eau a saturation différente, plus élevée dans le cas du matériau qui forme des agrégats.
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Figure 1-8 : Type d’hystérésis selon la microstructure du matériau d’étude
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2.3.Volume élémentaire représentatif

L’échelle d’observation est un aspect important dans la modélisation du comportement des
matériaux et la prédiction de leurs propriétés macroscopiques. Afin de pouvoir étudier le
comportement du matériau au niveau microscopique, il faut définir les dimensions adéquates et
optimales de 1’échantillon. Pour passer de 1’échelle microscopique — ou sont appliquées les lois
de la physique — a I’échelle macroscopique, il faut définir les grandeurs a I’aide de leurs valeurs
moyennes sur un volume a définir, dit volume élémentaire représentatif.

Le volume élémentaire représentatif (communément appelé VER) est le plus petit volume sur
lequel le comportement mécanique macroscopique d'un matériau peut étre défini en termes de
moyenne et ne dépend plus de la taille de 1’échantillon.

Ce concept, introduit pour la 1¢¢ fois par Jacob Bear [20], est largement utilisé dans la
mécanique du solide. Il permet le développement de mesures macroscopiques nécessaires a la
description et la caractérisation des matériaux, et est essentiel dans la compréhension et la
prédiction du comportement de matériaux hétérogenes a plusieurs échelles. La détermination
de la taille du VER est cruciale dans la modélisation multi-échelles, qui est de plus en plus
utilisée pour I’estimation des propriétés de matériaux complexes et hétérogenes.

Il existe plusieurs méthodes pour sa détermination, dont deux trés fréquemment utilisées. La
premiere consiste a prendre comme taille du VER le plus petit volume pour lequel la porosité
de I’échantillon reste constante, sans prendre en compte les paramétres macroscopiques.
L’analyse se fait généralement en sélectionnant des volumes de tailles consécutives dans une
image (centrés autour du méme point ou de différents points), et la taille de volume représentatif
est définie par le point de transition entre le domaine d’effets microscopiques et le domaine de
milieux poreux (figure 1-9), c’est-a-dire le point a partir duquel la porosité ne dépend plus du
volume choisi.
|

Domain of ¢« | — Domain of
microscopic I porous

effects ! medium
| |
|
|
! Inhomogeneous
- di
= ! medium
i) I
g i | H
: I omogeneous
E : : medium
I
I : I Lo
| I
| ]
| I
0 i I
0 A U;p A IJ‘,'
Volume AU;

Figure 1-9 : Volume élémentaire représentatif (AUo). AU; représente un volume dans le milieu poreux [21]

Pour un trés petit volume, la porosité fluctue de maniére importante, ce qui indique une grande
hétérogénéité a 1’échelle des pores. A mesure que le volume élémentaire augmente, les
fluctuations diminuent, jusqu’a la valeur AUp représentant le VER, ou les fluctuations sont tres
petites et centrées autour d’une valeur constante de la porosité. Dans le cas d’un milieu
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homogeéne, a compter de ce volume, les propriétés mesurées sont indépendantes de 1’échelle et
sont valables pour une taille d’échantillon plus importante.

La deuxieme méthode quant a elle considére plutdt les paramétres macroscopiques et néglige
les paramétres microscopiques comme la porosité. Ainsi, un volume élémentaire est considére
représentatif lorsqu’une propriété macroscopique reste constante sur plusieurs tailles de
volumes.

Le VER joue un role central dans 1’é¢tude des matériaux hétérogénes. Plusieurs méthodes de
changement d’échelle (prise de moyenne, homogénéisation périodique...) se basent sur son
existence afin de dériver les équations régissant le milieu homogénéise.

2.4. Teneur en eau

La teneur en eau d’un matériau traduit la quantité d’eau sous forme liquide ou vapeur contenue
dans ses pores. Elle est définie comme le rapport entre le poids de I’ecau contenue dans le
matériau, et le poids du matériau sec. On peut distinguer plusieurs expressions de la teneur en
eau (massique ou volumique) comme expliqué dans le tableau 1.

La teneur en eau massique est le rapport entre la masse d’eau my dans le matériau et la masse
de la phase solide ms (masse du matériau sec). On définit la teneur en eau massique par unité
de volume qui est donnée par le rapport entre la masse d’eau m; et le volume apparent du
matériau sec Vs.

La teneur en eau volumique est quant a elle le rapport entre le volume d’eau liquide V| contenu
dans le matériau et son volume total sec Vs.

Tableau 1 : Différentes expressions de la teneur en eau

Teneur en eau massique par

. : Teneur en eau volumique
unité volumique

Teneur en eau massique

o = mi/ms (Kg/KQg) u=myVs (Kg/m?) 0 = Vi/Vs (m3/m?)

Les différentes teneurs en eau sont reliées entre elles par les relations suivantes :
u=psw (3)

_ s
9—ploo 4)

ps étant la masse volumique de la matrice solide et pi la masse volumique du liquide.

2.5. Humidité relative

L’humidité relative de 1’air ambiant est définie par le rapport entre la pression partielle de
vapeur et la pression de vapeur saturante a la méme température. Physiquement, ¢’est le rapport
entre le contenu de ’air en vapeur d’eau et sa capacité maximale a en contenir dans les mémes
conditions de température.

HR = 2 (5)

Pvsat
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HR (%) est ’humidité relative, pv (Pa) la pression partielle de vapeur d’eau et pvsat (Pa) la
pression de vapeur saturante.

La pression de vapeur saturante dépend de la température et peut étre obtenue grace a I’équation
empirique suivante [18] :

Pusac = exp (23,5771 — o)

T-37,58

(6)

T est la température en K. Cette formule est valable pour des températures allant de 0 a 80°C,
avec une précision de + 0,15%.

L’humidité relative est également appelée degré d’hygrométrie ou degré hygrométrique.

2.6. Hygroscopicité

Un matériau est dit hygroscopique s’il est capable de fixer et stocker une quantité mesurable
d’humidité de ’air environnant sur une plage étendue d’humidité relative. L hygroscopicité
traduit la capacité du matériau a adsorber et retenir 1’eau, et cette propriété est due a ses
caractéristiques microstructurales. En effet, les matériaux dont les pores sont inférieurs a 100
nm sont plus hygroscopiques que ceux dont les pores sont plus grands, car la quantité d’eau
fixée par adsorption et condensation capillaire est importante, et ces phénomenes sont
prédominants dans les pores les plus fins.

Les matériaux non-hygroscopiques ne se remplissent généralement qu’a une forte humidité
relative, et la quantité fixée est faible par rapport au volume poreux disponible (tableau 2). C’est
généralement le cas pour des solides dont les interstices sont suffisamment grands pour
permettre la diffusion rapide de 1’eau dans les pores.

Selon la taille de ses pores, un matériau peut étre hygroscopique ou non-hygroscopique.
Quenard [22] a proposé la classification résumée dans le tableau 2, en se basant sur les lois de
Kelvin et de Laplace.

Tableau 2 : Classification des matériaux

Matériau hygroscopique Matériau non-hygroscopique
Rayon des pores < 1000 A Rayon des pores > 1000 A
Diffusion de Knudsen Diffusion moléculaire libre

Adsorption et condensation capillaire Faibles adsorption et condensation
importantes capillaire

0 <HR <98,9% HR > 98,9%

L’hygroscopicité d’un matériau détermine I’amplitude du phénomene d’hystérésis d’adsorption
et de désorption qui est plus fréquent dans les matériaux de nature tres hygroscopique. Dans la
figure 1-10, il est montré que plus un matériau est hygroscopique, plus la différence entre la
courbe d’adsorption et la courbe de désorption est importante. Dans le cas du béton de chanvre
(figure 1-10.a), qui est un matériau trés hygroscopique, les teneurs en eau en désorption sont
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beaucoup plus importantes que celles en adsorption, et la différence entre les deux est estimée
a environ 5% de teneur en eau. Pour le béton cellulaire (figure 1-10.b), qui n’est pas trés
hygroscopique, les courbes de désorption et d’adsorption sont superposées entre 0 et 30%
d’humidité relative, et affichent une différence maximale de 1% a partir de 40% d’humidité
relative.
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Figure 1-10 : Isothermes d’adsorption et de désorption. a) béton de chanvre [23] ; b) béton cellulaire [24]

2.7.Surface spécifique

La surface spécifique est la surface totale des pores ouverts dans une unité de volume. C’est la
surface offerte aux molécules du fluide au sein d’un matériau par unité de volume, et est donc
directement liée a la structure poreuse du matériau. Elle présente une forme complexe et une
courbure, et donne une indication sur la taille caractéristique moyenne des pores. Plus la valeur
de la surface spécifique est ¢élevée, plus le matériau est caractérisé par une capacité d’adsorption
importante.

La surface spécifique est reliée a la teneur en eau par la formule :
S= (7)

Ou e est I’épaisseur moyenne de la couche moléculaire adsorbée exprimée en cm et o la teneur
en eau volumique exprimée en (cm3/cmd).

w
e

La mesure de la surface spécifique permet d'évaluer toute la surface disponible aux interactions
entre molécules, et détermine donc la surface réelle de diffusion de vapeur d’eau. Ainsi, plus la
surface spécifique est importante, plus le matériau peut adsorber de la vapeur d’eau, et plus
I’effet du phénomene d’hystérésis est important.

La surface spécifique est une donnée essentielle a la caractérisation des matériaux poreux de
construction. C’est une mesure de la quantité de sites accessibles aux molécules d’eau qui
traversent les pores, en se basant sur la théorie de Brunauer, Emmet et Teller [25], qui consideére
que le recouvrement de la surface solide du matériau se fait par des couches de molécules
adsorbées.

3. Mécanismes de fixation et de transferts d’humidité et de chaleur

L’¢étude des transferts hygrothermiques incite a s’intéresser aux milieux poreux partiellement
saturés. Lorsque les pores d’un milieu sont complétement remplis d’eau, le milieu est dit saturé.
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Lorsque, au contraire, I’eau n’est pas présente dans le réseau de pores, ni sous forme liquide ni
vapeur, le milieu est dans un état sec. L’état intermédiaire est dit partiellement saturé.

Gaz V,

Vp
Liguide v
v, q |
Solide V,

Figure 1-11 : Différentes phases d’un milieu poreux

3.1. Etats d’équilibre de I’eau au sein du matériau

L’eau peut se trouver sous différents états d’équilibre dans un matériau poreux. On distingue
I’eau chimiquement liée, 1’eau physiquement li¢e, et 1’eau libre.

» Eau chimiquement liée

C’est I’eau qui a été consommeée au cours des réactions d’hydratation du ciment et qui est
combinée avec d’autres composants, quand 1’eau établit des liaisons chimiques avec les autres
composants. Cette eau n’est pas évaporable, sauf a de trés hautes températures, car ces forces
chimiques sont plus importantes que celles exercées sur 1’eau physiquement liée et I’eau libre,
et il faut apporter une quantit¢é d’énergie plus importante pour 1’évaporation de 1’eau
chimiquement liée.

» Eau physiquement liée

C’est I’eau qui se trouve a la surface de la phase solide, due aux forces d’attraction physiques
de Van Der Waals. Sous I’influence de ces forces, les molécules sont physiquement adsorbées
a la surface et peuvent former plusieurs couches régulieres et superposées jusqu’a la
condensation.

» Eau libre soumise a la capillarité

C’est la phase liquide qui remplit le réseau poreux au-dela des couches d’eau physiquement
liée. L’augmentation de I’humidité relative induit I’augmentation de I’épaisseur de la couche a
la surface du solide également, et des points de contact apparaissent entre deux films d’eau. Les
trois phases coexistent en simultane, et il existe entre elles des tensions interfaciales oij.
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Figure 1-12 : Tensions interfaciales entre les phases solide, liquide et gazeuse

3.2. Loi de Laplace et loi de Kelvin

L’interface entre la phase liquide (fluide mouillant) et la phase gazeuse environnante (fluide
non mouillant) est formée de ménisques au niveau desquels interviennent des forces dites de
« tension superficielle ». Ces forces résultent de 1’énergie dépensée pour former une interface.

L’interface liquide-gaz forme avec la surface solide un angle 6 dit «angle de mouillage »
représenté en figure 1-13. On distingue trois cas de figures :

e 0 =0:Lemouillage est total ;
e 0<0<90°: Lemouillage est partiel ;
e 0>090°: Le fluide est non mouillant.

Fluide non mouillant

Figure 1-13 : Angle de contact

La courbure de I’interface entre les deux fluides non miscibles implique des différences de
pression des deux cotés de I’interface. A la traversée de D’interface, il existe donc une
discontinuité de pression proportionnelle a la courbure de I’interface. L’équilibre au niveau de
I’interface est exprimé par la loi de Laplace :

P. =P, — P =252 ®)

Ou Pc est la pression capillaire, P, la pression de I’air, Py la pression du liquide, o la tension
superficielle de I’interface, 6 1’angle de mouillage et Rc le rayon de courbure du ménisque.

Cette relation traduit le fait que la pression d’eau est inférieure a celle de 1’air au niveau du
ménisque, et ce d’autant plus que le rayon de courbure est petit. Le rayon de courbure dépend
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de la géométrie de 'interface : dans le cas d’une sphere de rayon r, le rayon de courbure est
égal a r/2, et dans le cas d’un cylindre de rayon r, le rayon de courbure est r.

Figure 1-14 : Capillarité. a) Interface sphérique ; b) Interface cylindrique

La loi de I’équilibre des phases (ou loi de Kelvin) restreinte a la phase capillaire relie I’humidité
relative a la pression capillaire et s’écrit :

P. = 22 In(HR) (9)

HR est ’humidité relative exprimée en %

pi est la masse volumique de 1’eau en kg/m®
R est la constante des gaz parfaits en J/mol.K
T est la température en K

M est la masse molaire de 1’eau en kg/mol

3.3. Modes de fixation de 'lhumidité

Le nombre de molécules fixées a la surface dépend fortement de la concentration de la phase
gazeuse ou de sa pression partielle. Selon la valeur de I’humidité relative, il existe plusieurs
modes de fixation de I’eau sur les surfaces solides, expliquées par la suite.

' -: *, Vapeur ° . e

— Phase condensée

Surface solide

Figure 1-15 : Echanges moléculaires entre les trois phases : solide, liquide et vapeur

3.3.1. Adsorption
C’est le dépot d’une couche de molécules du fluide déposée sur la surface de la matrice solide.
Elle se produit quand la concentration d’un gaz en contact avec un solide est plus grande en

surface qu’en phase gazeuse. Sa présence est liée aux forces d’attraction exercées par la paroi
sur les molécules. Cette forme de fluide ne peut toutefois pas étre assimilée a une phase liquide
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au sens habituel. Les molécules, au voisinage de la paroi, y sont plutdt déposées de facon
bidimensionnelle [26].

> Adsorption monomoléculaire

Elle est représentée en figure 1-16.a, et est due a des liaisons ioniques ou covalentes entre le
gaz et la surface solide. Cette adsorption ne peut étre que monocouche. Elle est décrite par la
théorie de Langmuir, qui est généralement appliquée dans les domaines a faible hygrométrie
(HR < 10%). Une partie de la surface est recouverte d’une seule épaisseur de molécules qui
sont liees a la surface solide par des forces caractérisées par leur énergie de liaison E;.
L’isotherme d’adsorption prend ainsi la forme suivante :

E

HR = Ce &T

e (10)

Om est la teneur en liquide monomoléculaire. C’est la teneur volumique en phase condensée
lorsque la couverture de la surface par des molécules est totale.

E| est ’énergie de liaison des molécules d’eau

o) o}
o) o o o) o O
O © o O O C O 0O O o
O O O O O O O O O O 0 O 0O 0 O O O o o0 o o
Surface solide Surface solide
a) b)

Figure 1-16 : Adsorption de surface. a) Adsorption monomoléculaire ; b) Adsorption multimoléculaire
» Adsorption physique multimoléculaire

C’est la condensation de molécules sur la surface de la matrice solide avec laquelle elles sont
liées par les forces d’attraction de Van Der Waals. Elle peut étre multimoléculaire (figure 1-
16.b).

L’adsorption multimoléculaire est décrite par la théorie de BET, et est généralement appliquée
dans le domaine d’humidité relative 10% < HR < 30%. Dans cette théorie, plusieurs couches
successives de surfaces décroissantes de molécules se superposent sur la surface des pores. Si
les molécules de la 1% couche sont liées a la surface solide grace & une énergie molaire Ej,
celles des autres couches le sont par une énergie supposee égale a la chaleur latente de
vaporisation L.

En supposant que le nombre de couches est infini, et que lorsque HR tend vers 1 6 tend vers
I’infini, I’expression de la teneur en fluide est :

) CHR
0, (1—HR)(1—HR+C HR) (11)
Ej-Ly
C=eRrT (12)

3.3.2. Capillarité

Ce phénomeéne, représenté en figure 1-17, vient des propriétés particuliéres de la mouillabilité
de I’eau par rapport aux solides de la matrice poreuse, ce qui implique la formation de
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ménisques, interfaces courbes entre 1’eau et 1’air humide. Lorsque la valeur de I’humidité
relative devient trés importante et si le diameétre des pores est suffisamment petit, les couches
multimoléculaires forment un pont capillaire. La phase capillaire est un liquide au sens
ordinaire, présent dans le milieu sous une forme trés divisée, et plus le diametre du pore est
petit, plus la condensation a lieu a une faible valeur d’humidité relative.

Dans le cas de pores fermés d’un coté, le fond du pore contient des petits ménisques sphériques
des les faibles valeurs de HR. Le rayon des ménisques est inférieur a celui du pore, mais ils sont
quand méme capables d’envahir tout le pore lorsque HR est a une valeur suffisante. On dit que
le fond du pore catalyse la condensation capillaire [26].

Dans le cas de pores ouverts aux deux extrémités, cette catalyse ne se produit pas. Pour le
remplissage du pore, il faut donc une valeur d’humidité relative supérieure HR’.

PORE OUVERT A ' PORE OUVERT AUX DEUX
UNE EXTREMITE EXTREMITES

Figure 1-17 : Amorce de la condensation capillaire [26]

Des que la teneur en eau a franchi le seuil de condensation capillaire, les pores les plus fins se
remplissent d’eau visqueuse. Ils passent brutalement du réle de point de résistance a celui de
court-circuit, par rapport aux pores non remplis ou est encore présente la diffusion de vapeur.
A mesure que la longueur occupée par ces court-circuit dans un chemin augmente, le coefficient
de diffusion augmente rapidement, jusqu’a stabilisation quand 1’eau capillaire occupe la quasi-
totalité du chemin [26].

\ / N\
S, | I T TTT TTi T
r ki’,,;ﬁ 7777 T T ITTTL LT
_______  ___ ____ ___ ___ ':::,,___,Zie ‘J_- T T T T
/ < /
Pore non rempli par capillarité Pore rempli par capillarité

Figure 1-18 : Configurations de I’eau dans un pore

3.4. Transfert de vapeur d’eau

Le transport de I’humidité dans les matériaux poreux de construction résulte de plusieurs
phénomeénes a ’origine du mouvement de chacune des phases liquide et vapeur, résumés en
figure 1-19. L’étude des processus de transfert consiste a établir les relations entre les flux et le
gradient de potentiel qui les engendre. Dans les milieux poreux, cette étude est complexe a
cause de deux facteurs : I’existence des constituants sous au moins deux phases différentes et
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les geométries complexes imposées par la structure du milieu poreux dans lequel se produisent
les transferts.

La structure géométrique complexe conduit a distinguer deux points de vue :

e Macroscopique : Etablir des relations entre des gradients de valeurs moyennes des
grandeurs et les flux moyens. Ceci implique la définition d’un Volume Elémentaire
Représentatif (VER)

e Microscopique : Examiner les phénomeénes a I’intérieur d’un pore individuel

Transport de
vapeur d'eau

.

e,

-

Diffusion Effusion Advection
i . ..\'\... ._./C"{}adient.aé-\, I,.-»é;‘adient dﬂ"r‘e\a,I I.-'/.Vitesse d.;e\"-l
'-‘.rfempemmrfx' concentration concentration \_ lair /

Figure 1-19 : Moteurs des transferts de vapeur d’eau

La quantité d’eau fixée par le matériau dépend principalement des propriétés microstructurales
du matériau (porosité, morphologie, surface spécifique, etc), des ambiances environnantes et
des conditions climatiques dans lequel il est placé (pression et température), et enfin de la nature
de la phase dans laquelle le transfert se manifeste (liquide ou vapeur). Les phénoménes
physiques de transfert d’humidité résultent du transport simultané des phases liquide et gazeuse
présentes dans le milieu poreux [27].

La vapeur d’eau peut étre transportée a cause de trois phénomeénes physiques : la diffusion
(figure 1-20), I’effusion et I’advection. Le phénoméne de diffusion peut étre de plusieurs types,
explicités par la suite.

Diffusion
de surface Couche adsorbée

Diffusion de

Knudsen
Diffusion

moléculaire

Figure 1-20 : Représentation des modes de diffusion de la vapeur d’eau dans un pore [28]
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3.4.1.Diffusion moléculaire

C’est la diffusion de la vapeur d’eau dans I’air, schématisée en figure 1-21. Le transport résulte
des collisions des molécules entre elles, et il n’y a pas d’interactions avec la matrice solide. Elle
est prépondérante dans les pores dont le rayon est supérieur a 10 m [29].

La loi de Fick exprime le flux de la vapeur d’eau en fonction de sa masse volumique :
jv = —DyVpy (13)
pv étant la densité de la vapeur d’eau, et Dy le coefficient de diffusion.

La vapeur d’eau est considérée comme un gaz parfait alors :

P, = ;—Vv RT (14)
La loi de Fick devient ainsi :

. My

v = _Dvﬁvpv (15)

L’équation peut aussi s’écrire sous la forme suivante aprés un changement de variables :

My

jy = —Dy RT

V(HR.P,,) (16)

Chapman [30] a abouti & une formule de Dy a partir de 1’équation de Boltzmann, en considérant
qu’il y a une grande dilution de la vapeur dans I’air :

Dy = —0 |2tz ()2 (17)

8P0 d%Z 21‘[m1m2

m1 et m2 sont respectivement les masses molaires de la vapeur d’eau et de 1’air, d12? la section
efficace pour les chocs mutuels entre les molécules des deux gaz, et Po la pression
atmospherique.

O O 0
o @] @)
) O o0 @) o

Surface solide

Figure 1-21 : Diffusion moléculaire

3.4.2. Diffusion de surface

La diffusion de surface (figure 1-22) se produit principalement lorsque les molécules d’eau sont
fixées par les parois des pores pour des faibles humidités relatives, et quand le gradient de
concentration des molécules dans les pores augmente. C’est donc le mouvement de la phase
adsorbée sur la surface solide sous un gradient de vapeur d’cau, et la cinétique dépend du
chargement de la surface et nécessite une énergie d’activation pour permettre le saut des
molécules. Le taux d’adsorption est plus important que pour la diffusion de Knudsen.
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L’eau liquide migre donc des zones a forte humidité relative vers les zones a faible humidité
relative, généralement dans le sens opposé a celui de la diffusion moléculaire.

Dans ce cas, la densité de flux de vapeur d’eau est exprimée en fonction de la concentration de
la phase adsorbée C,:

jv = —DsVC, (18)
Ds (m2/s) est le coefficient de diffusion a la surface.

En prenant I’hypothése de 1’existence d’un équilibre local entre la phase adsorbée et la phase
libre, la concentration de la phase adsorbée C, peut s’écrire en fonction de la concentration de
la phase gazeuse C.

Cu=f(O) (19)

f est la fonction isotherme d’adsorption.

e Q Q

Surface solide

Figure 1-22 : Diffusion de surface

Cette diffusion est parfois considérée comme un transport d’eau liquide et non pas une partie
de diffusion de vapeur [31].

3.4.3. Diffusion thermique

La thermo-diffusion est également appelée effet de Soret. Dans ce cas, la vapeur d’eau est
transportée du froid vers le chaud dans le sens contraire a celui du gradient thermique a cause
de la différence entre les densités de 1’air sec et des molécules de vapeur. Dans des conditions
isothermes, le transport de la vapeur dans les matériaux poreux est décrit par I’équation ci-
dessous.

jsoret = —UsoretVT (20)

asoret €st le coefficient de Soret ou coefficient de diffusion de la vapeur d’eau sous un gradient
de température.

Selon les configurations et les conditions de transfert, la thermo-diffusion peut jouer un rdle
plus ou moins important dans la caractérisation des flux massiques. Dans les travaux de Trabelsi
[32] par exemple, il a été montré que le gradient de température accélérait le transfert de masse,
surtout sous un faible gradient d’humidité relative.

3.4.4. Transport de Knudsen ou effusion

Ce phénomene schématisé en figure 1-23 a lieu quand le transfert de vapeur d’eau se passe dans
des pores de dimensions tres petites par rapport au libre parcours moyen des molécules. Le

22



transport est ainsi régi par des interactions avec la matrice solide. Il n’y a pas de collisions entre
particules, mais des collisions particule-paroi. Dans ce cas, les transports des deux phases
gazeuses sont indépendants. Le coefficient de transfert ici doit étre défini en passant a 1’échelle
microscopique et en définissant la géométrie du pore. Gertis [29] donne I’expression du flux de
vapeur d’eau dans un pore cylindrique de rayon r et de grande longueur.

T est la température absolue et M la masse molaire de la vapeur d’eau.

NAVAVG

Figure 1-23 : Transport de Knudsen

3.4.5. Advection

La circulation d’air dans le matériau entraine des phénomenes de convection interne, induisant
ainsi le transport de la vapeur d’eau. Le déplacement de la mati¢re dépend de la vitesse de I’air,
mais également du gradient de pression totale [14].

Le flux de vapeur d’eau par advection est calculé par I’expression suivante :

: My  pv
=——V 22
v Ma Patm—Pv = 2 ( )

My est la masse molaire de la vapeur d’eau
M est la masse molaire de ’air

pv est la pression de vapeur

Pa st la pression atmosphérique

Va est la vitesse moyenne de 1’air dans le matériau

3.5. Transfert d’eau liquide

Aux faibles teneurs en eau, I’eau condensée est essentiellement sous forme adsorbée en absence
de condensation capillaire. Les transferts sont donc régis par la diffusion, et ont lieu
principalement dans la phase gazeuse.

Dans le domaine des teneurs en eau moyennes, 1’eau capillaire occupe les pores dans 1’ordre
croissant des rayons. Toutefois, ils sont sous forme d’ilots indépendants et ne sont pas connectés
entre eux. Ces ilots contribuent au transfert de maniére croissante avec la teneur en eau, en
remplissant une fonction de court-circuit.

Pour les teneurs en eau importantes, la phase liquide est supposée devenir continue, a travers
des chemins composés de pores de toutes dimensions. C’est la phase gazeuse qui se présente
cette fois sous forme d’ilots séparés.
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L’eau se déplace alors dans le réseau de pores sous 1’effet d’un gradient de pression capillaire.
Ce transfert se produit généralement quand la phase liquide est continue, ¢’est-a-dire pour des
hautes humidités relatives, lorsque les pores sont remplis d’eau liquide.

La densité de flux d’eau liquide ji est alors exprimee par application directe de la loi de Darcy :
j| = —K,VP. (23)

jrest le flux d’eau liquide exprimé en kg/mz2.s

K est la conductivité hydraulique en m/s

P¢ est la pression capillaire en Pa, Pc = Pa - P

Pa est la pression de 1’air ambiant (supposée constante)

Pj est la pression de I’eau liquide

3.6. Transfert d’air sec

Le transfert d’air sec peut également s’effectuer par diffusion, effusion ou advection, et le flux
d’air s’exprime comme suit :

ja = —%Vpa + Pava (24)
Da est le coefficient de diffusion de 1’air dans le matériau
Ma est la masse molaire de I’air
V, est la vitesse de ’air

3.7. Transfert de chaleur

Les transferts de chaleur peuvent se faire selon quatre mécanismes: la conduction, la
convection, le rayonnement interne et le changement de phase [33]. Le rayonnement interne est
souvent négligé, car les températures appliquées a un matériau dans un batiment en conditions
usuelles sont généralement faibles.

e Conduction thermique :

A I’échelle macroscopique, la densité de flux de chaleur par conduction thermique est exprimée
a I’aide de la loi de Fourier comme suit :

jcond = —A.VT (25)
Ou A est la conductivité thermique effective du matériau.
e Convection thermique :

La convection se traduit par des phénomenes a I’interface entre un fluide et la surface des pores.
L’apport d’énergie par convection interne s’écrit comme Ci-dessous :

jeonv = (]1 Cp,l + Jy- Cp,v + Ja- Cp,a)VT (26)
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Ou Cp,, Cpy et Cpa sont respectivement les capacités thermiques de 1’eau liquide, de la vapeur
d’eau et de ’air, et elles sont considerees constantes.

Ji, Jv et Ja sont respectivement les densités de flux de I’eau liquide, de la vapeur d’eau et de 1’air.
e Changement de phase :

Les phénomeénes d’évaporation et de condensation décrits précédemment induisent également
un apport de chaleur interne qui s’exprime comme suit :

jcdp =K (LV(TI'éf) + (Cp,v - Cp,l)- (T- Tréf)) (27)

Ou K est le taux de changement de phase, Ly (J/kg) la chaleur latente de vaporisation et Ty (K)
une température de référence.

4. Isothermes d’adsorption et de désorption

La quantité d’eau contenue dans un matériau poreux est fortement dépendante de la température
et de I’humidité relative de I’air environnant, en plus du matériau et de ses composants. Ainsi,
si le matériau est dans un environnement caractérisé par des humidités relatives croissantes, sa
teneur en eau va croitre également : C’est le phénomeéne d’adsorption. Dans le cas inverse ou
le matériau est placé a des humidités relatives décroissantes, sa teneur en eau va diminuer,
créant le phénomene appelé désorption.

Pour caractériser les transferts hygrothermiques dans un matériau poreux, on s’intéresse
généralement aux isothermes d’adsorption et de désorption d’eau. Ce sont les courbes qui
relient la teneur en eau d’un matériau a I’humidité relative a température constante, elles sont
d’adsorption (respectivement de désorption) si la charge hydrique est croissante
(respectivement décroissante).

4.1. Types d’'isothermes

Les isothermes sont caractéristiques de chaque matériau poreux, et elles peuvent prendre
plusieurs formes, classifiées dans ce qui suit par 'TUPAC (figure 1-24). Elles constituent une
carte d’identité hydrique du matériau, et permettent de remonter a la microstructure poreuse
comme Vu ci-dessous.

e
=
H

Teneur en adsorbé

Humidité relative —»
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Figure 1-24 : Classification des isothermes d’adsorption/désorption selon I'lUPAC

e [sotherme de type | : caractérisée par I’existence d’un palier horizontal qui traduit la
saturation du matériau poreux, qui n’adsorbe plus d’eau malgré la pression relative
croissante. Cette isotherme caractérise les matériaux dont le réseau poreux est compose
uniquement de micropores, qui sont remplis d’eau a des faibles valeurs d’humidité
relative.

e [sotherme de type Il : dans ce cas, on remarque une augmentation progressive de la
teneur en eau en fonction de sa pression partielle. Ceci indique un matériau non-poreux
ou macroporeux, car il y a un épaississement progressif de la couche adsorbée a la
surface porale.

e Isotherme de type Il : ce genre d’isothermes est trés rarement rencontré. C’est a peu
prés la méme tendance que 1’isotherme de type I1, la seule différence est que la quantité
d’eau adsorbée est faible. C’est donc le méme type de milieux poreux que pour le type
I

e Isotherme de type IV : aux basses pressions partielles, cette isotherme a la méme allure
que celle du type 1. Mais aux pressions plus élevées, il apparait un palier de saturation
dont la longueur varie selon chaque matériau. Elle correspond aux réseaux mésoporeux
dans lesquels se produit la condensation capillaire, et ou ce phénoméne n‘est pas
réversible, ce qui conduit a 1’obtention d’une courbe de désorption différente de celle
d’adsorption (phénoméne d’hystérésis).

e Isotherme de type V : elle ressemble a I’isotherme de type IV et est donc caractéristique
des matériaux mésoporeux, mais les interactions entre le milieu adsorbant et I’eau
adsorbée sont faibles, ce qui pourrait indiquer une surface hydrophobe. Ce type de
courbes est également rare.

e Isotherme de type VI : elle est caractérisée par une courbe a « marches », qui traduisent
la formation des couches adsorbées les unes apres les autres.

L’isotherme d’adsorption/désorption est une propriété obtenue expérimentalement, et elles ne
ressemblent pas rigoureusement aux types cités précédemment, et il faut donc interpréter
chaque portion de I’isotherme en fonction du type auquel elle ressemble.

4.2.Détermination des isothermes

La détermination expérimentale des isothermes d’adsorption et de désorption de vapeur d’eau
peut se faire a travers deux méthodes : gravimétrique et volumétrique. Dans la méthode
gravimétrique, I’échantillon est séché entiérement pour en extraire toute 1’eau physiquement
liée, et sa masse mo a 1’état sec est notée. Il est ensuite placé dans une humidité relative et une
température constantes, jusqu’a ce que 1’équilibre soit atteint. Sa masse m a 1’équilibre est
encore notée, et la teneur en eau a cette température et humidité relative peut étre obtenue par
I’équation suivante :

w(HR) = —™° (28)

mo

L’opération est répétée pour plusieurs paliers croissants d’humidité relative, la température
¢tant toujours constante. On obtient ainsi la courbe d’adsorption principale caractéristique du
matériau. En faisant la méme opération mais partant d’un matériau saturé en eau et en le
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soumettant a des humidites relatives décroissantes, on obtient la courbe de désorption principale
du matériau (figure 1-25).

Figure 1-25 : Isothermes d’adsorption et de désorption de béton de polystyrene [34]

La méthode volumétrique est basée sur la mesure de la variation du volume de la vapeur d’eau
adsorbée ou désorbée par un échantillon a une température fixée. Le volume de gaz adsorbé par
le systeme est défini moyennant 1’utilisation du nombre de moles du gaz aprés injection
d’hélium a pression atmosphérique. La quantité de gaz adsorbée ou désorbée est ensuite
calculée a partir de la variation de la pression du gaz.
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Figure 1-26 : Allure d’une isotherme d’adsorption/désorption et différents mécanismes de transfert et rétention
d’humidité

Les isothermes d’adsorption/désorption peuvent étre délimitées en plusieurs domaines,
présentés dans la figure 1-26.
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e Le régime hygroscopique : cette région s’étend de 1’état sec du matériau, jusqu’a une
humidité relative d’environ 95%. Elle prend en compte les phénomenes d’adsorption et
de condensation capillaire jusqu’a 1’équilibre.

e Le régime capillaire : les couches adsorbées s’épaississent et des ponts capillaires se
forment entre les parois des pores. Plus I’humidité augmente, plus le transfert se fait en
phase liquide, et la pression capillaire gouverne le mouvement des molécules.

e Le régime super saturé : I’humidité relative est considérée égale a 100%, et la teneur en
eau augmente jusqu’a atteindre une valeur de saturation. Cet état est atteint aprés une
longue durée d’immersion dans I’eau.

4.3. Capacité de stockage d’humidité

La propriété de stockage d’humidité est une propriété obtenue a partir des isothermes
d’adsorption et de désorption, définie mathématiquement comme étant la pente de la courbe :

Jw
Chp =

= >HR (29)

Cnm est la capacité de stockage d’humidité (-)
o est la teneur en eau massique (kg/kg)
HR est ’humidité relative (%)

La capacité de stockage d’humidité est un paramétre d’entrée essentiel du modele de transferts
de chaleur et d’humidité, car il traduit I’accumulation d’eau dans les pores du matériau due au
phénomeéne d’hystérésis. Etant dépendante des courbes isothermes, elle présente deux courbes
distinctes en adsorption et en désorption. Certains travaux ne considérent que la courbe
d’adsorption principale [35] et tracent ainsi I’évolution de la capacité de stockage d’humidité
en fonction de I’humidité relative en phase d’adsorption seulement (figure 1-27).
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Figure 1-27: Capacité de stockage d’humidité de la brique en adsorption [35]
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5. Théories d’adsorption

Les isothermes d’adsorption représentent 1’adsorption d’un fluide par un matériau poreux. Il
existe de nombreuses théories pour expliquer ’allure de ces courbes isothermes et quantifier la
quantité de fluide adsorbé a 1’équilibre. Certaines de ces théories sont exposées dans ce qui suit.

5.1. Modele de Langmuir

Comme cité précédemment, la théorie de Langmuir décrit le phénoméne d’adsorption
monomoléculaire [36]. Elle néglige les interactions entre les molécules, et elle est basée sur
I’hypothése que la surface solide est uniforme et que I’adsorption est localisée avec une seule
molécule par site.

La quantité de fluide adsorbé est ainsi reliée a la pression relative par I’équation suivante :

__ m.CHR
" 1+CHR

(30)

Ou o est la teneur en eau
HR est ’humidité relative

m est la teneur en eau monomoléculaire, ¢’est la teneur en eau adsorbée maximale (¢’est-a-dire
lorsque toute la surface des pores est recouverte d’une molécule d’eau), alors que C le
coefficient exprimé en fonction de la chaleur latente d’adsorption Lag [37] par la relation
suivante :

C « exp (%) (31)

M étant la masse molaire de 1’eau liquide.

Quelle que soit la valeur de I’humidité relative, la teneur en eau reste inférieure a la teneur en
eau monomoléculaire, méme quand HR tend vers 1, w = ﬁ—c < m. Ceci prouve que la théorie
ne prévoit qu’une seule couche adsorbée au maximum, et est donc insuffisante pour décrire

I’adsorption dans les matériaux poreux. La théorie de Langmuir n’est donc applicable que dans
le domaine des faibles valeurs d’humidité relative (HR < 20%).

5.2. Modele de Brunauer, Emmett et Teller (BET)

Ce modele date de 1940 et décrit I’adsorption multimoléculaire [25]. Il généralise la théorie de
Langmuir en cherchant a étendre son domaine d’application a 1’adsorption multicouche. La
théorie prend comme hypothese la superposition des couches moléculaires qui recouvrent la
surface des pores, en considérant que les molécules de la premiere couche font intervenir la
chaleur latente d’adsorption, tandis que les couches suivantes font intervenir la chaleur latente
de vaporisation. La teneur en eau dans ce cas est donnée par 1’équation suivante :

_ m.C.HR
" (1-HR)(1-HR+C.HR)

w (32)

Dans ce cas, le coefficient C est exprimé en fonction des deux chaleurs latentes d’adsorption et
de vaporisation [37] comme suit :
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C < exp (%) (33)

Bien que cette théorie soit la plus largement utilisée, elle reste critiquable, car elle néglige les
interactions entre les molécules adsorbées et I’effet de surface sur les couches autres que la
premiére. Le modele de BET ne peut donc étre appliqué que dans le domaine hygroscopique,
ou la condensation capillaire est négligeable (HR < 50%).

5.3. Modele de Guggenheim, Anderson et de Boer (GAB)
C’est une extension de la théorie de BET, et elle prend en plus compte de la chaleur d’adsorption
pour toutes les couches moléculaires, et pas seulement la premiere couche. Un facteur de
correction est donc introduit pour étendre le modeéle sur toute la plage d’humidité relative, et
I’équation qui relie la teneur en eau a I’humidité relative est :

_ m.C.K.HR
~ (1-KHR)(1-K.HR+C.K.HR)

w (34)

K : facteur correcteur.

Ce modele permet la modélisation des isothermes de sorption jusqu’a une valeur d’humidité
relative de 90%, il est donc souvent utilisé dans la modélisation des isothermes des matériaux
de construction comme le béton cellulaire ou le béton de chanvre.

5.4. Modeéle Generalised D’Arcy and Watt (GDW)
Le modele GDW [38] se base sur la théorie de Langmuir et suppose qu’il existe un site primaire
sur la surface solide, et que les molécules d’eau peuvent étre elles-mémes des sites d’adsorption
secondaires pour de nouvelles molécules. Le modele prend aussi en compte la possibilité qu’une
molécule d’eau peut créer plus d’un site d’adsorption secondaire. La teneur en eau est exprimée

de la maniére suivante :
0 = (m.K.HR) (1—k.(1—q).HR) (35)
1+K.HR 1-k.HR

Ou g est la proportion des molécules adsorbées sur les sites primaires qui deviennent des sites
secondaires d’adsorption.

5.5. Modele de Van Genuchten
Les théories précédentes ne permettent pas la modélisation du comportement hygroscopique
d’un matériau a des teneurs en eau élevées, proches de la teneur en eau de saturation, car les
phénomenes de condensation capillaire deviennent prépondérants. Il est donc préférable
d’exprimer la teneur en eau en fonction de la pression capillaire au lieu de I’humidité relative.
Le modeéle de Van Genuchten [39] exprime la teneur en eau comme sulit :

ln(HR))n)m (36)

oa.R.T
W = Wrs + ((")sat - (Drés)- (1 + (Ml-g .

OU wrss est 1a teneur en eau résiduelle et wsat 1a teneur en eau a saturation et a, n et m sont des
.. .. . s , . 1
coefficients empiriques qui dépendent du matériau (on pose souventm = 1 — - ).

Généralement, la teneur en eau a saturation est beaucoup plus élevee que les teneurs en eau sur
tout le domaine d’humidité relative entre 0% et 99%. La prise en compte de la teneur en eau de
saturation implique donc moins de précision dans la plage des humidités relatives plus faibles.
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Ce modgcle est donc applicable dans le cas de matériaux ou I’humidité relative est ¢levée (HR
> 80%).

5.6. Modele de Kunzel
Le modele de Kiinzel [31] est fréquemment utilisé pour définir 1’état hydrique de matériaux
poreux de construction. Il relie la teneur en eau a I’humidité relative par la formule suivante :

(b—1).HR

o(HR) = o =—=

(37)

Ou o est la teneur en eau de saturation libre (teneur en eau pour laquelle HR = 100%) et b est
un coefficient empirique constant supérieur a 1, ajusté a partir des mesures expérimentales

6. Equation de conservation de la masse et de la chaleur

Les équations de conservation de la masse et de la chaleur sont écrites pour chagque phase du
matériau poreux, en prenant certaines hypotheses :

e La phase solide est considérée homogéne, indéformable et non réactive

e La phase liquide ne contient qu'une composante (eau) considérée incompressible

e La phase gazeuse ne réagit pas chimiquement, et est composée de vapeur d’eau et d’air,
tous deux considérés comme des gaz parfaits

e La température du matériau reste toujours supérieure a la température de gel de I’eau

e Iln’yapas de réaction chimique dans le matériau

e L’¢équilibre thermodynamique local est considéré atteint pour chaque phase

e Les effets de la gravité sont négligeables

6.1. Conservation de la masse

Les équations de conservation de la masse pour les trois composantes des phases liquide et
gazeuse seront explicitées ci-dessous.

6.1.1. Vapeur d’eau
%+ () =1 (38)
Ou m est le taux de changement de phase (évaporation-condensation)
Jv (kg/m?.s) est la densité de flux massique de la vapeur d’eau
pv (kg/m?) est la masse volumique de la vapeur d’eau
6.1.2. Eau liguide
V(G = —m (39)
Ji (kg/m?.s) est la densité de flux massique de 1’eau liquide

pi (kg/m®) est la masse volumique de I’eau liquide

Le bilan de la teneur en eau permet de se débarrasser du terme de taux de changement de phase.

0 . .
a—VtV +V(G,+j) =0 (40)
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6.1.3. Airsec

%2+ V(ja) = 0 (41)
Ja (kg/m2.s) est la densité de flux massique de 1’eau liquide
pa (kg/m?®) est la masse volumique de 1’eau liquide

6.2. Conservation de la chaleur

Ps- Cp. 50 + V(=AVT) = 8VT — 1. (Ly(Tre) + (Cpy — €p1)- (T=Tee) ) =0 (42)
Ou ps (kg/ms) est la densité de la phase solide
Cp (/9.K) est la capacité thermique du matériau
A (W/m.K) est la conductivité thermique du matériau
d le terme de transport convectif
m le taux de changement de phase
Lv (J/kg) la chaleur latente de vaporisation
Cpv (J/9.K) la capacité thermique de la vapeur d’eau
Cp) (J/9.K) la capacité thermique de I’eau liquide

Trer (K) la température de référence.
7. Phénomene d’hystérésis

Pour une humidité relative donnée, un matériau poreux va tendre vers une teneur en eau a
I’équilibre différente s’il est dans une phase d’adsorption ou de désorption. On parle alors du
phénomeéne d’hystérésis.

Les matériaux cimentaires présentent souvent un comportement hystérétique prononce, qui se
traduit par I’obtention d’isothermes différentes en adsorption et en désorption. Le phénomene
d’hystérésis influence directement les cinétiques de distribution d’humidité et les capacités de
stockage et de transport hygrothermique dans le matériau. Tout travail sur le comportement
hygrothermique d’un matériau poreux doit donc préter une attention particuliere a I’hystérésis,
bien que dans le passé il n’ait pas souvent été pris en compte a cause du manque de données
expérimentales.

L’hystérésis traduit le fait qu’il est plus aisé pour I’eau d’entrer dans le réseau poreux que d’en
sortir, a cause des forces capillaires. Il a ét¢ montré par le pass¢€ qu’il est nécessaire de le prendre
en compte dans la modélisation des transferts dans les matériaux cimentaires [24], qui
présentent tous une différence dans les valeurs de teneur en eau en adsorption et en desorption,
comme c’est le cas pour une pate de ciment en figure 1-28.

Gelb et al. [40] ont affirmé que les boucles d’hystérésis se produisent uniquement a une
humidité relative supérieure a 40%. Cependant, les matériaux cimentaires se comportent de
maniere exceptionnelle, et présentent une hystérésis méme a des faibles humidites. Baroghel-
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Bouny [41] a montré que I’hystérésis avait lieu sur toute la plage d”humidité relative entre 3%
et 100%, I’écart entre I’adsorption et la désorption étant beaucoup plus significatif entre 33%
et 100% d’humidité relative. Elle attribue ce phénomeéne a la différence entre les mécanismes
de condensation et d’évaporation, et Schiller et al. [42] le relie aux importantes forces
capillaires.

16
14
12

10 -

Mass change (%)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Relative humidity (%)

Figure 1-28 : Isothermes d’adsorption et désorption d’une pdte de ciment CEM | [42]

Les isothermes d’adsorption et de désorption principales décrivent uniquement une phase
d’adsorption a partir d’un matériau sec ou une phase de désorption a partir d’'un matériau
completement saturé. Ces conditions ne sont que tres rarement remplies, et les courbes
principales ne décrivent donc pas 1’évolution réelle de la teneur en eau, mais elles constituent
une enveloppe limite a 1’évolution de la teneur en eau. La valeur réelle de la teneur en eau
dépendra en grande partie de I’histoire thermo-hydrique du matériau, car les variations
continues de température et d’humidité relative engendrent une variation de la teneur en eau.

Sans un suivi régulier du matériau et des sollicitations qu’il subit, il est impossible de remonter
a la valeur de la teneur en eau locale. Ce suivi constitue 1’histoire hydrique du matériau, qui est
difficile a évaluer. Expérimentalement, la teneur en eau peut étre décrite par des courbes

intermédiaires en soumettant le méme échantillon a plusieurs cycles d’adsorption et de
désorption.

La teneur en eau d’un matériau en fonction de 1’humidité relative décrit des courbes différentes
selon I’état initial du matériau (figure 1-29):

» Si le matériau est initialement sec et adsorbe de 1’eau, la teneur en eau suit la courbe
d’adsorption principale (courbe A)

> Si le matériau est initialement saturé et perd de 1’eau, la teneur en eau suit la courbe de
désorption principale (courbe C)

» Si le matériau n’est pas complétement saturé mais qu’il se met a désorber, la teneur en
eau suit la courbe de désorption primaire D
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» Si le matériau n’est pas complétement sec et qu’il adsorbe de I’eau, la teneur en eau suit
la courbe d’adsorption primaire B

Les courbes primaires sont appelées courbes intermédiaires.
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Figure 1-29 : Courbes d’hystérésis de teneur en eau [56]

7.1. Causes du phénomene d’hystérésis

L’hystérésis revient principalement a la morphologie du matériau poreux et 1’arrangement
spatial des pores. Physiquement, elle démontre la diminution de la capacité hydrique au fur et
a mesure que le matériau subit des humidifications et séchages. Dans la littérature, c’est
expliqué par plusieurs causes, résumees ci-dessous.

e Durant la phase d’adsorption, I’interface entre le fluide et la vapeur d’eau évolue sur
une surface cylindrique (paroi du pore), alors que pendant la désorption elle évolue sur
le ménisque qui est sphérique. Les rayons de courbure sont donc différents en adsorption
et en désorption, donnant ainsi plusieurs quantités condensées différentes [43]. Ce
phénomene est schématisé en figure 1-30, ou les surfaces d’évolution de I’ interface sont
clairement différentes en adsorption et en désorption.

Désorption

Figure 1-30 : Adsorption et désorption dans un pore cylindrique
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La loi de Kelvin relative a la condensation capillaire s’applique a 1’adsorption et
désorption dans des pores fermés a une extrémité, alors que les pores ouverts ont un
retard a I’adsorption pour une humidité relative supérieure a celle prévue par Kelvin. En
adsorption, le remplissage capillaire se fait a une valeur d’humidité relative nécessaire
a la formation d’un ménisque cylindrique, alors qu’en désorption, la rupture du
ménisque (sphérique cette fois ci) se fait a une valeur d’humidité relative inférieure.
Phénomeéne de la bouteille d’encre : Pendant I’adsorption, le remplissage des pores
d’acces empéche celui des plus grands pores. En désorption, la vidange du pore de plus
grand diametre ne se fait qu’a partir d’une humidité relative assez faible pour vider le
petit pore. Ainsi, I’eau contenue dans les grands pores peut se retrouver piégée par 1’eau
qui sature les petits pores. L’effet bouteille d’encre est d’autant plus important que la
variation de section dans le pore est grande [43].

Ce phénomeéne est expliqué dans la figure 1-31: lorsque la pression de vapeur
augmente, les molécules d’eau sont adsorbées sur la surface solide, et le pore en forme
de bouteille se remplit progressivement. Le pore ne se remplit totalement que lorsque la
pression atteint une valeur P(re) suffisante pour remplir le col du rayon d’entrée. Durant
la désorption, le pore ne peut pas se vider jusqu’a ce que la pression soit de nouveau
égale a P(re). A cette pression, le ménisque situé dans le col d’acces, et qui bloque
I’humidité a I’intérieur du pore, subit brusquement des pertes. La continuité du liquide
est rompue, et une quantité d’eau reste donc piégée dans le pore. La non uniformité des
pores peut également impliquer I’effet bouteille d’encre. La désorption dépend des
rayons des petits pores, alors que la sorption dépend des grands pores.

Pression croissante Pression décroissante

v

P(re) - P = P(re)

£y

Remplissage . Vidange du col Piégeage du

du col puis du corps et rupture de la liquide
continuité

Figure 1-31 : Effet bouteille d’encre [28]

L’air piége dans les pores et sa dissolution graduelle provoque la diminution de la teneur
en eau pour un matériau fraichement humidifié.

L’angle de contact varie selon la direction du meénisque : il grandit lorsque le ménisque
recule, car pour une méme teneur en eau, la succion est plus forte en désorption qu’en
adsorption.

Pour un méme pore, la condensation capillaire et I’évaporation ont lieu pour des valeurs
d’humidité relative différentes [25].

Différence des mécanismes d’évaporation et de condensation a cause de la forme des
pores ou de la présence de phases différentes a I’interface [41].

Pour les faibles humidités relatives (<33%), le détachement de I’eau fortement liée aux
C-S-H impligue une variation de microstructure, et donc explique I’hystérésis aux
faibles HR [41].
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Ces causes montrent que la capillarité est la cause principale de 1’hystérésis, ce qui conforte
I’idée de I’origine de I’importante différence entre les isothermes d’adsorption et de désorption
dans les plages d’humidité relative élevées. Pour les faibles valeurs d’humidité relative, les
deux courbes se confondent presque.

7.2. Classification des boucles d"hystérésis

Les courbes d’adsorption/désorption présentant une hystérésis ont une forme différente selon
la structure porale du matériau. Les différents types de courbes d’hystérésis ont également été
classifiés par ’ITUPAC (figure 1-32).

H2

HI

H3

Amount adsorbed ————»

Relative pressure —»

Figure 1-32 : Classification des différentes boucles d’hystérésis selon I'lUPAC

e Type H1 : cette boucle correspond aux matériaux caractérisés par une distribution tres
étroite de Mésopores.

e Type H2: ce type est observé dans le cas d un adsorbant ayant un réseau poral composé
de Mésopores en intercommunication.

e Type H3: cette boucle est caractéristique d’un matériau ou 1’adsorption se fait par
condensation capillaire. Ce type ne traduit aucune méso-porosité définie.

e Type H4 : il est observé dans des matériaux microporeux dont la structure est formée
par des feuillets entre lesquels peut se produire une condensation capillaire.

7.3. Modélisation du phénomene d’hystérésis

La connaissance des courbes d’adsorption et de désorption principales permet de decrire
uniquement le comportement en adsorption a partir d’un matériau sec ou en désorption a partir
d’un matériau saturé. C’est pourquoi la connaissance de tous les états intermédiaires est
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nécessaire. Leur détermination expérimentale prendrait un temps considérable, d’ou I’intérét de
I’utilisation de modéles estimant la capacité d’humidité.

Haines [44] a été le premier a établir une description de la relation entre la pression capillaire
et la teneur en eau en 1930. Dans ses travaux, il a rappelé les principales caractéristiques de la
répartition de I’humidité dans des sols afin de souligner que les changements ne sont pas
réversibles, mais plutdt répartis en deux séries différentes correspondant aux deux sens de
I’humidité (I’adsorption et la désorption). Selon lui, la nature cellulaire des pores et la forme de
I’eau (ménisque ou spheére) font que ces derniers ne se remplissent pas et ne se vident pas par
des changements lisses et réversibles, mais montre deux étapes instables et distinctes. En
désorption, le niveau de succion est sous forme d’un ménisque et peut passer par une entrée
étroite, mais en adsorption, c’est sous forme d’une sphéere que 1’eau envahit les cellules.

A partir de ses travaux, plusieurs chercheurs ont reconnu 1’hystérésis reliant la pression
capillaire a la teneur en eau et plusieurs modeles ont été développés. lls peuvent étre classifiés
en modeles empiriques et modéles de domaines [45]. Si les modeles empiriques découlent des
résultats expérimentaux, les modeles de domaines sont basés sur la physique. lls utilisent
généralement des diagrammes de distribution et considérent qu’un domaine est composé de
groupes de pores dans un milieu poreux.

Par la suite, Poulovassilis [46] a élaboré un modele de domaines indépendants dans ses travaux
autour du transport d’eau dans les milieux poreux. Ainsi, a 1’aide de la théorie des domaines
indépendants, il a indiqué que I’eau en phase d’humidification est contenue dans des pores dont
le rayon est supérieur a celui des pores contenant I’eau en phase de séchage [47].

Cette théorie a été améliorée et développée par plusieurs chercheurs par la suite [48 — 50], mais
il a été prouvé que ces derniers montrent des contradictions et des erreurs significatives en
comparaison avec les résultats expérimentaux [51 — 53], ce qui a encouragé des nouvelles
recherches pour élaborer de nouveaux modeéles pour les matériaux poreux.

Kool et Parker [54] ont quant a eux élaboré un modéle mathématique qui suppose que les
courbes intermédiaires ont une forme similaire a celle des courbes principales. Le modéle
fournit une bréve présentation du comportement hystérétique des sols en combinant et en
modifiant le modéle paramétrique de Van Genuchten [39] et le modele empirique de Scott et
al. [55] qui permet de prendre en compte 1’air piégé a I’intérieur des pores. Leur modéle donne
les expressions hystérétiques de la courbe de rétention ainsi que la conductivité hydraulique.
Ce modele a été jugé peu satisfaisant dans certains cas de figure en comparant les résultats
expérimentaux et numériques sur des sols [54].

Dans ce qui suit, on va présenter les modeles de courbes intermédiaires d’hystérésis de sorption
d’eau les plus utilisés pour les matériaux poreux de construction. Ils sont classifiés en modeles
empiriques, mathématiques, et physiques.

7.3.1.Modele de Pedersen
Pedersen [56] a élaboré un modéle empirique en 1990 en utilisant des valeurs pondérées de la
capacité hydrique dans la prédiction des courbes intermédiaires. Comme c’est un modele

empirique, il a besoin des courbes d’adsorption et de désorption principales, mais aussi de la
premiére courbe primaire. Toutefois, étant empirique, le modele n’a aucune base physique et
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ne permet pas beaucoup de flexibilité [54]. Ce modéle fait intervenir des constantes qu’il vaut
mieux ajuster selon le type de matériaux, au risque d’avoir beaucoup d’erreurs [54,57].

Ainsi, la capacité hydrique d’une courbe intermédiaire d’adsorption ou désorption prend la
forme :

B B
) — A(wad,hys_wad) edes"'((’*)acl,hys_‘*’des) Bad (43)
ads,hys (Wdes—Wad)B
B B
) — (wdes,hys_wad) edes"'c("'~)des,hys_0~)des) Bad (44)
des,hys (@des—0ad)B

Oads hys : Capacité hydrique en phase d’adsorption intermédiaire
Odeshys - Capacité hydrique en phase de désorption intermédiaire
®adhys : Teneur en eau en phase d’adsorption intermédiaire
Odes,hys : TENEUr en eau en phase de désorption intermédiaire
Oads : Capacité hydrique de la courbe d’adsorption principale
Bdes : Capacité hydrique de la courbe de désorption principale
wad : Teneur en eau en phase d’adsorption principale

®des - Teneur en eau en phase de desorption principale

A, B et C : Coefficients empiriques constants

Les valeurs des coefficients empiriques peuvent étre les mémes que celles choisies par
Pedersen, a savoir B =2 et A = C =0,1. Cependant, certaines études ont montré que les résultats
étaient meilleurs en ajustant les coefficients selon la nature du matériau et son comportement
hydrique [57,58].

Le modéle de Pedersen est simple a mettre en ceuvre et nécessite la connaissance des isothermes
d’adsorption et désorption principales seulement. Toutefois, c’est un modele peu précis car il
ne prend pas en compte 1’histoire hydrique du matériau.

7.3.2.Modele de Huang

Huang [59] s’est inspiré du modele de Kool et Parker [54] qui considére que les courbes
primaires sont similaires aux courbes principales et que la teneur en eau résiduelle et la teneur
en eau a saturation conservent les mémes valeurs pour les courbes d’adsorption et de désorption
principales. Il a adapté ce dernier au cas des matériaux de construction au lieu des sols qui
étaient étudiés par Kool et Parker, en considérant I’humidité relative au lieu de la succion
capillaire. Ce modele respecte le principe de fermeture au niveau des points d’inversion, et
nécessite la connaissance des courbes d’adsorption et désorption principales seulement.

Ainsi, la i*™ courbe intermédiaire prend la forme suivante :

W(HR, D) = (D) + (@5 — @) | (1 + |a%ln(HR)|n)—(1_ﬁ)

= (45)
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ur(i) : teneur en eau résiduelle de la i*™ courbe intermédiaire
us(i) : teneur en eau de saturation de la i*™ courbe intermédiaire

Les coefficients a et n sont obtenus a partir des expressions des courbes d’adsorption et de
désorption principales. Les courbes principales permettent également d’obtenir les valeurs des
teneurs en eau résiduelle et de saturation a I’ordre 0 : wr(0) = 0 et ws(0) = wsat.

Pour obtenir les teneurs en eau a chaque phase de sorption du matériau, il faut d’abord connaitre
les teneurs en eau résiduelle et de saturation, c’est pourquoi ce modele nécessite la connaissance
des isothermes d’adsorption et désorption principales, ainsi que 1’historique hydrique du
matériau en humidité et teneur en eau.

7.3.3.Modeéle Il de Mualem

Mualem [60 — 63] a introduit un modele physique simplifié des domaines indépendants, en
utilisant le phénoméne de bouteille d’encre. 1l est basé sur deux hypotheses : La premiére
hypothése est de considérer qu’il n’y a pas d’interactions entre les pores d’un matériau poreux,
et les interconnexions entre pores sont totalement négligées. Ceci veut dire que 1’adsorption et
la désorption dépendent uniqguement de la géométrie de pores, donc de leur rayon et leur rayon
a leur ouverture. 1l a donc introduit deux parametres normalisés pour caractériser le systeme 7
et p qui varient entre 0 et 1, et représentent respectivement le rayon de 1I’ouverture du pore et le
rayon du pore. Quand ¥ = 1 ou p = 1, ceci correspond au minimum de la pression capillaire,
et quand ¥ = 0 ou p = 0, c’est la pression capillaire maximale. Les phénomeénes d’adsorption
et de désorption peuvent ainsi étre modélisés par une fonction f(r,p) dite fonction de
distribution de I’eau dans les pores.

La deuxiéme hypothése est que la fonction f(7,p) peut étre exprimée a I’aide de deux fonctions
I(p) et h(7). 1 représente le volume des pores remplis d’eau, et h représente 1’accessibilité des
pores aux phénomenes de sorption.

f(r.p) = h(MI(0) (46)

Cette relation découle de I’hypothése de similarité proposée par Philip [64] et utilisee par
Mualem dans son modéle.

On peut alors dégager le comportement hystérétique du matériau sur le graphe | — h représenté

en figure 1-33. L’axe des abscisses représente la fonction h(7), et 1’axe des ordonnées la
fonction I(p).

En adsorption, le volume des pores remplis d’eau 1 augmente alors que 1’accessibilité h reste
constante. En désorption, le volume 1 et I’accessibilité h diminuent.

Le modéle de Mualem a inspiré plusieurs autres travaux et a subi quelques modifications et
améliorations [61,63 — 68]. Il est jugé trés précis en ce qui concerne les sols a distribution de
taille de pores tres étroite [54].
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Figure 1-33 : Schématisation des phases d’adsorption et désorption sur le graphe | — h

Les capacités d’humidité en phase d’adsorption et de désorption pour les courbes intermédiaires
peuvent étre obtenues par les relations suivantes [60] :

WF—w és(HRi)
ead,hyst = m 0,4(HR) (47)

oo _ Wr — Wges(HR)
dés,hyst s — wad(HR)

AR (wf—wdés(HR))-ead(HR)—(wf—wad(HR))-edés(HR))
(wad(HR]) wad(HR)) ( (wf—wad(HR))z (48)

ead(HR) -

0ad,hys est la capacité hydrique en phase d’adsorption intermédiaire, et Oqesnys |a capacité hydrique
en phase de désorption intermédiaire.

ws est la teneur en eau a saturation, correspondant a HR = 100%.

L’utilisation du modele II de Mualem [60] nécessite la connaissance des isothermes
d’adsorption et de désorption principales, ainsi que I’historique d’humidité relative et de teneur
en eau du matériau. Les courbes isothermes intermédiaires prédites par le modele sont situées
entre la courbe d’hystérésis principale [60].
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7.3.4.Modeéle de Carmeliet

C’est un modele physique basé sur le modele de Mualem [60]. C’est une adaptation du modele
de Mualem au cas des matériaux de constructions plutdt que les sols. Ce modéle exprime la
teneur en eau en fonction de 1’humidité relative au lieu de la succion capillaire qui est
généralement utilisée dans la physique des sols. Il permet la modélisation des courbes
d’hystérésis a partir des isothermes d’adsorption et de désorption principales.

L’expression de la teneur en eau pour une i courbe d’adsorption est donc :
Wads (HR' i) = Wj—q + (1 - A(HRi—l))((‘)ads (HR) - (‘)ads(HRi—l)) (49)

(HRi.1, wi-y : i°™ point d’inversion entre la i-1°™ courbe intermédiaire de désorption et la im
courbe intermédiaire d’adsorption.

La teneur en eau pour une i courbe de désorption s’écrit :

wges(HR, 1) = wj_; — (1 — A(HR))(waqs(HRj—1) — 0,45 (HR)) (50)

(HRj-1, wi-1): i*™ point d’inversion entre la i-1°™ courbe intermédiaire d’adsorption et la i*™

courbe intermédiaire de désorption.

Avec :

wdes(HR)—waqs(HR)
Wsat—Wads(HR)

A(HR) = (51)

w(HR,i) : i®™ courbe intermédiaire.

Ce mod¢le nécessite la connaissance des courbes d’adsorption et de désorption principales,
ainsi que ’historique d’humidité relative et de teneur en eau du matériau. Il a donné de bons
résultats dans les simulations sur des matériaux de construction [14,69].

Les modeles de Huang et Carmeliet sont similaires sur plusieurs points. Tous deux respectent
le principe de fermeture, et ont uniquement besoin des courbes d’adsorption et de désorption
principales. De plus, les expressions mathématiques des courbes intermédiaires en adsorption
sont les mémes.

Toutefois, les deux modeles différent en deux points. L’ implémentation du modele de Carmeliet
nécessite la connaissance d’un seul point d’inversion seulement, alors que celui de Huang a
besoin de deux points. Certaines différences sont également présentes dans les expressions
mathématiques des courbes intermédiaires de désorption [14].

7.3.5.Modeéle de Merakeb

Le modeéle de Merakeb [70] introduit un terme de raccord aux modeles précédents :
Wadhys = Wf. eXp(HRy4.In(HR) . exp(a. HR) + AHR 4. In(HR) + exp(a,q. HR)) (52)

Wgeshys = Wr. eXp(HRggs. In(HR) . exp(a. HR) + AHRy4s. In(HR) + exp(agss. HR)) (53)
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Figure 1-34 : Simulation des courbes d’hystérésis pour des cycles hygrothermiques réguliers [70]

Les expressions des termes HRad, otad, HR4es et ages sSont données dans les travaux de Lelievre
[69].

Ce mode¢le prend en compte I’effet de la température sur les isothermes d’adsorption et de
désorption, car les termes of, @, HRad €t HRge¢s sont exprimés sous forme d’un polynome A.T+B,
ou A et B sont des coefficients d’ajustement déterminés expérimentalement.

7.4. Effet de pompage

L’utilisation des mod¢les empiriques entraine souvent [’apparition d’un comportement
hystérétique dit « effet de pompage ». 1l traduit le fait que les courbes d’adsorption et de
désorption intermédiaires obtenues par les modéles ne respectent pas le principe de fermeture.
En d’autres termes, ceci veut dire que lors d’une succession de cycles d’adsorption/désorption,
il n’existe qu’une seule valeur de la teneur en eau pour chaque extremum d’humidité relative.
Ainsi, un matériau subissant plusieurs cycles d’adsorption et de désorption devrait normalement
revenir a son humidité relative et teneur en eau initiales.

Certains chercheurs [59,71,72] considérent que 1’effet de pompage n’est pas une caractéristique
physique propre au matériau, mais qu’il est enticrement artificiel. Il est donc considéré comme
des erreurs générées par les algorithmes de calcul. Les erreurs de pompage peuvent étre
quantifiées en adsorption et en désorption, en calculant la différence de teneur en eau entre deux
cycles. Leur amplitude dépend non seulement de 1’état initial du matériau, mais €également des
sollicitations cycliques de I’humidité relative extérieure [71].

La figure 1-35 illustre les erreurs résultant de 1’effet de pompage. Le point A est le point de
départ de la premiére courbe intermédiaire d’adsorption, et le point B correspond a la méme
humidité relative sur la deuxiéme courbe intermédiaire de désorption. La différence de teneur
en eau entre les deux points est définie comme une erreur due a I’effet de pompage en séchage.
De la méme maniére, I’erreur due a I’effet de pompage en imbibition est la différence entre les
points C et D.
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Figure 1-35 : Effet de pompage [212]

Parmi les modéles présentés auparavant, les modeéles de Pedersen et Merakeb ne respectent pas
le principe de fermeture, et peuvent donc induire un effet de pompage. Le modéle de Mualem
par contre respecte le principe de fermeture et permet d’éviter les erreurs de pompage, il est
donc le modele le plus recommandé dans la littérature [71,69].

8. Hystérésis dans les matériaux de construction

L’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau dans les matériaux poreux dépend de plusieurs
parametres explicités dans les parties précédentes, notamment les tailles de pore et la
microstructure du milieu. Dans la littérature, certaines études ont montré que ce phénomene
n’apparait pas dans les matériaux dont la structure porale est composée de pores fermés d’un
coteé [73 — 75], alors que d’autres études plus récentes démontrent le contraire [76 — 78].
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Figure 1-36 : Isothermes d’adsorption et de désorption. a) Béton cellulaire [79] ; b) Béton avec fibres de palmier
[80]

En revanche, la littérature démontre que les matériaux cimentaires exhibent toujours le
phénomene d’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau, malgré 1’incorporation d’agrégats
de différentes natures. La majorité des matériaux dits légers montrent également 1’effet de
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I’hystérésis, bien qu’ils soient peu hygroscopiques. Le béton cellulaire par exemple est
caractérisé par une hystérésis de type H1 a partir de 30% d’humidité relative (figure 1-36), car
sa structure est composée d’un réseau interconnecté de larges bulles d’air et de petits pores
capillaires. Les bétons avec ajouts d’agrégats végétaux présentent également une hystérésis
importante de type H2 entre les courbes d’adsorption et de désorption principales, comme il est
montré dans la figure 1-36 pour un béton avec des fibres de palmier.

Actuellement, de plus en plus de travaux de recherche s’intéressent a I’incorporation d’agrégats
légers hydrophobes aux matériaux cimentaires. Zeng et al. [81] ont étudié le comportement
hygrothermique d’un béton a base de billes de verre, dont les isothermes d’adsorption et de
désorption sont presentées dans la figure 1-37. Bien que les agrégats soient isolants et
n’adsorbent pas d’eau, les courbes isothermes montrent le phénomene d’hystérésis d’adsorption
et de désorption de vapeur d’eau. L’amplitude de 1’hystérésis dépend de 1’hygroscopicité du
matériau, et donc du ratio de billes de verres incorpore, comme c’est montré sur la figure 1-37
qui montre les courbes isothermes du béton pour des ratios de billes différents.

Sample # b
Sorp. Desomp. ol

Sorption volume (mlig}

0" A

Figure 1-37 : Isothermes d’adsorption et de désorption d’un béton avec billes de verre [81]
9. Les bétons légers

Le béton est le matériau de construction le plus utilis¢ dans 1’industrie de la construction, mais
c’est aussi un trés grand consommateur de ressources naturelles (sable, granulats...).
L’utilisation de déchets ou de matériaux recyclés dans le béton permet ainsi de réduire son
impact environnemental [82 —84]. Les déchets tels que le polystyréne, le liége, ou le caoutchouc
sont souvent incorporés dans les matériaux de construction car ils permettent d’améliorer
I’isolation thermique et acoustique [85 — 88]. L’utilisation de matériaux légers dans la
fabrication du béton afin d’obtenir des éléments non structuraux réduit donc la pollution de
I’environnement et le cotit de la construction [89].

Les bétons légers sont des bétons dont la densité est inférieure a celle d'un béton ordinaire
(tableau 3). Une telle densité peut étre obtenue grace a la substitution des granulats classiques
(sable et graviers) par des granulats plus Iégers, souvent artificiels tels que : I'argile expansée,
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le schiste, la perlite, la vermiculite, le laitier expansé, etc. Ces bétons, qui sont aujourd'hui
approchés avec appréhension au niveau de leur formulation et leur mise en ceuvre [90, 91],
présentent des densités qui se situent en général entre 1400 et 1900kg/m?®.

Tableau 3 : Masse volumique apparente des types de béton [92]

Type de béton Masse volumique (kg/m?)
Lourd > 3000
Semi lourd 2500 — 3000
Normal 2200 — 2500
Leéger <2000
Tres leger <500

Cependant, en utilisant des granulats extrémement légers, tels que les billes de polystyréne
expanse, on peut atteindre des densités beaucoup plus faibles [93 — 100]. En outre, grace a
I'utilisation de matrices cimentaires a ultra-haute résistance, les bétons de polystyréne peuvent
avoir des résistances de bétons de structure. Par conséquent, ils représentent, grace a leur
Iégereté, une solution technique intéressante dans les domaines du batiment et des ouvrages
dart.

D’autre part, les bétons légers ont une faible conductivité thermique notamment pour un taux
d’agrégats trés important (environ 70%). Ils constituent donc une solution technique tres
intéressante pour pallier aux problémes d’isolation dans les batiments. Toutefois, les bétons
légers posent de nombreux problémes au niveau de la compréhension de leurs propriétes
mécaniques en rapport avec leur microstructure.

Les bétons légers sont caractérisés par une bonne résistance au feu du fait de leurs qualités
thermiques et de la chute relativement lente des propriétés mécaniques en fonction de la
température (figure 1-38).

Résistance
i |a compression
en kgfcme

ak
e

aiton nor

Béton [&ger

e

Age en jours

Figure 1-38 : Evolution des résistances a la compression de bétons normal et léger en fonction du temps [92]
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Les bétons légers peuvent étre classés en deux catégories, selon leur composition ou leur
utilisation. Si I’on considére la classification structurelle, ¢’est-a-dire selon leur composition et
leur constitution, on distingue trois familles :

e Bétons caverneux : L’air est contenu entre les granulats et éventuellement a I’intérieur
des granulats. Ils sont constitués d’un squelette de granulats (Iégers ou non) enrobé d’un
liant. Ils ressemblent a un béton dont on aurait enlevé tout (ou une partie) de I’élément
fin (sable), en vue de réaliser des bétons économiques, thermiquement résistants, et
Iégers

e Bétons cellulaires : L’air dans ce cas est contenu dans la pate. Ce type de béton est
constitué¢ d’une pate de sable et d’un liant, et les bulles d’air sont créées par réaction
chimique ou par action physique. Les bétons cellulaires sont caractériseés par une tres
grande légereté, une bonne isolation thermique et une grande résistance au feu

e Bétons plein de granulats : L’air est contenu au sein des granulats. Ils ressemblent aux
bétons classiques en remplacant simplement les granulats normaux par d’autres
présentant une structure alvéolée ou cellulaire afin de les rendre plus Iégers

10. Le béton de polystyrene

Le béton de polystyrene est un matériau de plus en plus utilisé dans la construction d’éléments
non porteurs. Il est généralement utilisé comme matériau de remplissage ou dans les
revétements de sols. Il est généralement composé de granulats de polystyréne, de ciment, et
d’eau, avec éventuellement des ajouts d’agrégats ou d’additifs.

Les travaux de recherche sur le béton mettent en avant plusieurs types de matériaux de
construction a base de granulats de polystyrene, tels que le mortier, les pavements, etc. Le
polystyrene incorporé dans le béton peut avoir plusieurs effets différents, selon le type du béton,
le dosage des agrégats de polystyrene, le type du polystyréne, etc. Il permet de fabriquer des
bétons de masse volumique comprise entre 300 et 600 kg/m®. On voit donc leur intérét pour les
bétons d’isolation, mais également pour la réalisation d’éléments légers, blocs coffrants, blocs
de remplissage, dalles, ou rechargements sur planchers peu résistants.

De manicre générale, 1’ajout de polystyreéne altere les propriétés mécaniques du béton, mais
améliore les caractéristiques relatives a la maniabilité, la densité, la conductivité thermique et
le retrait [101].

La découverte du polystyrene remonte a 1839, mais son exploitation industrielle date de 1933,
en Allemagne et aux USA. Le premier procédé utilisé (suspension aqueuse) fonctionnait en
discontinu. Dés les années 1940, apparaissent des procédés de polymérisation dite « en masse
» continu et en discontinu. Le procédé « masse en continu » triomphe dans les années 1960,
grace aux progres technologiques permettant d’évacuer la chaleur produite par la
polymérisation (~ 710 kJ/kg).

Le polystyréne expansé (PSE) a été inventé en 1944 par Ray Mc Intire alors qu’il travaillait
pour la Dow Chemical. Découvert par hasard, ce polystyréne fut commercialisé sous le nom de
« Styrofoam ». Matériau rigide, de faible densité, il a d’abord été utilisé comme isolant
thermique dans le batiment [102].
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Figure 1-39 : Résistance a la compression en fonction de la densité pour PSE [102]

Le polystyréne expansé se caractérise par une structure rigide a microcellules fermées, dont la
taille se situe habituellement entre 60 et 500 um. L’épaisseur des parois des microcellules
dépend de la taille de celles-ci, ainsi que de la densité du PSE. Par exemple, pour une masse
volumique de 15 kg/m?® et pour une taille de microcellules de 100 um, 1’épaisseur des parois est
de 0,4 pm.

Tableau 4 : Résistances mécaniques pour différentes masses volumiques apparentes de PSE [102]

Masse volumique (kg/m?®)

Résistance 15 20 30 Norme

Rupture en flexion (kPa) 150 a 230 2502310 | 430a490 NF-EN 12089

Rupture en traction (kPa) 160 a 260 230a330 | 380a400 NF-EN 1608

Concernant les propriétés mécaniques, elles sont influencées par la structure cellulaire, la
température et le vieillissement. L’évolution de la résistance a la compression en fonction de la
densité est donnée en figure 1-39. Les résistances en traction et en flexion augmentent
proportionnellement avec la densité, et elles sont données dans le tableau 4 en fonction de la
masse volumique.

Le PSE est connu pour ses bonnes propriétés thermiques, c’est d’ailleurs I’une des raisons qui
expliquent son utilisation dans les matériaux de construction. Il est de trés faible densité donc
trés bon isolant thermique et phonique.

Le PSE est inerte chimiquement et ne sont réactifs qu’a trés peu d’agents (tableau 5). A titre
d’exemple, il n’est pas réactif a I’eau ni a plusieurs acides, et résistent a plusieurs inhibiteurs de
corrosion. Il ne présente aucune réaction chimique au contact des matériaux de construction
usuels tels que le ciment, la chaux ou le platre.

Les principaux domaines d’utilisation du PSE sous forme de granulats sont les suivants [92] :

e Eléments préfabriqués de grandes dimensions
e Hourdis de grande longueur
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e Sous couches de route pour assurer la protection contre le gel
e Sous couches de fondation pour voies ferrées
e Plaques d’isolation

Tableau 5 : Résistance aux agents chimiques.

Agents chimiques PSE
Eau de mer +
Savons et détergents +
Agents de blanchiments (eau de javel...) +
Acides dilués, acide chlorhydrique 35%, acide

nitrique 50% *
Acides anhydres -
Soude caustique, ammoniaque +

Solvants organiques (acétone, acétate d’éthyle,
benzene, xyléne ...)

Hydrocarbures aliphatiques saturés, éther de
pétrole, solvant naphta

Huile de paraffine, huile de vaseline +/-
Huiles moteur -
Essence normale et a indice d’octane élevé -

Alcools (méthanol, éthanol ...) +/-
Huile de silicone +
Engrais, salpétre, terreau, purin +

+ : PSE n’est pas décomposé
+/- : Résistance partielle
- . PSE se rétracte ou est dissout

Actuellement, le besoin de logements de qualité devient de plus en plus pressant. Compte tenu
de la surexploitation des ressources naturelles dans la construction, il est devenu courant
d’adopter des matériaux de construction alternatifs, composés de déchets ou de matériaux
recyclés. De plus, la consommation énergétique dans les batiments continue d’augmenter [103],
et une autre difficulté a surmonter est le développement de matériaux a propriétés d’isolation
ameliorées, afin de réduire cette consommation.

Les bétons dits « légers » constituent une excellente piste pour des matériaux de construction
modernes. C’est un éco-matériau qui pourrait grandement améliorer plusieurs aspects
techniques, économiques et environnementaux du secteur de la construction. Leur utilisation
réduit considérablement la charge et le poids des structures. Comparés au béton ordinaire, les
bétons légers présentent de nombreux avantages, notamment une faible densité, une faible
conductivité thermique, des propriétés de durabilité améliorées et des caractéristiques
d'isolation acoustique plus élevees [104,105]. Neanmoins, ce type de bétons est associé a des
propriétés mécaniques tres faibles, a cause de leur structure tres légére (et tres poreuse). Ceci
limite leurs applications a des structures non porteuses telles que les panneaux de revétement,
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le remplissage de murs ou les revétements de sol. lls sont donc généralement utilisés pour la
fabrication d’éléments isolants non structurels.

Le polystyréne expansé (EPS) apparait comme un choix judicieux pour la production de bétons
légers, compte tenu de ses excellentes propriétés d’isolation thermique et phonique, sa trés
faible densité et sa résistance a I’humidité. Il est couramment utilis¢é pour l'isolation et
I'emballage de produits pour les protéger des chocs, en raison de sa structure flexible, de son
absorption des chocs et de sa robustesse mécanique. Cependant, I’EPS est souvent libéré dans
la nature apreés son utilisation, et bien qu’il soit respectueux de 1’environnement, ¢’est un
matériau non biodégradable. Il ne disparait donc pas par des moyens naturels, et il reste présent
dans la nature pendant de nombreuses années. Pour ces raisons, la réutilisation d’EPS, dans sa
forme naturelle ou aprés certains traitements, est bénéfique non seulement a 1’économie, mais
aussi a ’environnement. L’EPS n’est pas toxique car il ne se transforme pas chimiquement, et
ce n’est pas un nutriment pour les bactéries et les champignons. De plus, I'EPS est un matériau
respectueux de I'environnement car il est recyclable et ses composants ne nuisent pas a la nature
et a la couche d'ozone [106].

Au cours des derniéres années, les propriétés mécaniques de matériaux a base de polystyréne
expansé ont été étudiées dans de nombreuses études, qu’on va énumérer ci-apres. Certains
travaux se sont intéressés aux performances mécaniques en étudiant les résistances en
compression et en flexion du matériau [94,107 - 109], I'effet de la taille des billes de polystyréne
[110,111] et la résistance mécanique avec la durabilité [93,112 - 114].

Certaines études se sont concentrées sur l'effet de l'incorporation de polystyrene sur les
propriétés de durabilité de ce type de matériaux. Ferrandiz-Mas et al. [115] et Li et al. [116] ont
effectué des essais d'absorption capillaire, des cycles de chaleur et des cycles de gel-dégel sur
respectivement des mortiers et des bétons avec polystyréne. Leurs résultats ont montré que
I'ajout d'agrégats de polystyréne expansé améliore la durabilité des matériaux. Fathi et al. [117]
ont montré que la présence de polystyréne expansé dans une pate de ciment diminuait
I'absorption d'eau due a la nature hydrophobe du polystyrene, améliorant ainsi sa durabilité. Des
études plus généralisées ont porté sur la caractérisation des propriétés mécaniques et
hygrothermiques de ce type de matériaux [118,119], parfois accompagnées de tests de durabilité
[120 - 122].

11. Conclusion

Auterme de cet état de ’art, le phénomene d’hystérésis d’adsorption et de désorption de vapeur
d’eau dans les matériaux poreux de construction a été introduit. Les différentes grandeurs
intrinséques aux matériaux ont €été présentés, ainsi que leur impact sur 1’hystérésis. La
microstructure des milieux poreux en particulier dicte la forme des courbes isothermes
d’adsorption et de désorption ainsi que celle de I’hystérésis qu’elles exhibent.

Par la suite, les différents mécanismes de fixation de I’humidité dans les pores ont été décrits.
Les équations de conservations de la masse et de la chaleur ont également été résumees,
puisqu’elles constituent la base des modéles de transferts hygrothermiques. Le phénomene
d’hystérésis a ensuite été explicité en détails, en plus des phénomenes physiques qui le causent
et des modéles qui le prennent en compte. Finalement, on a défini le matériau d’intérét, qui est
un béton léger a base de polystyréne expansé.
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Le béton de polystyréene présente un manque d’informations quant a ses propriétés
microstructurales a cause de son caractére léger assimilable a 1’air. Ceci représente une
difficulté supplémentaire dans I’utilisation de ce matériau dans la construction, et il est donc
nécessaire d’entreprendre une investigation expérimentale exhaustive afin de contribuer a sa
connaissance. La campagne de caractérisation expérimentale entreprise sera faite a plusieurs
échelles. A I’échelle microscopique, la caractérisation comportera une observation de la
microstructure du matériau a 1’aide de techniques avancées telles que la microscopie ou la
micro-tomographie aux rayons X, couplées a des reconstructions de volumes 3D et un
traitement d’images adapté. A I’échelle macroscopique, les propriétés hygrothermiques et
physiques du matériau seront déterminées a I’aide de techniques récentes pour une meilleure
comprehension de son comportement sous différentes sollicitations.
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Chapitre 2 : Investigation de la
microstructure par micro-tomographie aux
rayons X

Dans ce chapitre, nous utiliserons des techniques récentes, telles que la micro-tomographie aux
rayons X a une haute résolution, afin de mesurer la porosité avec précision et de caractériser la
morphologie du béton de polystyrene. Un post-traitement approprié sera ensuite adopté pour
sélectionner un Volume Elémentaire Représentatif (VER) et pour obtenir la distribution de la
taille des pores. En outre, une étude de l'interface ciment/polystyréne est réalisée a 1’aide de la
Microscopie Electronique a Balayage (MEB) pour déterminer s'il y a adhérence entre le
polystyrene expanse et le ciment, ou plutdt une zone de transition caractérisée par une porosité
plus élevée que celle de la matrice. La caractérisation de la microstructure du béton de
polystyrene servira dans la suite des travaux, puisque les volumes reconstruits seront utilisés
dans les simulations numériques des transferts hygrothermiques en incluant le phénoméne
d’hystérésis.
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1. Introduction

Le phénomene d’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau dépend fortement de la
microstructure des matériaux, notamment la porosité et la distribution de la taille des pores
[186, 200]. Ainsi, dans une optique d’amélioration des résultats de simulations numériques, il
serait intéressant d’inclure la microstructure réelle des matériaux étudiés dans les travaux de
modélisation des transferts de masse et de chaleur. En effet, la majorité des études de transferts
hygrothermiques sont menées sur des géométries homogenes, alors que les matériaux de
construction présentent généralement des microstructures complexes [201, 202], et leur
comportement hygrothermique dépend significativement du degré d’hétérogénéité de leur
géométrie [203].

Il apparait donc nécessaire de considérer la microstructure complexe du béton de polystyrene
ainsi que les interactions locales entre ses différentes phases en travaillant sur une géométrie
plus représentative des hétérogénéités du matériau réel. Ceci permettra une meilleure
appréhension et prise en compte du phénomene d’hystérésis et une prédiction plus adéquate du
comportement hygrothermique du béton de polystyréne.
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Figure 2-1 : Lien entre la microstructure du matériau et I’hystérésis observée

!

La microstructure du matériau étudi¢ influence le type de boucle d’hystérésis que présentent
ses courbes isothermes d’adsorption et de désorption. La figure 2-1 présente la classification
proposée par 'TUPAC. Ainsi, les matériaux caractérisés par des agglomérations compactes de
sphéres ou cylindres organisés de maniére réguliére, et donc des distributions étroites de
mésopores permettent d’obtenir des boucles hystérésis de type H1 [204]. Le type H2 apparait
dans les matériaux tels que les gels oxydes inorganiques et les verres poreux, composés de
réseaux interconnectés de mésopores. La boucle H3 est caractéristique des matériaux dont la
microstructure est majoritairement composée par des pores capillaires, comme les argiles
montmorillonite [205]. Les boucles de type H4 sont observées dans les matériaux microporeux
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et nanoporeux composes de feuillets, tels que le charbon actif, ou il se produit une physisorption
multicouche et une condensation capillaire [205].

La porosité est I'une des propriétés majeures qui contrdlent I’adsorption d’un matériau poreux,
et sa valeur détermine les courbes isothermes d’adsorption et de désorption. Le phénomene
d’hystérésis observé dépend donc de la porosité, tant par son amplitude que ses valeurs limites
(teneur en eau a saturation et teneur en eau residuelle).
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Figure 2-2 : Isothermes d’adsorption et de désorption d’eau pour une pdte de ciment avec trois rapports E/C
différents [17]

Les isothermes d’adsorption et de désorption de vapeur d’eau des matériaux cimentaires sont
grandement influencées par leur porosité, comme le montre la figure 2-2. Elle montre les
courbes isothermes pour trois pates de ciment caractérisées par trois rapports eau sur ciment
(E/C) différents, donc trois porosités différentes. En effet, la porosité dépend fortement du
rapport eau sur ciment (E/C) car il gouverne 1’espacement initial des grains de ciment [206].
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Figure 2-3 : Influence du rapport E/C sur la porosité accessible a I'eau [211]

Pour un rapport E/C €levé, les grains de ciment sont plus éloignés, I’eau est en exces par rapport
au ciment et une grande partie de cette eau n’hydratera pas le ciment et formera des pores
capillaires plus gros. En revanche, pour des faibles rapports E/C, les grains de ciment sont plus
rapprochés et 1’eau réagit mieux, les capillaires seront donc plus petits [207]. La diminution du
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rapport E/C diminue la taille des pores capillaires, mais aussi leur nombre [206]. La porosité
accessible a I’eau est donc proportionnelle au rapport E/C, comme le montre la figure 2-3.

Plus la porosité est élevée, plus la teneur en eau a saturation est élevée. Aux basses humidités
relatives, les différentes courbes isothermes ne présentent pas une différence significative, mais
aux humidités relatives élevées, I’écart entre les trois courbes se creuse car les pores capillaires
interviennent. La porosité est donc une propriété déterminante a prendre en considération dans
toute ¢tude du phénomene d’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau.

Les bétons 1égers sont généralement composés de ciment et d’agrégats 1égers, et leur cinétique
d’adsorption et de désorption d’eau dépend de la nature et du ratio des agrégats incorporés.
Quand les agrégats ne sont pas hygroscopiques, les bétons légers ont le méme comportement
hydrique que des bétons normaux ou des pates de ciment, a la différence prés que la teneur en
eau a saturation est beaucoup plus faible dans le cas des bétons Iégers (figure 2-4).
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Figure 2-4 : Isothermes d’adsorption et de désorption. a) Béton avec polypropylene [208] ; b) Pdte de ciment
[209]

L’¢tude de I’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau dans le béton de polystyréne
nécessite donc le passage par une description fine de sa microstructure, et plus spécifiquement
la porosité accessible a 1’eau et la distribution de la taille des pores.

2. Matériaux et méthodes utilisés

Les précédents travaux sur les bétons légers se concentrent principalement sur la caractérisation
des matériaux avec ajout de polystyréne et I'évaluation de leur durabilité a I'échelle
macroscopique seulement. En fait, il est nécessaire d'étudier les mécanismes a I'échelle
microscopique pour comprendre le comportement macroscopique. De plus, le matériau étudié
est multiphasique et hétérogéne, et une étude microstructurale est nécessaire pour comprendre
les interactions entre les différentes phases.

Dans ce contexte, Bouvard et al. [104] ont évalué les performances mécaniques et thermiques
d'un béton de polystyréne, en plus de sa microstructure. Ils ont utilisé la micro-tomographie aux
rayons X pour observer les différentes phases du matériau avec une résolution de 40 um par
voxel. Lanzon et al. [105] ont également utilisé la micro-tomographie aux rayons X pour
mesurer la porosité d'un mortier avec des déchets de polystyréne expansé et de pneus, avec une
taille de voxel de 7,93 um. Ils ont observé les différentes formes de porosité (ouverte et fermée)
mais ils ne pouvaient pas distinguer entre le polystyréne et la porosité en raison de la nature non
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absorbante du polystyréne pendant le passage des rayons X. lls ont également considéré le
polystyrene comme une porosité ouverte, méme si le polystyrene expanse a une structure porale
intérieure fermée.

La porosité accessible a I’eau des bétons avec polystyréne est extrémement complexe a
déterminer. En effet, la mesure a I’aide de la norme NF P18-459 mentionne qu’elle n’est pas
adaptée aux bétons de granulats Iégers, et les mesures a 1’aide de scans aux rayons X ne
différencie pas entre la porosité et les billes de polystyréne qui sont hydrophobes. Chikhi et al.
[210] a étudié un béton avec ajout de copeaux de polystyréne, et a mesure la porosité totale,
sans distinguer le polystyréne, estimée a 60%. Lanzon et al. [105] ont mesuré la porosite totale
d’un mortier avec polystyréne expansé, égale a 23%.

Peu de chercheurs se sont intéressés a l'adhérence entre les billes de polystyrene et la matrice
de ciment, et ils ont obtenus des résultats différents quant au type de I’'interface
ciment/polystyréne. D'une part, Laukaitis et al. [106] dont le matériau étudié était un mélange
de ciment et de granulats de polystyréne hydrophilisés, ont assuré que les billes de polystyréne
adhéraient parfaitement a la matrice de ciment. De méme, Lanzon et al. [105] ont étudié un
béton Iéger composé de ciment, de marbre broyé et de déchets d’EPS, et ont montré la bonne
adhérence entre le polystyrene et le ciment. Contrairement a ces derniers, Fathi et al. [107] ont
incorporeé des billes de polystyréne expansé, des pierres de scorie et des nanoparticules de silice
a du ciment, et ont soutenu qu'il existe une zone de transition entre les deux phases qui
n'adhérent pas du tout.

Il est alors important de décrire les matériaux cimentaires a base de polystyréne et les
interactions entre leurs différentes phases a une échelle mésoscopique, afin de comprendre leur
comportement au niveau macroscopique. Il est également crucial de maitriser les réactions et
les variations du matériau sous des charges hygrothermiques a une échelle locale. Toutefois, le
polystyréne expansé étant hydrophobe, les sollicitations hydriques n’auront qu™un faible impact
sur les variations dimensionnelles du béton de polystyréne. Ainsi, I’impact de chargements
hydriques sur le béton de polystyréne ne seront pas abordés.

2.1. Matériaux d’intérét

Le matériau étudié est un mortier avec polystyréne (figure 2-5.a) composé de ciment et
d’agrégats de polystyréne expansé (figure 2-5.b), mélangés avec de 1’eau en respectant un
rapport massique eau/(ciment + polystyréne) de 0,32 (Tableau 6). Le ciment utilisé est de type
CEM 11 et les granulats sont des billes de polystyréne expansé dont les diamétres varient entre
2 et 3 mm. La masse volumique mesurée du mortier de polystyréne obtenu est 540 kg/m?.

Tableau 6 : Composition du mortier de polystyréne

Matériau Ratio volumique
Ciment 30%
Billes de polystyréne 53%
Eau 17%

Les billes de polystyréne expansé ont une forme sphérique et sont tres poreuses, car elles
contiennent 98% d'air et seulement 2% de polystyréne. Le polystyréne expansé est un matériau
thermoplastique et hydrophobe caractérisé par une structure a pores fermés et une trés faible
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densité (entre 20 et 30 kg/m® [126]). Il a une résistance mécanique trés faible en raison de sa
microstructure spécifique et de sa grande porosité, qui résultent du processus d'expansion qu’il
a subi durant sa fabrication. L'objectif principal des billes de polystyréne expansé est
d'améliorer les propriétés d'isolation thermique et acoustique, et elles sont principalement
utilisées comme matériaux de remplissage. Les matériaux a base de polystyrene expansé ne
peuvent pas étre utilises comme matériaux porteurs, par exemple la résistance a la compression
du mortier de polystyréne dans notre cas n'est que d'environ 5 MPa.

Figure 2-5 : Matériaux utilisés: a) mortier d’EPS; b) Billes de polystyrene expansé

2.2. Techniques expérimentales

Dans ce chapitre, nous avons utilisé des techniques récentes afin de mener une investigation
microstructurale poussée du mortier d’EPS. Dans ce qui suit, une description de ces techniques
et de leur principe d’utilisation sera faite.

2.2.1.Micro-tomographie aux rayons X

La Micro-tomographie aux rayons X est un outil récent trés puissant de plus en plus utilisé ces
dernieres années [127], puisqu’elle permet la caractérisation de la microstructure réelle de
matériaux poreux sans les endommager [128].

C’est une technique d’imagerie non destructive qui consiste a reconstruire le volume 3D d’un
échantillon a partir d’une série de radiographies 2D. Elle a été développée et utilisée en premier
lieu dans le domaine médical, puis dans I’industriel afin de réaliser des contréles non destructifs
et de faire des mesures dimensionnelles. Aujourd’hui, elle permet d’obtenir des images a des
résolutions de I’ordre du micrométre, ce qui explique son utilisation fréquente dans le domaine
de la science des matériaux.

La tomographie aux rayons X est basée sur la loi de Beer-Lambert qui donne, pour un faisceau
d’énergie de photons E, le nombre de photons transmis N1 en fonction du nombre de photons
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incidents No. Le rapport entre N1 et No dépend du coefficient d’absorption p des matériaux le
long du trajet S :

N, (E)

N — exp(= J u(S)ds) (54)

Le coefficient d’absorption dépend de la position le long du trajet, et c’est cette variabilité qui
crée le contraste observé en radioscopie d’absorption des rayons X. Ainsi, chaque point d’un
détecteur placé derriére un objet traversé par des rayons X recevra un nombre de photons qui
dépend du chemin traversé, et le rayonnement transmis est enregistré par le détecteur. Cet
enregistrement représente une radiographie d’une tranche du matériau analysé. Par la suite, la
source et le détecteur tournent autour de 1’échantillon (figure 2-6), permettant la récupération
d’un ensemble d’images 2D, suivant des orientations multiples dont le nombre et le pas varient
selon le type de I’appareil et la finesse de la résolution. Grace a un algorithme de reconstruction,
les images 2D permettent la reconstruction d’une image 3D de I’échantillon. Une image
numérique est ensuite calculée puis reconstruite mathématiquement en niveaux de gris ou de
couleurs dont chacun traduit le coefficient d'atténuation local du faisceau incident. [129]

La tomographie a rayons X permet donc d'accéder au cceur de la matiére pour en apprécier les
variations d'absorptions radiologiques et les différences de composition. Elle permet également
de localiser tres finement toute hétérogénéité, singularité, vide ou inclusion présents dans
1’échantillon.

Faisceau de Faisceau

Rayon@ @ transmis
—> =
<

Echantillon
Sur platine de
rotation

Image 3D
Figure 2-6 : Principe de la micro-tomographie a rayons X

La tomographie aux rayons X peut utiliser de nombreuses geométries, telles que la géométrie
en faisceaux paralleles ou en faisceau conique, et cette derniere est la plus répandue (figure 2-
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7). Cette derniére s’est considérablement développée en laboratoire depuis les années 2000, la
taille de la machine étant raisonnable.

Detecteur
Objet Source
rayons X
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Figure 2-7 : Géométrie en faisceau conique [130]

Lorsque les temps d'acquisition sont compatibles avec les vitesses de certains phénomeénes
physiques, la tomographie peut conduire a des mesures dynamiques pour suivre, par exemple,
I'évolution d'un matériau soumis a des contraintes mécaniques ou thermiques.

L’appareil disponible au LMT-Cachan est un tomographe X50 (figure 2-8) qui offre un
excellent équilibre entre la puissance et I’espace sensible et peut gérer des échantillons dont les
dimensions vont jusqu’a 30 cm [131]. Il dispose d’une source de rayons X, une platine de
rotation sur laquelle I’échantillon a scanner est fixé et enfin un détecteur de rayons X. Ce dernier
est reli¢ a une centrale d’acquisition et a un ordinateur avec un logiciel qui permet la
reconstruction et la visualisation en 3D de I’échantillon scanné.

Figure 2-8 : Tomographe a rayons X utilisé au LMT Cachan

Généralement, 1’échantillon a scanner reste dans le champ de vision du détecteur, quel que soit
I’angle de rotation. Dans le cas ou des résolutions plus élevées sont utilisées, ou pour réaliser
des essais qui ne peuvent pas toujours solliciter des petits volumes, la tomographie dite
« locale » apparait comme une alternative idéale. La différence réside dans le fait que
I’échantillon a scanner est de plus grande taille que le champ de vision du détecteur, et les
radiographies enregistrées dans ce cas seront celles d’un sous-volume situé au niveau de 1’axe
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de rotation du plateau. Cette technique présente 1’inconvénient de perturber la reconstruction
de la zone d’intérét par des hautes fréquences a moyenne nulle, mais malgré cela, elle reste trés
utile lors d’essais mécaniques in-situ par exemple. La qualité des reconstructions 3D dans ce
cas va dépendre de I’environnement de 1’échantillon (homogénéité, centrage), et du rapport
entre la zone vue et la taille de 1’échantillon.

Dans cette étude, la micro tomographie aux rayons X sera utilisée pour évaluer la porosité du
matériau. Dans la littérature, les précédentes études n'ont pas réussi a mesurer exactement la
porosité des matériaux a base de polystyrene. En effet, la porosimétrie a I'eau ou au mercure
[115] ne peut pas fournir la valeur précise de la porosité en raison de la structure poreuse fermée
du polystyréne expansé, de sa nature hydrophobe et de sa compressibilité. Avec la micro-
tomographie aux rayons X, il est certes difficile de le faire en raison de la faible absorption des
rayons X du polystyrene qui apparait sous forme de vides, et peut étre mépris pour de la
porosité. Cependant, associé au traitement d'images adapté, il permet de différencier aisément
la porosité du polystyréne.

Finalement, la micro-tomographie permettra de reconstituer tout le volume du matériau étudié,
et de I’inclure directement dans des outils de simulation, pour mener des calculs sur la véritable
microstructure du matériau.

2.2.2.Microscopie électronique a balayage

La Microscopie Electronique a Balayage (MEB ou SEM pour Scanning Electron Microscopy)
est une technique de microscopie €lectronique basée sur le principe des interactions électrons-
matiere, capable de produire des images en haute résolution de la surface d’un échantillon. En
effet, I’observation du microrelief d’une surface est impossible a fort grandissement avec un
microscope optique conventionnel.

C’est une technique puissante d’observation de la topographie des surfaces. Elle se base sur la
détection des électrons secondaires émergents de la surface sous I’impact d’un faisceau
d’¢électrons primaires qui balaie la surface a observer (figure 2-9). Pour caractériser la
topographie et/ou la composition de la surface, la MEB utilise également les autres interactions
des électrons primaires avec I’échantillon, comme I’émergence des électrons rétrodiffusés,
I’absorption des électrons primaires ainsi que 1’émission de photons X.

L’instrument permet de former un faisceau d'électrons quasi paralléle, trées fin (jusqu’a quelques
nanometres). Les électrons sont fortement accélérés sous une différence de potentiel donnée, et
I’appareil peut le focaliser sur la zone a examiner, et le faisceau électronique balaye la surface
de I’objet progressivement. Lorsqu’un électron incident rencontre un atome de 1’échantillon
observé, il lui transfeére une partie de son énergie, ce qui meéne a I’émission d’électrons de faible
énergie dits secondaires (figure 2-9). Des détecteurs d’électrons (secondaires, rétrodiffusés,
absorbés...) permettent de recueillir les signaux pour produire une image agrandie de la matiére.
Etant donné que ces électrons sont émis a trés faible profondeur, la moindre variation de la
surface est détectée et permet d’obtenir une image trés informative sur la topographie de
1’échantillon.
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Figure 2-9 : Principe de fonctionnement d’un microscope électronique a balayage

Typiquement, comme le schématise la figure 2-10, un microscope électronique a balayage est
constitué des éléments suivants :

e Une colonne maintenue sous vide

e Un canon a électrons composé d’une source et dun dispositif de haute tension
accélérateur des électrons

e Un ensemble de lentilles électroniques (les condenseurs) servant a former un faisceau
fin et intense d’¢électrons

e Un condenseur final, généralement appelé « objectif », et un diaphragme de petit
diametre qui permet de focaliser le faisceau sur la surface a examiner

e Un dispositif de déflexion piloté par un générateur de balayage

e Une platine porte-objet mobile

e Un détecteur d’électrons (principalement secondaires) et un dispositif d’amplification
du signal

e Un détecteur d’électrons rétrodiffusés et un détecteur de rayons X

e Un systéeme de visualisation d’images couplé de maniere synchrone au méme générateur
de balayage.
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Figure 2-10 : Principe d’un microscope électronique a balayage [132]
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Le microscope électronique a balayage utilisé au LMT Cachan [133] est un microscope Hitachi
S-3400 N (figure 2-11). Il est facile d’utilisation et dispose de nouvelles améliorations. Il peut
fonctionner en deux modes : Un mode vide poussé (high vacuum) qui garantit une résolution
de 3 nm, et un mode pression variable (VP) unique qui permet d’observer des échantillons non

conducteurs dans leur état naturel sans préparation d’échantillon (a une résolution moins bonne
de 4 nm).

Figure 2-11 : Microscope électronique a balayage utilisé au LMT Cachan

Le microscope électronique a balayage sera utilisé pour I’observation de la structure des billes
de polystyréne a haute résolution (jusqu'a 10 nm/pixel), qui ne peuvent pas étre observées aux
rayons X a cause de leur trés faible densité. Des études antérieures ont étudié la structure des
billes de polystyréne [115,124], mais a différentes résolutions. En plus de cela, la microscopie
¢lectronique a balayage permettra d’observer l'interface ciment/billes de polystyréne, et de voir
s'il y a adhérence entre les deux composants ou non. Ces résultats sont complémentaires a la
caractérisation par rayons X du mortier de polystyréne afin de mieux connaitre la microstructure
du matériau.

2.2.3.Microscope numérique

Les microscopes numériques sont des microscopes qui ne disposent pas d’oculaires, ni de
détecteur. Ce dernier est remplacé par une caméra numérique qui remplit son réle de détection.
Les images sont affichées sur un écran ou un moniteur, transformant le poste de travail de
microscopie en un poste de travail informatisé ergonomique.

Ces systemes connaissent une popularité grandissante pour les taches d'investigation, de
documentation et d'analyse telle que les mesures 2D et 3D, dans les domaines de la production,

61



de I'assurance-qualite, de I'analyse des défaillances, de la recherche et du développement, ainsi
que de la criminalistique. Les microscopes numériques trouvent aussi leur application dans les
sciences de la vie.

Les microscopes sont accompagnés de logiciels qui appuient les utilisateurs et leur facilitent le
travail. Ils permettent de réduire des opérations complexes a de simples clics. Ils offrent
généralement plusieurs fonctionnalités, comme 1’acquisition d’images et de piles d’images,
I’affichage et I’analyse de données 2D et 3D, I’enregistrement de tous les détails des images et
la création de rapports complets.

Le microscope numérique disponible au LMT Cachan (figure 2-12) est un instrument de type
KEYENCE VHX-2000. C’est un appareil qui permet une observation de tres grande profondeur
offrant une haute résolution et une profondeur de champ inégalée, permettant ainsi d'inspecter
des éléments impossibles a observer avec un microscope optique normal.

Il dispose de plusieurs fonctions qui permettent la mesure 2D et 3D de distances, rayons et
surfaces, mais également d’un outil de visualisation en 3D qui permet d’obtenir la topographie
de la surface.

L’appareil est composé d’un microscope reli¢ a un ordinateur spécifique pour 1’acquisition des
données, avec un clavier doté de touches spéciales et d’une manette qui permet le pilotage de
I’objectif (figure 2-12). Le microscope est constitué des éléments ci-dessous :

e Platine XYZ motorisée a haute résolution et haute vitesse

e Caméra CMOS a haute sensibilité et haute vitesse a 50 images par seconde, avec un
mécanisme de décalage des pixels qui offre une observation a haute résolution intuitive.
Cette capacité permet aussi un déplacement rapide de la platine XYZ

e Moteur compact a couple élevé équipé des derniéres technologies pour améliorer la
vitesse de déplacement et la capacité de charge de la platine

e Capteurs triple R intégrés qui permettent la reconnaissance automatique de 1’objectif et
du grossissement

Figure 2-12 : Microscope numérique « KEYENCE » utilisé au LMT Cachan
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Le microscope KEYENCE sera utilisé pour étudier I'effet des charges thermiques sur le
comportement morphologique du mortier polystyréne. Il servira également a 1’observation de
la structure des billes de polystyréne non visibles au tomographe ni au microscope électronique
a balayage.

3. Démarche expérimentale et numérique

Dans ce volet, nous allons expliquer la démarche expérimentale suivie afin de caractériser le
mortier d’EPS a I’échelle microscopique ainsi que les outils numériques utilisés pour le
traitement des données obtenues expérimentalement. On commencera par les reconstructions
3D des volumes réalisées grace au tomographe, puis la démarche numérique entreprise pour
exploiter les images tomographiques et en extraire les différentes phases composant le matériau,
grace a des logiciels de traitement d’images. Ensuite, nous décrirons la préparation des
échantillons avant leur observation au microscope électronique a balayage, et finalement, nous
présenterons le protocole de 1’essai d’exposition du matériau aux sollicitations thermiques.

3.1. Reconstruction des volumes

Afin d’obtenir les images 3D qui constitueront les données expérimentales a exploiter par la
suite, quatre échantillons de différentes tailles et formes ont été scannés au tomographe a rayons
X avec différentes résolutions. Les conditions environnementales dans le tomographe étaient
toujours de 25°C et 50% d'humidité relative.

Dans le tomographe, les échantillons sont fixés sur une tige qui leur garantit une position
optimale face a la source de rayons X avant de les placer sur la platine de rotation. On passe
ensuite au réglage des paramétres de 1’appareil, qui consiste a ajuster la tension et le courant de
I'anticathode, régler la position de la tige et déterminer le nombre de projections de faisceau que
I'on souhaite realiser.

Les paramétres de réglage du tomographe varient en fonction de la taille des échantillons et de
la résolution qu’on cherche (tableau 7). La taille du voxel traduit la résolution choisie, plus la
taille du voxel est petite, plus la résolution est bonne.

La tige ou I’échantillon est fixé doit étre placée de maniere a assurer que 1’axe passant par le
centre de I'échantillon soit immobile et reste a une position identique lors de la rotation de la
tige au cours de 1’acquisition. Pendant I’analyse, 1’échantillon fixé sur la tige va effectuer une
rotation de 360° afin de capturer toute la surface avec précision.

Dans le cas ou I’échantillon se déplace durant sa rotation, la largeur du faisceau de rayons X
incident devra étre beaucoup plus importante pour scanner tout I’échantillon quelle que soit sa
position, et la qualité de I’image 3D reconstruite sera moins bonne.

La durée du scan tomographique dépend de la résolution choisie, et par conséquent de la taille
de I’échantillon scanné. Une fois que I’analyse est effectuée, I’appareil doit étre calibré par
rapport aux dimensions de I’échantillon scanné, a 1’aide d’une regle graduée.
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Tableau 7 : Dimensions des échantillons scannés aux rayons X et paramétres du tomographe

Echantillon Dimensions Vzillli:lz) V(olls)ge Cc():gnt Projections
S1 18x18x18mm3 20.4 70 200 1200
S2 9x9x9mm?3 10.3 70 200 1200
S3 7.7x9.7x8.7mm? 10.4 70 200 1200
S4 18x19x17mm?3 17.6 70 200 1000

11 est ensuite possible d’obtenir les volumes reconstitués des échantillons en utilisant le logiciel
efX compatible avec le tomographe X50 utilisé. C’est un logiciel intuitif, rapide et complet
disposant de fonctionnalités uniques, qui permet un processus de reconstruction en 5 étapes.
Son interface le rend facile d’utilisation, et il dispose d’un large éventail de formats d’entrée
pour les données.

On peut ainsi obtenir les images 3D des volumes des quatre échantillons, avec plusieurs
résolutions différentes. Chaque volume reconstitué contient plusieurs pixels dans chaque
direction. Un voxel est défini comme 1x1x1 pixel®. On a choisi de tester plusieurs tailles
d’échantillons car on n’a pas encore déterminé le Volume Elémentaire Représentatif. Il a fallu
trouver un compromis entre une taille assez grande pour assurer le VER, et une taille assez
réduite pour assurer une haute résolution. En effet, plus I’échantillon scanné au tomographe est
grand, plus la résolution utilisée sera faible et on ne pourra pas atteindre tous les détails du
matériau.

3.1.1./dentification des phases

Apres avoir obtenu les reconstructions des volumes 3D des échantillons, il faut effectuer un
post-traitement adéquat pour d’abord séparer les phases du béton de polystyréne, et pouvoir par
la suite faire les calculs désireés.

En général, la séparation des phases sur les images tomographiques se fait par une simple
opération de segmentation d’images [135]. La segmentation d’images est une opération
fondamentale en traitement d’images, qui consiste a partitionner 1’ensemble des pixels de
I’image en différents groupes suivant des criteres bien définis. Il existe plusieurs méthodes pour
segmenter les images, notamment la segmentation des niveaux de gris, qui consiste a faire une
segmentation de I’histogramme des niveaux de gris en faisant un seuillage des pixels en
fonction de leur intensité. Ainsi, si par exemple on fixe le seuil de segmentation a 60, tous les
pixels dont le niveau de gris est inférieur a 60 seront considérés comme une seule phase 1, et
tous les pixels dont le niveau de gris est supérieur a 60 constitueront la phase 2.

Dans le cas du matériau etudié, les billes de polystyréne et la porosité sont représentées par des
pixels au méme niveau de gris, car les billes sont constituées a 98% d’air et apparaissent comme
des vides. Aprés la segmentation, elles apparaitront donc comme une seule et méme phase. Et
la séparation des phases sera faussée. 1l a donc fallu identifier les billes et les différencier de la
porosité autrement qu’en effectuant une segmentation des niveaux de gris. Quelques
alternatives se sont presentées, explicitées ci-dessous.
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e Densification des billes de polystyréne

La difficulté a différencier les billes de polystyréne de la porosité vient de leurs densités qui ont
des valeurs quasiment égales. Ainsi, augmenter la densité des billes permettrait leur apparition
distincte et réglerait le probléme. L’utilisation par exemple d’une peinture magnétique sur les
billes avant le gachage du mortier pourrait nous aider a différencier les billes des pores. La
peinture étant chargée en particules métalliques, elle sera de densité largement supérieure a
celle des billes, et apparaitra beaucoup plus claire aprés le passage des rayons X. Dans ce cas-
14, on ne résout pas vraiment le probléme puisque la peinture permettra de densifier uniqguement
le contour des billes et pas I’intérieur. En effet, les billes d’EPS sont caractérisées par une
porosité fermée et rien ne peut pénétrer a I’intérieur. Par conséquent, uniquement les contours
apparaitront avec un niveau de gris différent et la segmentation ne détecterait pas les volumes
des billes. De plus, I"utilisation d’une peinture risquerait de changer les contacts aux interfaces
entre les billes de polystyrene et le ciment, et le matériau ne se comporterait pas de la méme
maniere.

e Utilisation d’un logiciel de traitement d’images adéquat

Il existe une multitude de logiciels de traitement d’images, qui disposent de différentes
fonctionnalités et permettent plusieurs opérations morphologiques et de calcul. L’utilisation
d’un logiciel qui serait capable de réaliser une isolation des billes une a une réglerait le probléeme
de maniére précise. En effet, si on arrivait a définir les billes sur les images 3D comme étant
une phase différente de la porosité, il suffirait d’une segmentation sur les phases restantes
(porosité et matrice cimentaire) qui ont des densités tres différentes, et donc qui apparaitront de
couleur différente, et on arriverait a identifier aisément chaque phase a part. Cette méthode est
précise et donne une bonne estimation de la porosité. Toutefois, elle est longue et laborieuse
puisque I’identification des billes d’EPS se fait manuellement.

Au vu des différentes alternatives qui se sont présentées a nous, nous avons choisi la derniere,
car elle se révele étre la plus précise et nous donnera une réelle estimation de la porosité, malgré
la longue durée nécessaire aux calculs. Nous avons opté pour le logiciel « Avizo », qui est
parfaitement adapté pour 1’objectif fixé, et qu’on va présenter ci-apres.

3.2. Avizo

Avizo est un logiciel de traitement d’images qui permet la visualisation et I'analyse 3D de
données scientifiques, et permet de faire des calculs interactifs sur des données 3D et d’obtenir
une représentation visuelle significative [136]. Il est parfaitement adapté a la caractérisation des
matériaux cimentaires, grace a des traitements d’images tomographiques 3D (figure 2-13).

Avizo permet de sélectionner les billes de polystyréne et de les identifier comme une phase
séparée, puis de definir la porosité comme une phase a part en utilisant un outil de seuillage,
qui est une méthode simple de segmentation en niveaux de gris [138].
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Figure 2-13 : Protocole de traitement des données sur Avizo [137]

Pour pouvoir identifier les billes une a une, le logiciel présente une interface qui affiche 4
écrans ou on peut voir la vue en 3D de I’échantillon, et trois plans suivant les trois directions
qui correspondent a I’endroit que 1’on choisit, et qu’on prend généralement comme
correspondant au centre de la sphére représentant la bille (figure 2-14). Ceci permet de retrouver
la bille dans les trois plans (X, y, z) et de parcourir également tout le volume de 1’échantillon

pour identifier toutes les billes une a une.

Aprés avoir sélectionné la bille dans les trois plans, on peut étendre la zone de sélection a partir
d’un point de contrdle défini a la souris (figure 2-14). Les paramétres de tolérance de 1’outil
utilisent le contraste de I’image pour contraindre le contour a ne pas dépasser les limites de la

bille.

Il faut ainsi faire de méme pour toutes les billes présentes dans 1’échantillon. Il est aisé de les
différencier des pores par leur forme parfaitement sphérique et leur diametre compris entre 1 et
3 mm, et la difficulté de la méthode réside surtout dans le temps et 1’effort laborieux qu’elle
prend. A la fin de cette opération, on arrive a obtenir les volumes de toutes les billes comprises
dans 1’échantillon, comme on peut le voir dans la figure 2-15.

Parmi les nombreuses opérations dont il dispose, Avizo permet le calcul de la fraction
volumique de chaque phase. On peut ainsi obtenir le calcul de la porosité (fraction volumique
des pores présents dans la matrice cimentaire) et la macroporosité fermée (fraction volumique
des billes de polystyréne).
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Figure 2-14 : Interface du logiciel Avizo et identification d’une bille dans les trois plans

Avizo contient aussi une fonctionnalité qui lui permet de sélectionner des sous volumes dans le
volume initial de 1’échantillon scanné au tomographe et d’effectuer des calculs sur ces sous-
volumes. Ceci aide a la détermination du Volume Elémentaire Représentatif, qui est obtenu a
travers des calculs de la porosité sur des volumes cubiques progressivement croissants.

Figure 2-15 : Ensemble des billes comprises dans un échantillon apres leur sélection sur Avizo
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3.3.iMorph

iMorph, un autre logiciel de traitement d'images [139], a également été utilisé, car il possede
d’autres options avancées non disponibles dans Avizo. C’est un logiciel d'analyse d'images 3D
multiplateforme qui permet la caractérisation morphologique des milieux poreux et plus
précisément des matériaux cellulaires. Il dispose d’outils de caractérisations macroscopiques et
fournit les calculs de porosité, de tortuosité et de surface spécifique. A I'échelle des pores, des
méthodes automatiques d'extraction de cellules donnent acces a une analyse de forme et
d'orientation. iMorph donne également une description topologique en générant des graphiques
pour des phases solides ou fluides. Son interface d’utilisation est intuitive et peut étre utilisée
par des débutants en traitement d'images.

Figure 2-16 : Isolation des vides (Porosité + billes d’EPS) sur iMorph

Bien qu’il ne puisse pas différencier entre les billes de polystyréne et la porosité, il peut toutefois
fournir la valeur totale des vides, incluant les deux phases citées précédemment (figure 2-16).
Ainsi, il permet aussi la visualisation de la phase cimentaire seule, puisqu’elle est facilement
détectable par segmentation de niveaux de gris (figure 2-17). De plus, il permet d’obtenir la
distribution de la taille des pores et I'évolution de la porosité dans chaque direction (X, Yy, z).
Cette derniére est calculée de telle sorte que, dans chaque direction (x, y, z), la porosité sera
calculée dans tous les plans perpendiculaires a la direction choisie. Les détails de calcul seront
explicités ci-apres.

Figure 2-17 : Isolation de la matrice cimentaire sur iMorph
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La porosité calculée sur iMorph est ensuite exprimée dans I'équation suivante :
P= [ fy J, o(air) dx dy dz (55)

La porosité locale dans une direction spécifique est également définie. Par exemple, la porosité
locale suivant la direction x est la porosité surfacique calculée pour chaque section
perpendiculaire a x, c'est-a-dire pour chaque section appartenant au plan (yz). Les porosités
locales dans les directions X, y et z sont présentées dans les équations ci-dessous.

P = [, J, ¢ (air) dydz (56)
P(y) = [, [, ¢ (air) dxdz (57)
P(2) = [ J, o (air) dxdy (58)

IMorph sera utilisé pour obtenir la distribution de la taille des pores, et I’évolution de la porosité
dans les trois directions de 1’espace (X, y, z). On va également s’en servir pour le calcul du
volume total des vides (porosité + billes de polystyréne) et comparer les résultats a ceux obtenus
par Avizo.

3.4.Imagel

ImagelJ est un logiciel multiplateforme gratuit de traitement et d'analyse d'images développé
par les National Institutes of Health [140,142].

g
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Figure 2-18 : Interface du logiciel Imagel aprés importation des images 3D
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Il dispose de plusieurs fonctionnalités, telles que la visualisation et 1’ajustement de
I'nistogramme des niveaux de gris, le debruitage, la correction d'éclairage, la détection de
contours, la segmentation par seuillage, et permet en plus I'ajout de nouveaux outils via des
plugins et macros (figure 2-18).

ImagelJ ne permet pas la différenciation entre les billes et la porosité, on va donc I'utiliser
uniquement pour le calcul de la fraction volumique totale des vides présents dans 1’échantillon,
les billes étant considérées comme des vides. Le calcul sera fait par seuillage pour separer la
matrice cimentaire des vides, et le seuil choisi est fixé automatiquement par le logiciel, ce qui
nous permet de comparer avec les résultats obtenus par les deux autres techniques (Avizo et
iMorph) ou le seuillage a été fait manuellement. L histogramme des niveaux de gris de I’image
en figure 2-18 est présente en figure 2-19. Il montre deux pics correspondant aux deux phases
qui constituent le béton de polystyréne. Le premier pic correspond aux voxels sombres qui
représentent les vides et ont un niveau de gris inférieur a 60, et le second correspond aux voxels
clairs (caractérises par un niveau de gris supérieur a 120), qui représentent le ciment.
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Figure 2-19 : Histogramme des niveaux de gris des images tomographiques de I’échantillon S4

3.5. Préparation de I"échantillon au MEB

Comme expliqué précédemment, la résolution du tomographe n’est pas assez ¢levée pour nous
permettre de voir I’interface ciment/polystyréne. Le MEB nous permettrait ainsi d’investiguer
I’interface ciment/polystyréne et d'observer la structure interne des billes a une haute résolution.

Avant de pouvoir passer un échantillon au microscope, on doit d’abord procéder a une
métallisation de la surface. En effet, I’échantillon du matériau étudié est isolant et on doit le
rendre conducteur aux électrons pour pouvoir observer a haute résolution. La métallisation
consiste a effectuer un dépdt d’une fine couche de carbone ou d’or afin de rendre la surface de
I’échantillon conductrice et d’éviter les phénomenes d’accumulation de charges électriques et
ainsi ’apparition de zones lumineuses génantes dans les images.

Le dép6t conducteur le plus souvent utilisé est le dépdt de carbone, qui permet de faire de
I’imageriec mais également des analyses chimiques par EDS et WDS (respectivement
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spectroscopie a rayons X par dispersion d’énergie et par dispersion de longueur d’onde). Le
dépot d’or quant a lui est plutdt préconisé pour 1’imagerie aux plus forts grandissements.

Nous avons donc choisi de faire un dépdt de carbone car on voulait faire de simples observations
qui ne nécessitaient pas un tres fort grandissement. La préparation de 1’échantillon a été faite
grace a un appareil de dépdt de carbone (figure 2-20) selon les étapes suivantes :

e Polissage de la surface de 1’échantillon, pour que le dépot de carbone soit uniforme
sur toute la surface

e Mise sous vide de I’échantillon dans un dessiccateur spécial, jusqu’a une pression
avoisinant les 10 bars

e Vaporisation d’un filament de carbone par passage d’un courant électrique élevé

Dessiccateur

Appareil contrdlant la
pression et le courant

Couvercle du
dessiccateur

Filament de carbone

a)
Figure 2-20 : Appareil pour le dépét de carbone. a) Schéma ; b) Appareil utilisé au LMT

Pendant la vaporisation du filament de carbone, le courant nécessaire a la fixation du carbone
produit un rayonnement de tres grande intensité, ce qui fait que les billes de polystyréne (tres
peu résistantes puisque constituées de 98% d’air) se rétractent et se décollent de la matrice
cimentaire qui les tient.

On décide donc de mettre un dépét d’or, qui ne nécessite pas un rayonnement d’aussi grande
intensité que le filament de carbone et qui pourrait ne pas altérer le matériau. Les étapes de la
métallisation dans ce cas sont :

e Mise sous vide de I’échantillon dans 1’appareil de dépot

e Augmenter légérement la pression avec introduction d’ Argon
e Pulvérisation cathodique d’or par un champ électrique

e Ré¢épéter ’opération selon 1’épaisseur de la couche d’or voulue

Les avantages du dépot d’or sont qu’on peut controler I’épaisseur de la couche d’or déposée sur
I’échantillon, et qu’on peut donc avoir des images de treés haute résolution si on met plusieurs
couches. L’inconvénient rencontré pour notre matériau est que la mise sous vide prend
énormément de temps et que le dépdt d’or n’est pas uniforme sur toute la surface de
I’échantillon. Néanmoins, cette technique n’altére pas la structure du matériau, et on la
privilégiera au dépdt de carbone pour effectuer les observations au MEB.
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3.6. Protocole de I'essai sous sollicitations thermiques

L’analyse de 1’évolution de la microstructure du béton de polystyréne vis-a-vis des sollicitations
thermo-hydriques est une étape primordiale dans 1’étude des transferts couplés des chaleur et
d’humidité. La question de sensibilité des billes de polystyréne a ces sollicitations se pose avec
acuité vu que le polystyrene expansé est faiblement dense et sensible aux chargements
extérieurs.

D’un point de vue hydrique, le polystyréne est connu par son caractere hydrophobe, ce qui
élimine tout phénomeéne de gonflement ou de retrait au contact avec de 1’eau ou de la vapeur
d’eau. De méme, la matrice cimentaire ne présente pas de variation dimensionnelle sous
chargement hydrique a partir de 28 jours. Du point de vue thermique, il a été montré que le
polystyrene expanseé est tres vulnérable aux hautes températures, et le béton de polystyrene doit
étre séché a basse température. Ferrandiz-Mas et al. [134], Li et al. [116] et Fathi et al. [125]
ont recommandé de sécher les matériaux a base d'EPS a une température inférieure a 60 + 5°C
pour éviter le rétrécissement et la disparition des billes de polystyréne expansé. C’est pourquoi
nous proposons de balayer une large gamme de températures (entre 50 et 100°C) afin de mieux
prédire son comportement sous des charges thermiques, et d’observer les éventuelles
dégradations que pourrait subir le matériau.

Avant les observations sous microscope, le béton de polystyrene a été exposé a différents
niveaux de tempeérature présentés dans le tableau 2-3, et nous avons suivi ses variations
structurelles par des observations ponctuelles toutes les 2 heures en utilisant le microscope
numérique. Cet essai a été réalisé sur un échantillon cylindrique de 40 mm de diameétre et de 10
mm d'épaisseur qui a été placé dans une étuve pendant des durées différentes pour chaque plage
de température, toutes mentionnées dans le tableau 8.

Nous avons orienté les observations au microscope vers les variations des diametres de
certaines billes de polystyréne, les variations de la taille de certains pores, et les variations de
la matrice cimentaire au voisinage des billes. Les essais sont continus, sauf pour les quelques
minutes ou I’échantillon est sous le microscope. La méme position des échantillons a été
conservée sous le microscope afin de pouvoir quantifier les déformations engendrées par les
cycles de séchage.

Tableau 8 : Paliers de température

Palier de température (°C) Durée (h)
50 12
60 14
70 16
80 18
920 14
100 10
110 10
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4. Résultats

Dans cette section, nous allons montrer la structure interne des billes d’EPS en utilisant des
images MEB qui nous permettent des observations a haute résolution, et nous concentrer sur
I'interface entre la matrice cimentaire et les billes de polystyréne. Par la suite, les reconstructions
3D seront présentées. Les volumes reconstitués des quatre échantillons (tableau 2-2)
permettront d'évaluer la porosité pour différentes régions d'intérét sélectionnées, aidant ainsi a
obtenir le VER et les fractions volumiques de chaque phase (matrice cimentaire, billes d'EPS
et porosité). Les images 3D permettront également d’observer les différentes phases du
matériau, mais aussi les phases du ciment (hydrates et anhydres). Apreés cela, nous montrerons
la distribution de la taille des pores, en plus de I'évolution de la porosité dans chaque direction
spécifique dans l'espace (X, y, z). La valeur de la porosité totale (porosité + billes d’EPS) sera
évaluée selon deux approches différentes, en utilisant deux logiciels différents: Avizo et
iMorph. La premiére approche permet d'identifier les différentes phases ainsi que leurs fractions
volumiques, puis de considérer que la porosité totale est la somme des fractions volumiques de
la porositeé et des billes d'EPS. La deuxieme approche consiste a mesurer la fraction volumique
de tous les vides d'air a I'aide d'une segmentation de niveaux de gris, et elle est réalisée avec le
logiciel iMorph. Enfin, nous allons exprimer les variations des différentes phases du matériau
en réponse a des sollicitations thermiques, en observant l'altération du matériau a l'aide d'un
microscope numérique.

4.1. Structure des billes d’EPS et interfaces

Les billes de polystyréne sont trés peu denses a cause du processus d’expansion qu’ils subissent
durant leur fabrication, et la micro-tomographie a rayons X ne permet pas d’observer leur
structure. On a donc recours a la microscopie électronique a balayage qui pourra accéder a la
microstructure de la bille, mais également a I’interface entre la matrice cimentaire et le
polystyrene.

Les billes sont caractérisées par une structure cellulaire illustrée dans la figure 2-21. Leur
structure est semblable a celle d’une ruche d’abeilles, composée d’une multitude de petites
alvéoles dont uniquement le contour contient du polystyréne et qui sont vides a I’intérieur. Les
parois de ces alvéoles semblent étre extrémement fines, avec quelques particules de polystyrene
accrochées de part et d’autre.
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Figure 2-21 : Image MEB d’une bille de polystyréne avec un grandissement de (a) x100 et (b) x500
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Cette structure aérienne résulte du processus de fabrication et explique la faible densité du
polystyréne expansé, étant donné qu’on peut voir que 1’air occupe presque tout le volume de la
bille, & part les parois cellulaires qui sont de trés faible épaisseur.

Cement

Polystyrene

Figure 2-22 : Image MEB de I'interface ciment/polystyréne a un grandissement de x500

On va ensuite observer I’interface entre la matrice cimentaire et les billes d’EPS, toujours grace
aux images MEB. L'image illustrée sur la figure 2-22 montre une bonne adhérence entre la
matrice et les billes de polystyréne expansé, puisqu’on peut voir qu'il n'y a pas de zone de
transition interfaciale (dite 1TZ) entre les deux phases, et que l'interface ciment/polystyréne est
de bonne qualité. La différence de couleur observée sur la partie grise ne signifie pas qu'il y a
une zone de transition, mais traduit seulement une différence dans les densités de deux phases
de ciment différentes. En effet, ' TZ est caractérisée par une forte porosité, et devrait apparaitre
en pixels sombres dans I'image MEB.

Cette information se révéle étre intéressante lors de I'étude de la durabilité du matériau. En effet,
si I'adhérence a I'interface n'est pas assez bonne, le matériau est plus susceptible de présenter
des fissures. En d'autres termes, plus le contact a I'interface est meilleur, moins il y a de risque
de fissuration, et donc de risque de dégradation du matériau dans le temps.

Open
—external
pores

Figure 2-23 : Image microscopique de la surface externe d’une bille d’EPS

Les billes de polystyréne expansé sont de nature hydrophobe et sont caractérisées par structure
porale fermée. L’interface de bonne qualité observée entre I'EPS et le ciment n'était donc pas
attendue [125]. La bonne adhérence constatée résulte de la structure externe des billes qui est

74



au contact de la matrice solide. Cette partie des billes n'est en fait pas lisse comme il apparait a
I’ceil nu, mais elle présente des cellules ouvertes externes ou le ciment peut entrer, comme on
peut le voir en utilisant un microscope numérique sur la figure 2-23.

4.2. ldentification des phases

La reconstruction 3D des quatre échantillons (tableau 7) scannés dans le tomographe a été
réalisée. La vue 3D de I’échantillon S1 est illustrée sur la figure 2-24 avec une taille de voxel
de 20,4 um, résolution suffisante pour distinguer et identifier toutes les phases du matériau.

255

Figure 2-24 : Volume tomographique reconstitué de I’échantillon S1 correspondant a 740x935x839 voxels

Nous pouvons clairement noter la présence de deux phases différentes dans le matériau, en
termes de densité. En effet, l'intensité du niveau de gris de chaque voxel dans les images
tomographiques est proportionnelle au coefficient d'atténuation mesuré des rayons X, fortement
corrélé a la densité du matériau traversé par les rayons X [141].

Le mortier de polystyrene est donc composé de deux phases: une phase solide (dense)
représentée par une couleur claire, et une phase gazeuse (peu dense), en noir. Chacune de ces
phases peut étre séparée elle-méme en différentes phases (figure 2-25), comme expliqué ci-
dessous:

e Phase blanche : Ciment non hydraté (Anhydre). Sa densité est supérieure a celle des
produits hydratés, il absorbe donc la majorité des rayons X et apparait en pixels plus
lumineux ;

e Phase grise : Ciment hydraté (Hydrate), sa densité est plus faible que celle du ciment
anhydre mais il absorbe quand méme des rayons X [143] ;

e Phase noire : Phase trés peu dense et n’absorbe presque pas de rayons X, elle correspond
donc a la porosité (air présent dans la matrice) et aux billes de polystyréne (qui sont
composées a 98% d’air et n’absorbent presque pas de rayons X).
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Phase noire : Billes
d'EPS et porosité

Phase blanche :
Ciment anhydre

Phase grise :
Ciment hydraté

o

Figure 2-25 : Les différentes phases du matériau. La taille de I'image est 7.7x9.7 mm? et la taille du voxel est
10,4 um

On peut donc voir qu’il est difficile de différencier la porosité et les billes de polystyréne
composant le matériau, les deux étant tres peu denses et apparaissant de la méme couleur sur
les images tomographiques aprés le passage des rayons X. Cependant, on peut déja noter que
le matériau est caractérisé par une double porosité : celle de la matrice cimentaire (porosité) et
celle des billes de polystyrene (macroporosité fermée).

A I’aide du logiciel Avizo, nous avons pu identifier les billes séparément puis identifier les
autres phases (porosité et matrice de ciment) en utilisant un outil de seuillage (figure 2-26).

. Porosity
. Cement matrix

. Polystyrene beads

Y "

Figure 2-26 : Vue 3D de I’échantillon S1 apres l'identification de chaque phase sur Avizo. La taille du voxel est
20.4 um
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4.3. Calculs de porosité et VER

Avant de commencer la présentation des résultats, il convient de préciser que dans les calculs
de porosité, les billes de polystyrene seront considérées comme des agrégats ou des solides, et
donc la porosité sera le rapport entre le volume des vides et le volume total qui inclut le volume
des billes. On définira aussi la porosité totale qui inclura la porosité et les billes de polystyréne
qui sont composées majoritairement d’air mais seront considérés une porosité fermée.

Parmi les opérations dont il dispose, Avizo permet le calcul de la fraction volumique de chaque
phase. On peut ainsi obtenir le calcul de la porosité. Toutefois, le seuil choisi pour les mesures
de porosité est crucial, étant donné que la valeur de la porosité du matériau varie largement en
fonction du seuil.

Comme nous pouvons le voir sur la figure 2-27 qui montre la variation de la porosité totale (la
porosité totale désigne la porosité en plus des billes d’EPS) en fonction du seuil de niveau de
gris sélectionné, une toute petite variation dans le seuil de niveau de gris peut grandement
affecter la valeur de la porosité totale. Par conséquent, le choix du seuil doit étre fait sur la base
de I'histogramme des niveaux de gris des images 3D du matériau. La valeur adéquate doit étre
située juste entre les deux pics qui représentent les deux phases distinctes du matériau.
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Figure 2-27 : Variations de la porosité totale en fonction du seuil de niveaux de gris choisi pour I’échantillon S1

Afin de déterminer le VER, nous avons mesuré la porosité (uniquement la porosité de la matrice
cimentaire en excluant les billes d’EPS) pour des régions d'intérét cubiques a volumes
croissants et situés aux centres des echantillons S1 et S4. Les valeurs de la porosité en fonction
de I’aréte de la zone cubique choisie sont illustrées dans la figure 2-28.

Les résultats montrent que pour des petits volumes, il y a des fluctuations importantes de la
porosité. Ces fluctuations diminuent a mesure que le volume sélectionné augmente, jusqu'a ce
que la valeur de la porosité ne montre plus de variation significative a partir d’une taille de
volumes supérieurs & 1000 mm?. Par conséquent, la zone cubique d'intérét de 10x10x10 mm?®
sera considérée comme le volume élémentaire représentatif dans cette étude, et la valeur
moyenne de la porosité pour les échantillons S1 et S4 est égale a 8,7%. Les échantillons S2 et
S3 ne sont pas pris en compte car leur taille est inférieure a celle du VER.
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Figure 2-28 : Calculs de porosité pour les différentes zones choisies

La valeur de la porosité peut sembler faible comparée a celles de mortiers classiques (20%
minimum [144]), mais il ne faut pas oublier qu’elle a été calculée a partir du volume des vides
rapporté au volume total, donc le volume de la matrice cimentaire en plus des billes qui sont
considérées comme des agrégats. Si on considere que la porosité est le rapport entre le volume
des vides et le volume du ciment seulement et qu’on écarte les billes, la valeur obtenue est 23%,
qui est en accord avec les valeurs obtenues pour des mortiers classiques.
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Figure 2-29 : Evolution de la porosité totale dans les trois directions pour un volume choisi dans I’échantillon S1

L'évolution de la porosité totale (qui comprend les pores et les billes d'EPS) dans chacune des
trois directions (X, vy, z) est présentée sur la figure 2-29, ou chaque point des courbes traduit la
valeur de la porosité dans un plan perpendiculaire a la direction considérée (ceci correspond a
une tranche de I’image 3D). Les trois courbes montrent une distribution arbitraire de la porosité
dans chaque direction. Ce résultat indique que les transferts dans le matériau ne favorisent pas
une direction privilégiée par rapport aux autres, et que la cinétique des transferts suivant toutes
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les directions ne varie pas significativement. De plus, on peut noter de grandes fluctuations
entre deux images successives, ce qui prouve que le matériau présente de nombreuses
discontinuités sur toute son épaisseur.

La distribution de la taille des pores (ou granulométrie des pores) du matériau, obtenue a I'aide
du logiciel iMorph, est représentée sur la figure 2-30. La porosité représentée dans la courbe
comprend la porosité de la matrice de ciment et des billes de polystyréne car ce logiciel ne les
differencie pas. Selon la figure, on peut distinguer les petits et grands diametres. Les diametres
de pores d'environ 2 mm sont ceux des billes de polystyréne. En dessous de cette valeur, la
distribution de la taille des pores est largement étendue, ce qui traduit la nature hétérogéne du
matériau. Les pores de taille inférieure a 20um ne sont pas pris en compte étant donné que la
taille du voxel des images 3D utilisées pour le calcul est de 20,4 pum.
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Figure 2-30 : Distribution de la taille des pores pour un volume sélectionné dans I’échantillon S1

Les reconstructions 3D et le post traitement effectué révéle une répartition quasi-similaire des
billes de polystyrene dans les trois directions. Les dimensions de pores obtenues sont
superieures a 0,1 um, ce qui classifie le béton de polystyrene comme un matériau non-
hygroscopique [Quenard 13]. Sa structure interne donne quand méme lieu au phénomene
d’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau, mais son amplitude reste faible [24].

Comme il est montré sur la figure 2-30, la connaissance du diametre moyen des billes de
polystyréne autour de 2 mm est considéré comme un critére robuste pour la séparation entre les
pixels sombres représentant la porosité et ceux représentant les billes sur iMorph, qui ne
possede pas d’outils pour la sélection de chaque phase a part comme c¢’est le cas pour Avizo.

Etant donné que les méthodes utilisées pour les deux logiciels différent (Avizo et iMorph), nous
allons confronter les résultats de l'identification des billes réalisées par chaque logiciel (figure
2-31).
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Figure 2-31 : Identification des billes d’EPS dans a) un volume de 10.2x10.2x10.2 mm? de S1 avec iMorph et b)
dans S1 avec Avizo

Nous avons ensuite mesureé la fraction volumique de toutes les phases composant le matériau,
et les résultats sont résumeés dans le tableau 9 pour Avizo et le tableau 10 pour iMorph. Les
valeurs sont en accord avec les rapports de volume utilisés lors de la fabrication du matériau
(tableau 6), a I'exception de quelques légeres différences dues a la consommation d'eau du fait
de son évaporation et de I'nydratation du ciment.

iMorph a été utilise en premier en raison de la rapidité des calculs et du processus
d'automatisation. Par la suite, nous avons choisi de faire les calculs sur Avizo également, car
nous avons privilégié des résultats plus précis. Les opérations sur Avizo sont faites
manuellement, et l'identification des billes est réalisée une par une, donc les résultats sont
certains.

Tableau 9 : Fraction volumique de chaque phase du matériau (Avizo)

raction volumique s1 $2 3 s4
Phase
Matrice cimentaire 35.5% 30% 29% 35%
Billes de polystyrene 56% 58.5% 59% 56%
Porosité 8.5% 11.5% 12% 9%

Tableau 10 : Fraction volumique de chaque phase dans un volume de 10.2x10.2x10.2 mm3 dans S1 (iMorph)

raction volumique Volume choisi dans S1
Phase

Matrice cimentaire 32.5%
Billes de polystyréne 57%
Porosité 10.5%
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Afin de valider les résultats obtenus avec Avizo et considérés comme les plus précis, nous avons
calculé la porosité totale (porosité + billes de polystyréne) en utilisant le logiciel ImageJ et nous
les avons confrontés aux résultats précédents. Les calculs sur ImageJ ont été réalises en utilisant
un seuil par défaut proposé automatiquement par le logiciel pour séparer les différentes phases.
Les résultats sont présentés dans le tableau 11, et les résultats montrent que la porosité totale
calculée automatiquement avec ImageJ est en bon accord avec celle calculée manuellement en
utilisant Avizo.

Tableau 11 : Calculs de porosité en utilisant Avizo et ImageJ

Fraction volumique S1 S2 S3 S4
Porosite totale avec Avizo (%) 64.5 70 71 65
Porosite totale avec ImageJ (%) 63 70 69 64
Valeur moz)iglnee(g/i)la porosité 63.75 70 70 645

Incertitude (%) 0.75 0 1 0.5

4.4.Réponses aux sollicitations thermiques

Il est important d'étudier les variations dimensionnelles des billes de polystyrene incluses dans
la matrice cimentaire sous des charges thermiques, afin d'étudier et de quantifier la réponse du
matériau. Les variations du matériau sous des sollicitations thermiques sont donc illustrées sur
la figure 2-33, ou les diametres de deux billes (diamétre initial de 2,5 mm) sont tracés en
fonction du temps d'exposition aux différents paliers de température. Les deux billes étudiées
sont éloignées les unes des autres et leur positionnement est représenté sur la figure 2-32.

Figure 2-32 : Position des billes étudiées
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Les deux billes de polystyrene montrent de grandes variations dans leurs diameétres tout au long
de I'exposition a la chaleur, comme on peut le voir sur la figure 2-31. Les résultats obtenus ne
sont pas similaires a ceux présentés dans la littérature [94, 117, 134], puisqu'une température
supérieure a 60°C ne les a pas fait disparaitre. Ce n'est qu'a 100°C que les diametres des billes
commencent a diminuer significativement. Leurs valeurs se stabilisent finalement aprés 10
heures a 110°C, et les diamétres des billes ne diminuent plus, ce qui signifie qu'elles ont
completement rétréci et que leurs enveloppes sont collées a la matrice de ciment.
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Figure 2-33 : Variations des diametres des deux billes sous sollicitations thermiques

Les résultats obtenus peuvent étre expliqués par I'adhésion de la matrice cimentaire aux billes.
Jusqu'a une certaine température, la charge thermique n'est pas suffisante pour déconnecter le
contour des billes du ciment du fait de leur bonne adhérence. De plus, le fait que les billes soient
completement entourées de ciment aide a les protéger de la température.

Nous avons calculé les valeurs des déformations des billes aprés 10 heures a 100°C et aprés 10
heures a 110°C. La déformation de la bille 1 aprés 10 heures a 100°C est égale a 0,11, et apres
10 heures a 110°C, elle atteint 0,28. La bille 2 présente une déformation de 0,08 aprés 10 heures
a100°C et de 0,24 a la fin de I'essai.
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Figure 2-34 : Reconstruction 3D d’une bille aprés 10h d’exposition a 110°C

En plus des mesures de variations des diamétres, on a réalisé des reconstructions 3D de la
surface de I'échantillon en utilisant le logiciel spécifique du microscope KEYENCE. Cet outil
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peut générer une vue 3D de la zone d'intérét afin de décrire la topologie de la surface. Puisque
la surface du matériau était initialement plane, il est logique d'utiliser cette caractéristique
seulement a partir du moment ou la déformation des billes a commencé, sinon nous ne pouvons
rien observer. Nous avons donc reconstruit la surface d'une bille de polystyrene aprés 10 heures
a4 110°C, comme on peut le voir sur la figure 2-34. A la fin de I'essai, la bille a presque disparu
et seule I'enveloppe adhérant au ciment subsiste.

En plus de cela, la surface inférieure de la bille présente une certaine distorsion, qu’on peut voir
dans la figure 2-34. En effet, les billes d'EPS sont initialement de forme ronde et leur surface
externe est lisse, mais dans la reconstruction 3D, on peut voir qu'elle est déformée a cause des
températures élevées.

EPS

Transition
Cement / zone

a)

20.0kV 7.0mm x50 SE 2/6/2018 10:36 1.00mm | 20.0kV 6.6mm x500 SE 2/6/2018 10:5 100um

Figure 2-35 : Images MEB du matériau apres les sollicitations thermiques. (a) x50; (b) x500

Les images MEB de certaines zones dans I'échantillon qui a subi les sollicitations thermiques
sont présentées sur la figure 2-35. Comme on peut le voir, la structure cellulaire de la bille est
broyée, et la forme alvéolaire des cellules est détruite (figure 2-35.a). La figure montre
I'interface entre les deux composants du matériau, qui était de bonne qualité avant le test (figure
2-35.b). Apreés les charges thermiques, on constate la présence d'une zone de transition, due au
stress induit par I'extraction des billes de polystyrene résultant de leur déformation.

Figure 2-36 : Fissures dans la matrice cimentaire aprés 8 heures a (a) 90°C et b) 100°C

Concernant la matrice cimentaire, aucune variation n'a été observée pendant les premiers paliers
de température, ce qui est en accord avec ce qui est mentionné dans la littérature concernant la
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température de séchage conseillée des matériaux a base de polystyréne expanse [116, 117, 134].
A partir de 90°C, des fissures commencent a apparaitre (figure 2-36.a), généralement situées au
voisinage des billes. A 100°C (figure 2-36.b), la fissure s'élargit considérablement en raison de
la température croissante. Ceci n'est pas seulement dd a la nature des matériaux cimentaires qui
se fissurent lorsqu'ils sont soumis a des charges thermiques élevées, mais aussi a la rétraction
des billes, ce qui accentue les déplacements de la matrice en libérant de I'espace.

Les parties floues sur la figure résultent de la différence d’altitude de chaque partie. En effet,
sur figure 2-36.a, toutes les phases sont initialement au méme niveau. Aprés 1’exposition de
I'échantillon aux paliers de température, la bille au-dessus se rétracte et rétrécit, ce qui augmente
la distance entre le microscope et la surface correspondante. La fissure croissante découvre une
couche inférieure du matériau. Cela conduit a I'apparition de différents niveaux sur la surface
supérieure de I'échantillon, et affecte par conséquent la qualité de I'image prise par le
microscope. D'ou I'impossibilité de montrer tous les niveaux le long de I'épaisseur de la surface
supérieure avec la méme qualité d’image.

5. Conclusion

Dans ce volet, nous avons utilisé la tomographie aux rayons X pour la caractérisation
morphologique d'un mortier de ciment contenant des billes de polystyréne expansé. En outre,
nous avons étudié les variations morphologiques du matériau sous sollicitations thermiques.

Tout d'abord, le volume 3D du matériau a été reconstruit et les différentes phases du matériau
ont été distinguées. Nous avons ensuite pu observer la matrice cimentaire, les billes de
polystyrene (considérées comme une macroporosité fermee) et la porosité de la matrice.

Les images 3D nous ont permis de calculer la porosité du matériau en utilisant le logiciel Avizo,
et les résultats montrent une valeur de porosité de 23%. La valeur de la porosité totale (incluant
la porosité et les billes d'EPS) a été validée par un calcul automatique sur un autre logiciel
(ImageJ) qui donne des résultats en accord avec ceux obtenus manuellement avec Avizo. Le
volume élémentaire représentatif a été évalué a 10x10x10 mm?. A I’aide d’un autre logiciel
(iMorph), nous avons pu obtenir la distribution de la taille des pores du matériau, qui a montré
son hétérogénéité microstructurale complexe.

La structure cellulaire des billes de polystyréne a été observée en utilisant la microscopie
électronique a balayage. Les résultats montrent une multitude de petites cellules vides avec des
parois trés minces a base de polystyréne. Cela explique la trés faible densité et la structure
poreuse fermée des billes de polystyréne expansé. Les images MEB montrent également une
interface de bonne qualité entre la matrice cimentaire et le polystyréne, sans zone de transition,
mais plutdt le ciment chevauchant le polystyrene.

Finalement, et contrairement a ce qui est mentionné dans la littérature, I'exposition du matériau
a des températures élevées montre que le mortier polystyréne peut étre séché a une température
allant jusqu'a 90°C sans altérer la structure des billes. Au-dela de 100°C, les billes de
polystyrene rétrécissent et seule leur enveloppe reste collée a la matrice cimentaire. Cette
derniére subit des fissures dont la taille augmente avec la croissance des sollicitations
thermiques. Les images MEB a la fin de I'essai d’exposition aux hautes températures montrent
un écrasement de la structure cellulaire et l'apparition d'une zone de transition entre le
polystyrene et le ciment.
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A I’issue de cette caractérisation micro structurale du béton de polystyréne, une investigation
expérimentale au niveau macroscopique permettant d'évaluer les principales propriétés du
matériau est nécessaire. Ces derniéres permettront d'alimenter le modéle numérique de
transferts de chaleur et d’humidité, puisqu’elles constituent des paramétres d'entrée fiables et
permettent de mettre en exergue lI'importance du phénomene d'hystérésis.
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Chapitre 3 : Caractérisation expérimentale de
I’hystérésis et des propriétes
hygrothermiques du béton de polystyrene

Ce chapitre présentera une caractérisation expérimentale de 1’hystérésis d’adsorption et de
désorption dans le béton de polystyréne. Il regroupera également les propriétés
hygrothermiques du matériau d’intérét, qui constituent les paramétres d’entrée nécessaires a la

modélisation des transferts couplés de chaleur et d’humidité avec prise en compte de
I’hystérésis.
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1. Introduction

Dans ce chapitre, la campagne expérimentale de caractérisation fine de I’hystérésis sera
présentée. Cette derniére a été élaborée d’abord via des approches statiques : une méthode
volumétrique (Belsorp) et une méthode gravimétrique (VSA). Une confrontation entre les
différentes méthodes sera présentée, afin de conclure sur I’impact de la technique utilisée sur
les isothermes d’adsorption et de désorption de vapeur d’eau.

Par ailleurs, plusieurs boucles d’hystérésis seront réalisées en soumettant le matériau a plusieurs
sollicitations hydriques représentatives des phénomeénes d’humidification/séchage rencontrés
lors du cycle de vie d’un matériau de construction. Ces courbes seront ensuite modélisées en
vue de leur importation dans les simulations des transferts couplés de chaleur et d’humidité
dans le chapitre suivant.

Les travaux de modélisation nécessitent également une caractérisation macroscopique des
propriétés hygrothermiques du béton de polystyrene. Dans ce sens, on a procédé a une
campagne expérimentale de caractérisation des propriétés intrinséques du matériau d’intérét.
Ces propriétés dépendent de plusieurs parametres inhérents au matériau tels que sa composition
et sa microstructure. Elles sont également influencées par la température et I’humidité relative
ambiantes.

Cette campagne englobe la détermination de :

e Propriétés thermiques qui sont la conductivité thermique et la chaleur spécifique ;
e Propriétés hydriques qui sont la perméabilité a la vapeur d’eau, la surface spécifique et
les isothermes d’adsorption et de désorption de vapeur d’eau.

2. Matériaux étudiés

Le matériau étudié a déja été présenté dans le chapitre précédent ou il a fait I’objet d’une
campagne fine de caractérisation morphologique. Nous nous placons cette fois a 1’échelle du
VER déja déterminé. On étudiera également une pate de ciment composée du méme ciment
pour évaluer I’impact du polystyréne expansé sur I’hystérésis et les propriétés hygrothermiques.

La formulation du béton de polystyréne utilisé et le dosage de ses composants ont été exposés
dans le chapitre précédent. Le mélange des différents matériaux constituant le béton de
polystyrene se fait a I’aide d’un malaxeur a axe vertical. Le mélange se fait comme tout béton
normal, en mettant les composants secs, puis les deux tiers de I’eau d’abord, et mélanger
pendant quelques minutes, puis ajouter le denier tiers d’eau et laisser malaxer jusqu’a obtention
d’un matériau homogene. Ceci permet d’éviter la formation de grumeaux et assure un bon
contact entre les différentes phases du mateériau.

Le matériau est ensuite coulé dans différents moules selon le type d’essais a réaliser. Par
exemple, on distingue :

e Eprouvettes parallélépipédiques de dimensions 15x15x5 cm?® qui ont servi aux essais de
mesure de conductivité thermique sur ’appareil A-meter

e Eprouvettes parallélépipédiques de dimensions 4x4x16 cm?® qui ont servi aux essais de
mesure de résistance en compression (figure 3-1.a)
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e Eprouvettes cylindriques de 11 cm de diamétre et de 22 cm de hauteur qui servent a
obtenir d’autres dimensions d’échantillons par découpage ou carottage (figure 3-1.b).
Celles-ci ont servi aux essais de mesure d’isothermes d’adsorption et de désorption, de
perméabilité a la vapeur, de chaleur spécifique, de surface spécifique, ainsi que pour la
caractérisation microstructurale décrite en chapitre précédent.

11cm

22 cm

a) b)

Figure 3-1 : Exemples d’éprouvettes utilisées pendant la campagne expérimentale. a) Eprouvette 4x4x16; b)
Eprouvette 11x22

Dans I’optique d’évaluer I’influence des billes de polystyréne expansé, on réalisera une
caractérisation des propriétés hygrothermiques d’une pate de ciment réalisée a partir du méme
ciment. Il sera coulé dans les mémes moules cités précédemment (figure 3-1) et sera soumis
aux mémes essais.

Apres leur démoulage a 24 h, les échantillons ont été conservés dans une chambre régulée en
température et hygrométrie, a 20°C et 50% d’humidité relative. Ces conditions sont les plus
proches des conditions en isolation par I’intérieur.

La fabrication des matériaux ainsi que les techniques normalisées de caractérisation ont été
réalisées au Laboratoire des Sciences de 1’Ingénieur pour I’Environnement (LaSIE) a
I’université de La Rochelle.

3. Mesure des isothermes d’adsorption et de désorption et hystérésis

Les isothermes d’adsorption et de désorption peuvent étre déterminées expérimentalement
grace a plusieurs méthodes. La plus ancienne est la méthode des solutions salines, mais au vu
de sa lenteur, plusieurs dispositifs de mesures dynamiques — gravimétriques et volumétriques —
ont été mis en place.

La méthode gravimétrique, également appelée méthode dynamique, est basée sur un suivi de
masse des échantillons permanent, jusqu’a atteindre 1’équilibre. Cette technique nous permet
de remonter a la teneur en eau de I’échantillon pour chaque palier d’humidité relative, afin de
pouvoir par la suite obtenir les courbes isothermes d’adsorption et de désorption.
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La méthode volumétrique est quant a elle basée sur la mesure du volume de la vapeur d’eau
adsorbée ou désorbée par I’échantillon. Le temps de mesure est ainsi considérablement réduit,
car les dispositifs peuvent effectuer les mesures sur des échantillons de petites dimensions, avec
un débit dynamique de vapeur d’eau.

Des comparaisons entre les différentes méthodes ont été réalisées par le passé, a travers
plusieurs travaux de littérature [145,175]. Ces travaux mettent en eévidence la limitation de la
méthode gravimétrique utilisée dans I’équipement Dynamic Vapor Sorption (DVS), car elle ne
permet pas de mesurer les teneurs en eau des échantillons a des humidités relatives supérieures
a 90%.

3.1. Méthode des solutions salines saturées

La méthode classique de mesure des isothermes d’adsorption et de désorption est la méthode
des solutions salines saturées, ou méthode des dessiccateurs [185]. L’essai consiste a mettre
I’échantillon dans une enceinte fermée contenant des solutions salines et maintenir I’ambiance

a température constante (figure 3-29).
//fﬁ

Dessiccateur — :

Echantillons , OO0

Hygrométre

Solution saline
saturée

Figure 3-2 : Schéma du dispositif de la méthode des solutions salines saturées

La pression de vapeur régnant au contact d’une solution est inférieure a la pression de vapeur
saturante du solvant pur, et elle est donnée par :

Py

= HR = dsol (59)

Pysat
asol est I’activité du solvant qui est parfois égale, dans certaines conditions, a sa fraction molaire
dans la solution.

Les solutions salines sont préparées en mélangeant un sel avec de 1’eau jusqu’a la saturation
pour obtenir une certaine humidité relative (tableau 16). En effet, une solution sursaturée en sel
au sein d’un systéme fermé influence I’humidité relative du volume d’air a I’intérieur du
systéeme. La sursaturation permet de contréler la concentration, méme si le solvant est amené a
s’évaporer ou se condenser au cours de la mesure. L’objectif est de balayer plusieurs paliers
d’humidité relative.

Pour chaque palier d’humidité relative, 1’échantillon est pesé réguliérement jusqu’a atteindre
1I’équilibre. Ce dernier est jugé atteint quand la variation de masse est inférieure a 0,05%. Ce
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point correspond a un point de 1’isotherme pour ledit palier d’humidité relative, et on reéitere
cette opération pour tous les paliers restants.

Tableau 12 : Humidité relative obtenue par les solutions salines saturées

Sel Humidité relative a 23°C (%)
Gel de silice 3
Chlorure de lithium 11,3
Acétate de Potassium 22,5
Chlorure de Magnésium 33
Carbonate de potassium 42
Nitrate de Magnésium 53,5
Bromure de sodium 57
Nitrate d’Ammonium 65
Chlorure de sodium 75,7
Chlorure de potassium 86
Chlorure de Baryum 90,4
Ammonium phosphate 93
Sulfate de potassium 97

Pour le contrdle de I’humidité relative a des niveaux trés proches de ’unité (au-dessus de 97%),
il n’existe pas de gamme de sels adaptés. On peut procéder par saturation sous vide dans 1’eau
pour obtenir la teneur en eau a saturation.

Le transport de 1’eau entre la solution et 1’échantillon se fait par diffusion de vapeur a travers la
lame d’air qui le sépare. C’est souvent le principal facteur de la durée d’équilibre. D’apres
Daian [37], le flux de vapeur échangé par diffusion pour une chute d’humidité relative donnée
est inversement proportionnel a 1’épaisseur de la lame d’air. Il est donc important que
I’échantillon soit disposé le plus prées possible de la surface de la solution, malgré les risques
d’éclaboussures que cela peut comporter.

La durée d’équilibre dépend aussi de la taille de 1’échantillon. Plus le volume de 1’échantillon
est grand, plus la masse d’eau a transférer pour atteindre 1’état d’équilibre est grande. Il convient
donc de réduire autant que possible la taille de 1’échantillon a analyser tout en respectant le
Volume Elémentaire Représentatif.

Le temps d’équilibre dépend également de la nature des matériaux testés, et peut aller d’un mois
a plus de deux années. Par conséquent, cette méthode est largement critiquée, et plusieurs
dispositifs de mesure d’isothermes ont été mis en place afin de réduire le temps de mesure.

3.2. Méthode gravimétrique

Deux appareils de mesure gravimétrique des isothermes d’adsorption et de désorption ont été
utilisés dans cette partie. Il s’agit du Vapor Sorption Analyzer et du Vapor Sorption Analyzer
SPS.
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3.2.1.Vapor Sorption Analyzer (VSA)
Le Vapor Sorption Analyzer (figure 3-3) est un autre appareil de mesure d’isothermes de
sorption basé sur la méthode gravimétrique. Il a I’avantage d’effectuer les mesures sur des
¢chantillons de taille plus importante que le DVS, puisqu’il prend des échantillons cylindriques
jusqu’a 40 mm de diametre et 6 mm d’épaisseur. Toutefois, la taille est au détriment de la
précision de la balance qui est moins bonne que celle du DVS (0,1 mg).

Figure 3-3 : Equipement VSA

3.2.2.Sorptions Priifsystem (SPS)
C’est un instrument a analyse gravimétrique entierement automatis€. Les courbes isothermes et
la cinétique d’adsorption/désorption peuvent étre déterminées sur une large plage de
température et d’humidité relative.

Son porte échantillon a une capacité allant jusqu’a 23 échantillons en une seule mesure. Un
échantillonneur automatique place les échantillons 1’un apres ’autre sur une balance pour la
pesée. Cette derniere est une microbalance dotée de technologie de chargement par le haut, sans
avoir besoin de pince pour le suspendre au crochet, et dotée d’une résolution gravimétrique
allant de 0,1 pg a 10 pg. Une référence interne compense toute dérive de la microbalance et
offre ainsi une excellente stabilité de balance méme pour des mesures a long terme (>> 24 h).
La large plage de charge dynamique des microbalances permet des résultats de pesage précis et
reproductibles a pleine échelle, de 3 mg a 220 g. Les masses des échantillons utilisés dans une
mesure avec plusieurs échantillons ne doivent pas nécessairement correspondre.

La large plage de températures du SPS permet de réaliser une analyse d’adsorption et de
désorption de vapeur d’eau dans des conditions extrémes, de 5°C a 60°C. L'humidite relative
peut étre reglée avec precision sur une plage allant d’un état complétement sec a 0% a un état
proche de la condensation a 98%. L ambiance en humidité est accomplie a 1’aide de solutions
salines saturees.
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Figure 3-4 : Equipement SPS

Les échantillons sont disposés sur les assiettes en cercle (figure 3-4) et placés dans la chambre
de mesure a ambiance régulée en température et humidité. L air a I’intérieur circule en continu,
fournissant un flux d'air optimal au-dessus des échantillons ainsi qu'une température et une
humidité uniformes a chaque point. Tous les échantillons sont pesés en continu. En tournant et
en abaissant le carrousel, un plat apres I'autre est placé sur le plateau de pesage. Une référence
interne élimine tous les effets de dérive de la balance.

La préparation des mesures par la suite est tres simple. Tout d'abord, certains parametres de
mesure de base, tels que la condition d'équilibre et le profil tempeérature / humidité pour le cycle
de sorption / désorption sont définis. Une fois le bouton de démarrage appuyé, la mesure est
entierement automatisée. Les résultats sont constamment mis a jour et affichés sous forme de
tableau et de graphique. Si nécessaire, les paramétres de mesure peuvent étre ajustés a tout
moment pendant un essai en cours.

La différence principale entre les deux dispositifs repose principalement sur les dimensions des
¢chantillons testés. Le SPS propose d’analyser des échantillons de dimensions plus importante
que le VSA, tout en possédant une meilleure précision de balance.

3.3. Méthode volumétrique

Un appareil basé sur la méthode volumétrique a également été utilisé pour la mesure des
isothermes d’adsorption et de désorption. L’équipement est le Belsorp aqua 3 (figure 3-5) qui
mesure automatiquement la variation du volume de la vapeur d’eau adsorbée ou désorbée par
un échantillon a une température fixée. Il permet de réduire considérablement le temps de
mesure en utilisant des échantillons de faibles dimensions en plus d’un débit de vapeur d’eau
dynamique.

Son processus de mesure est basé sur la définition du volume de gaz adsorbe par le systeme
moyennant |’utilisation du nombre de moles du gaz apres injection d’hélium a pression
atmosphérique. La quantité de gaz adsorbée ou desorbée est ensuite calculée a partir de la
variation de la pression du gaz.
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Figure 3-5 : Belsorp aqua 3

3.4. Résultats expérimentaux

Les méthodes de détermination des isothermes ont été présentées dans la partie précédente, et
les résultats obtenus grace aux différentes méthodes seront présentés ci-dessous. Le dispositif

DVS ne sera pas utilisé, car il ne permet pas d’obtenir les teneurs en eau a une humidité relative
supérieure a 90% [145].
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Figure 3-6 : Isothermes d’adsorption et de désorption de 3 échantillons de béton de polystyrene. a) Belsorp ; b)
SPS

Tous les essais ont été réalises sur trois échantillons a chaque fois, pour évaluer la répétabilité
des mesures, et la température a été fixée a 23°C. La figure 3-6 montre que les résultats obtenus
pour les trois échantillons sont les mémes, avec trés peu d’écart entre les courbes isothermes.
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Figure 3-7 : Courbes isothermes d’adsorption et de désorption d’eau du béton de polystyréne avec les différents
dispositifs

Les courbes représentent 1’évolution de la teneur en eau massique du matériau en fonction de
I’humidité relative de I’air a 1’équilibre. Les courbes du béton de polystyréne sont présentées
en figure 3-7, et celles de la pate de ciment dans la figure 3-8. La teneur en eau augmente
progressivement en fonction de I’humidité relative et devient importante pour des valeurs
¢levées du degré d’hygrométrie, a cause des mécanismes de condensation capillaire qui se
déclenchent a des humidités relatives élevees.
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Figure 3-8 : Courbes isothermes d’adsorption et de désorption d’eau de la pdate de ciment avec les différents
dispositifs

Le graphe montre le phénomeéne d’hystérésis puisque les courbes d’adsorption et de désorption
ne suivent pas le méme chemin. Il montre également que le béton de polystyrene n’a pas une
capacité d’adsorption élevée, principalement a cause de sa faible porosité évoquée dans le
chapitre précédent. Les courbes obtenues sont de type III selon la classification de I'TUPAC
[18], ce qui est cohérent avec la structure du béton de polystyreéne et sa faible adsorption d’eau
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[110,116,124]. La pate de ciment produit des isothermes d’allure similaire mais avec une teneur
en eau a saturation plus élevée.

La comparaison entre les courbes met en évidence ’effet de la méthode utilisée pour la mesure
des isothermes, qui est la méthode gravimétrique pour le VSA et le SPS, et la méthode
volumeétrique pour le Belsorp. On peut voir que les courbes obtenues par la méthode
gravimétrique sont trés proches, alors que celles obtenues par la méthode volumétrique sont un
peu au-dessus, ce qui traduit une teneur en eau supérieure d’environ 1%. Toutefois, les trois
courbes ont la méme allure, ce qui prouve une bonne concordance des résultats comme montré
dans la littérature [17]. Le belsorp présente des valeurs de teneur en haut plus élevées que ce
soit en sorption ou en désorption. Ceci résulte du fait que la méthode volumétrique permet
d’avoir acces a toutes les molécules de vapeur d’eau présentes dans les pores. Les autres
méthodes gravimétriques sont entachées d’erreur de mesures (balances par exemple), et la
quantification de la masse d’eau sur des petites éprouvettes n’est pas tres precise.

En comparant les résultats pour le béton de polystyrene et la pate de ciment, les courbes ne
présentent pas le méme comportement vis-a-vis des méthodes de mesure utilisées. Les courbes
isothermes du béton de polystyréne obtenues a 1’aide du Belsorp montrent que les échantillons
ne sont pas completement séchés en désorption. Au vu des différentes teneurs en eau
maximales, les résultats des méthodes gravimétriques montrent que les échantillons adsorbent
moins de vapeur d’eau en comparaison avec ceux obtenus par la méthode volumétrique.

Pour les matériaux légers et pas fortement hygroscopiques (comme c’est le cas pour le béton
de polystyréne), les essais par méthode gravimétrique ne sont pas tres précis. En effet, quand
I’adsorption est faible la masse de I’échantillon ne varie pas beaucoup et n’est pas correctement
enregistrée au vu de la résolution de la balance [145]. Ceci explique la différence entre les
courbes isothermes obtenues par les différentes méthodes.
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Figure 3-9 : Isothermes d’adsorption et de désorption de : a) pdte de ciment [186] ; b) pdte de ciment avec laitier

[17]

La bosse qui représente une diminution soudaine et significative de la teneur en eau en
désorption apparait généralement dans les matériaux multi échelles au voisinage de HR = 40%
dans le cas de I’eau a 25°C, et peut étre expliqué par un effet de cavitation ou nucléation
(formation de cavités gazeuses dans le liquide) [186]. Elle est caracteristique des matériaux
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cimentaires et apparait souvent dans les isothermes principales des pates de ciment avec et sans
ajout, comme c’est le cas pour une pate de ciment (figure 3-9.a) et une pate de ciment avec
laitier (figure 3-9.b).

3.5.Isothermes d’adsorption et de désorption intermédiaires

Dans son cycle de vie, un matériau subit plusieurs cycles d’humidification et de séchage. S’il
ne seche pas completement en phase de désorption, la teneur en eau ne suivra pas la courbe
d’adsorption principale apres la prochaine humidification, mais plutdt une courbe d’adsorption
située entre les deux courbes principales, dite courbe d’adsorption intermédiaire. Au fil des
cycles, la teneur en eau décrira plusieurs boucles d’adsorption et de désorption intermédiaires.

Afin d’avoir une idée sur I’allure de ces courbes, le béton de polystyréne a été soumis a plusieurs
cycles d’humidification et de séchage a 1’aide du Vapor sorption analyzer SPS. Cet essai n’a
pas pu étre réalisé avec le Belsorp car ce dernier exige que les échantillons soient complétement
secs et dégazés avant la réalisation des mesures. L’essai a été réalisé sur un échantillon cubique
de dimensions 10x10x10 mm? préalablement séché a 60°C.

100
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Figure 3-10 : Paliers d’humidité relative utilisés pour la mesure des courbes intermédiaires

Les paliers ont été choisis de telle sorte a ce que la derniére valeur de I’humidité relative en
phase de désorption i soit supérieure a la derniére valeur en phase de désorption i-1. Si elles
sont égales, les courbes i et i-1 seront superposées. Les conditions d’humidité relative sont
présentées en figure 3-10.

Les courbes isothermes d’adsorption et de désorption principales et intermédiaires sont
présentées dans la figure 3-11. Dans cet essai, la teneur en eau maximale a 95% d’humidité
relative est égale a 0,04 kg/kg, valeur inferieure a celle obtenue précédemment avec le méme
équipement, et qui était égale a 0,06 kg/kg. Les échantillons utilises dans les deux
experimentations ne proviennent pas de la méme gachée et n’ont pas été testés au méme age,
ce qui explique la différence de teneur en eau maximale obtenue.

Les courbes intermédiaires sont comprises a I’intérieur des courbes principales, qui constituent
la courbe enveloppe. Les courbes intermédiaires ont la méme allure que les courbes principales,
et les courbes de désorption intermédiaires présentent le méme « coude » entre 30% et 40%
d’humidité relative. Aprés quatre cycles d’humidification et de séchage, les courbes
intermédiaires commencent a se superposer, et la courbe d’adsorption d’ordre 4 et la courbe de
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désorption d’ordre 3 se chevauchent. Ceci est dii a I’accumulation d’eau dans le matériau et le
choix des paliers d’humidité relative qui sont rétrécis a chaque cycle et qui, initialement variant
entre 0 et 94%, sont compris entre 40 et 50% au dernier cycle.

0.045 | —— Courbes principales
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o6 0.035
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0.025
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0.015
0.01
0.005
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1ére courbe intermédiaire

2éme courbe intermédiaire

—— 3é&me courbe intermeédiaire

4éme courbe intermédiaire

Teeur en eau (kg/kg

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Humidite relative (-)

Figure 3-11 : Courbes isothermes d’adsorption et de désorption principales et intermédiaires du béton de
polystyréne

4. Capacité de stockage d’humidité

La capacité de stockage d’humidité est un parametre d’entrée essentiel du modele de transferts
de chaleur et d’humidité, car il traduit I’accumulation d’eau dans les pores du matériau due au
phénomeéne d’hystérésis.

~—~ 0.7
:2
= 0.6 | —— Adsorption
= 05
=
g;b 0.4 " ——Désorption
S 03
=
o 0.2
=)
-0
Rl N
[}
2,
8 0
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Humidité relative (-)
Figure 3-12 : Capacité de stockage d’humidité du béton de polystyréne en adsorption et en désorption

C’est une propriété obtenue a partir des isothermes d’adsorption et de désorption, définie
mathématiquement comme étant la pente de la courbe :
dw
m = oo (60)

Cnm est la capacité de stockage d’humidité (-)
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u est la teneur en eau massique (kg/kg)
HR est ’humidité relative (%)

Etant donné que les courbes isothermes d’adsorption et de désorption présentent une hystérésis,
la courbe de capacité de stockage d’humidité aura une allure différente selon que 1’on soit en
phase d’adsorption ou de désorption. Ceci est visible sur la figure 3-12 pour le béton de
polystyréne, et en figure 3-13 pour la pate de ciment.
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Figure 3-13 : Capacité de stockage d’humidité de la pdte de ciment en adsorption et en désorption

Pour les deux matériaux, 1’évolution de la capacité de stockage d’humidité en fonction de
I’humidité relative présente la méme forme et des valeurs proches. En effet, les isothermes
d’adsorption et de désorption des deux matériaux déterminées ne présentent pas beaucoup de
différences, a I’exception de la teneur en eau maximale qui est légerement supérieure pour la
pate de ciment. Sur le reste, les allures des courbes principales pour les deux matériaux sont
quasiment pareilles, et on remarque ainsi une augmentation considérable en courbe
d’adsorption aux humidités relatives supérieures a 80%.

Il est donc nécessaire de prendre en compte les variations de la capacité de stockage d’humidité
en fonction de I’état hydrique dans la modélisation des transferts de chaleur et d’humidité, en
particulier dans les zones a haute hygrométrie.
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Figure 3-14 : Capacité de stockage d’humidité du béton de polystyréne simulée avec le modéle de Carmeliet
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La capacité de stockage d’humidité peut aussi étre modélisée avec les modeles décrits
préecédemment. On a choisi de la simuler uniquement avec le mod¢le de Carmeliet qu’on a jugé
le plus pertinent. La capacité de stockage d’humidité simulée est présentée en figure 3-14. Les
courbes simulées et expérimentales ont la méme allure, bien que la premiére valeur en courbe
d’adsorption expérimentale soit beaucoup plus élevée.

5. Modélisation des isothermes d’adsorption et de désorption

5.1. Modélisation des courbes principales

Les isothermes principales peuvent étre modélisées par des équations sur la méme plage
d’humidité relative de mesure. Plusieurs modeles existent pour représenter les courbes
principales, mais on ne présentera que ceux qui permettent d’obtenir les résultats les plus en
adéquation avec les résultats expérimentaux. Les expressions des différents modéles sont
reprises ci-dessous, avec les paramétres associés.

e Modéle de Carmeliet

Dans ses travaux [65], Carmeliet a modélis¢ les isothermes d’adsorption et de désorption
principales avec la formule suivante :

ln(HR))_l/U

O(HR) = Wy (1 -

(61)

Les paramétres associés au modeéle ont été obtenus par la méthode des moindres carrés et sont
présentés dans le tableau 13.

Tableau 13 : Coefficients pour les isothermes principales

Wmax A n
Adsorption | 0,0995 | 0,1098 | 1,376
Désorption | 0,0879 | 0,454 | 1,505

e Van Genuchten

C’est un modéle ¢laboré en 1980 [39], initialement prévu pour les sols, mais par la suite
généralisé pour les matériaux poreux. L’équation du modele est :

w(HR) = w, + (wg — w,) [(1 + |a%;ln(HR) n)_m] (62)

R est la constante des gaz parfaits (J/mol.K), T est la température (K), Ml est la masse molaire
de I’eau (Kg/mol) et g est I’accélération de la pesanteur (m/s?). a, n et m sont des coefficients

empiriques qui dépendent du matériau (on pose souvent m = 1 — % ).

Les parameétres sont présentes dans le tableau 14.

Tableau 14: Parameétres du modele

@r s o n
Adsorption 0 0,08 0,0007 | 1,67
Désorption | 0,015 | 0,074 | -0,00015 | 2,06
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Les deux modeles reproduisent parfaitement les courbes expérimentales d’adsorption et de
désorption du béton de polystyréne (figure 3-15). On note toutefois une meilleure concordance
en phase d’adsorption, car la courbe de désorption expérimentale comprend une diminution
soudaine de la teneur en eau a une humidité relative entre 30% et 40% qui est difficile a
modéliser.

0.09 Exp

0.08

® Carmeliet

0.07
D A Van Genuchten

Teneur en eau

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Humidité relative (-)

Figure 3-15 : Modélisation des isothermes principales

5.2. Modélisation des courbes intermédiaires

La modélisation des courbes intermédiaires est complexe, puisqu’elle doit prendre en compte
I’accumulation d’eau dans les pores. Les modeles qui permettent de prendre en compte 1’effet
du phénoméne d’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau ont été présentés dans le
premier chapitre. Les modeles les plus utilisés dans la littérature sont les modeles de Carmeliet
[65], a cause de ses bases physiques et sa prise en compte du phénomene de bouteille d’encre,
et le modele de Pedersen [56], car il est empirique et utilise la premiére courbe intermédiaire
en plus des courbes principales.

En vue de modéliser les courbes intermédiaires du béton de polystyréne, ces deux modeles
seront comparés. Les expressions qui permettent le calcul de la teneur en eau a partir de
I’humidité relative en chaque point des courbes intermédiaires ont été explicitées au premier
chapitre. Les résultats de simulation des courbes intermédiaires avec les modéles de Pedersen
et de Carmeliet sont présentés dans la figure 3-16.
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Figure 3-16 : Courbes intermédiaires d’adsorption et de désorption expérimentales et simulées. A gauche :
modeéle de Pedersen; a droite : modéle de Carmeliet

Le mode¢le d’hystérésis empirique de Pedersen permet d’obtenir des courbes intermédiaires qui
suivent les tendances des courbes principales modélisées. Les courbes simulées correspondent
bien aux valeurs expérimentales en phases d’adsorption, mais surestiment la valeur de la teneur
en eau au premier point d’inversion a environ 80% d’humidité relative. Cette erreur revient a
I’expression de la teneur en eau dépendant des pentes des isothermes principales, qui sont
relativement élevées a partir de 80% d’humidité relative. Les simulations affichent des courbes
d’allure différente en phase de désorption a cause de la chute de teneur en eau au voisinage de
40% d’humidité relative.

Le modele d’hystérésis physique de Carmeliet présente une meilleure adéquation des courbes
intermédiaires simulées en phases d’adsorption. En revanche, les courbes intermédiaires de
désorption sous estiment les courbes réelles et sont presque superposées aux courbes
d’adsorption. Le modele utilise les courbes d’adsorption et de désorption principales
modélisées et ces derniéres ne prennent pas en compte la bosse en phase de désorption qui est
extrémement complexe a modéliser.

Les deux modeles reproduisent les courbes principales de maniére adéquate, et la différence
entre les deux sur les paliers de 80% et 30% ou le modéle de Pedersen surestime la teneur en
eau réelle alors que le modéle de Carmeliet sous-estime la teneur en eau en courbe de désorption
seulement. Comme présenté auparavant, les mesures des courbes isothermes d’adsorption et de
désorption principales par I’équipement de mesure volumétrique Belsorp ne présentent pas la
chute brusque de teneur en eau en phase de désorption. Leur utilisation pour la modélisation
des courbes intermédiaires donnerait donc de meilleurs résultats, mais on ne peut pas obtenir
les courbes intermédiaires expérimentalement avec cet équipement, car il nécessite le séchage
complet des échantillons a chaque début de cycle.

On va toutefois utiliser les courbes principales d’adsorption et de désorption obtenues avec le
Belsorp dans la modélisation des courbes intermédiaires par les modéles de Pedersen et de
Carmeliet. Les paliers de chargement sont explicités dans la figure 3-17, et ont été choisis
comme ceux utilisés par Carmeliet [65].
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Figure 3-17 : Protocole de chargement hydrique

Les deux modeles sont implémentés sur Matlab, et les résultats des simulations sont présentés
en figure 3-18. Le modéle de Pedersen fait tendre les courbes intermédiaires vers les courbes
principales méme aprés plusieurs cycles d’humidification et de séchage, et le modéle de
Carmeliet donne des courbes intermédiaires bien distinctes des courbes principales.

0.1 |~ = = Courbes principales expérimentales 0.1 |— — —Courbes principales expérimentales

% 0.08 Courbes intermédiaires Pedersen %0.0S Courbes intermédiaires Carmeliet
& G
= 0.06 = 0.06
5 3
5 0.04 50.04
g 5
£ 0.02 £ 0.02
= =

0 0

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Humidité relative (-) Humidité relative (-)

Figure 3-18 : Courbes intermédiaires simulées. A gauche : modéle de Pedersen; a droite : modéele de Carmeliet

5.3. Modélisation de la capacité de stockage d’humidité

La capacité de stockage d’humidité est définie comme la dérivée de la teneur en eau par rapport
a I’humidité relative, et peut donc étre déduite des courbes isothermes d’adsorption et de
désorption. Elle peut également étre modélisée a 1’aide des modeles décrits dans la partie
précédente, pour les courbes principales mais également pour les courbes intermédiaires. La
capacité de stockage d’humidité simulée avec les deux modéles de Pedersen et de Carmeliet est
présentée en figure ci-dessous.

Sur la figure 3-19, la capacité de stockage d’humidité simulée avec le modéle de Pedersen varie
avec une amplitude de 0,174 entre 0,006 et 0,18 comme extremums. Le modele de Carmeliet
permet la simulation d’une capacité de stockage d’humidité variant entre 0,022 et 0,144 soit
une amplitude de 0,122 seulement. On en déduit donc que la capacité de stockage d’humidité,
simulée avec le modéle de Pedersen, correspondant a la pente des courbes isothermes
d’adsorption et de désorption, varie de manicre plus importante en comparaison avec celle
calculée avec le modéle de Carmeliet. D’un point de vue physique, le modéle de Pedersen est
donc moins logique [65].
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Figure 3-19 : Capacité de stockage d’humidité simulée

Ainsi, bien que le modéle de Pedersen donne des résultats plus proches des courbes
expérimentales, il n’a pas de base physique mais plutdt empirique, et il manque de logique. En
revanche, le modele de Carmeliet donne de moins bons résultats en comparant avec les courbes
expérimentales, mais dispose d’une solide base physique. Dans les travaux de recherche qui
traitent de 1’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau, le modele de Carmeliet est
généralement préféré a celui de Pedersen [14, 69, 187].

6. Pouvoir tampon hydrigue (Moisture Buffer Value)

La capacité de tampon hydrique, communément appelée Moisture Buffer Value (MBV), est
une propriété représentative de la capacité d’un matériau a absorber ou libérer ’humidité et un
indicateur sur la capacité du matériau a modérer les variations de I'numidité intérieure dans le
batiment.

Elle est exprimée en g/m2.HR et peut étre déterminée expérimentalement en soumettant le
matériau au protocole NORDTEST [188]. Durant 1’essai, le matériau est isolé par toutes les
faces sauf une qui est exposée a I’ambiance. Il est initialement conditionné a 23°C et 50%
d’humidité relative, puis soumis a des variations cycliques d’humidité relative comme suit : 8
heures a 75% d’humidité relative et 16 heures a 33% d’humidité relative, tandis que la
température est maintenue a 23°C.

La capacité tampon hydrique est par la suite calculée comme suit :

Am
MBY = 5 Gty 9

Am (g) est la différence de masse d’eau absorbée/libérée pendant un cycle ;
S (m?) est la surface de 1’échantillon exposée a I’ambiance ;

HRnh et HRs (%) sont respectivement les humidités relatives appliquees lors des phases
d’humidification et de séchage respectivement.
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L’essai est terminé dés que la différence de masse entre les trois derniers cycles est inférieure a
5%.
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Figure 3-20 : Classification des matériaux selon leur MBV [188]

La figure 3-20 montre les valeurs de MBV de certains matériaux de construction usuels, ainsi
que leur classification selon la valeur de leur MBV. Le béton par exemple est un matériau
caractérisé par une capacité tampon d’humidité limitée, alors que les matériaux bio-SOUrcés
composés d’agrégats ou de fibres végétaux sont qualifiés d’excellents régulateurs d’humidité a
cause de leur pouvoir de tampon hydrique elevé.
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Figure 3-21 : Evolution de la masse durant I'essai

L’essai a été réalisé sur deux échantillons cylindriques de 11 cm de diametre et 5 cm
d’épaisseur. Les cycles d’humidité relative ont été programmés sur une chambre contrélée en
humidité relative et en température, dotée d’une balance reliée a un ordinateur pour le suivi de
masse. L’essai a duré 8 jours et le suivi de masse est présenté en figure 3-21.
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L’essai de mesure de la MBV présente une évolution décroissante de la masse du béton de
polystyréne en fonction du temps, avec une stabilisation sur les trois derniers cycles. Le
matériau n’étant pas trés hygroscopique, et la cinétique de séchage étant plus importante que
I’humidification, le béton de polystyréne perd plus d’humidité qu’il ne peut en accumuler. Ce
comportement n’est pas inhabituel puisque selon la formulation, certains matériaux
hygroscopiques le démontrent aussi, a ’instar du béton de chanvre traité dans la thése d’Ait
Oumeziane [14] dont le suivi de masse est présenté en figure 3-22.
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Figure 3-22 : Suivi de masse du béton de chanvre pendant I'essai de détermination de MBV [14]

Dans le cas du béton de polystyrene, les prises et pertes de masse ne sont pas tres élevées car
c’est un matériau trés peu poreux, en plus du polystyréne expansé qui est hydrophobe. La valeur
de la capacité tampon hydrique mesurée est 0,559/m2.%HR, il se situe ainsi dans la catégorie
des matériaux & pouvoir de tampon hydrique modéré, comme le gypse. Etant composé de
ciment et de polystyréne expansé, la valeur du pouvoir tampon d’humidité mesuré est cohérent,
puisque le béton a une MBV a hauteur de 0,4 [188] et le polystyréne expansé n’est pas un actif
capillaire, et n’a aucune capacité d’absorption de ’humidité, il est donc caractérisé par une
absence de pouvoir tampon d’humidité [189].

Dans la littérature, les bétons légers sont caractérisés par un pouvoir de tampon d’humidité
variant entre 0,7 et 0,8 g/m2.%HR [188]. Le pouvoir dynamique du béton de polystyrene pour
atténuer les variations journalieres d’humidité relative dans les enveloppes des batiments reste
donc modére.

Les variations de I’humidité relative dans I’ambiance et dans les échantillons sont présentées
dans la figure 3-23. L’humidité relative a I’intérieur des échantillons suit les mémes variations
que celle de I’air ambiant, avec un léger déphasage sur les trois derniers cycles. A 2,5 cm de
profondeur, I’échantillon est faiblement impacté par les variations hydriques de I’ambiance.
Lors d’un transfert unidirectionnel comme c’est le cas pour cet essai, la cinétique de transfert
de masse est inversement proportionnelle a la profondeur du matériau, ce qui explique que les
variations de I’humidité relative a 1,5 cm de profondeur soient beaucoup plus importantes que
celles a 2,5 cm de profondeur.

105



80

70
©
5 60 /
5 P4
<
5 50 [ ?L IZ ﬁ :
:2
=
S 40
ﬁ rereras | kb ._I.L h snofins |y Y u

30

——1.5cm ——2,5cm ——Ambiance
20
0 25 50 75 100 125 150
Temps (h)

Figure 3-23 : Suivi de I’humidité relative dans les échantillons

Les travaux de modélisation des transferts de chaleur et d’humidité incluant I’hystérésis
nécessitent également la détermination des propriétés hygrothermiques du matériau d’intérét.
Dans ce qui suit, une caractérisation expérimentale des propriétés intrinséques du béton de
polystyréne sera menée.

7. Conductivité thermique

La conductivité thermique est une grandeur physique qui décrit la réponse d’un matériau
pendant un transfert thermique par conduction. Elle traduit la capacité du matériau & conduire
la chaleur par unité de largeur et de température, et son unité est le W/m.K. Plus la conductivité
thermique d’un matériau est élevée, plus il est conducteur, et moins il est isolant.

La loi de Fourier qui établit que le flux de chaleur est proportionnel au gradient de température
fait apparaitre la conductivité thermique en facteur de proportionnalité.

q = —Agrad(T) (64)

Dans le cas d’une plaque soumise a une température T1 a I’'une de ses faces, la face opposée
aura une température T> inférieure a Ty, et la densité surfacique de flux de chaleur entre les
deux faces est exprimé a 1’aide de la loi de Fourier.

La conductivité thermique est fortement dépendante de la densité des matériaux, comme on
peut le voir sur la figure 3-24 qui présente 1’évolution de la conductivité thermique en fonction
de la densité de nano-fibres isolantes. En effet, les matériaux Iégers sont des bons isolants et
sont donc caractérises par une faible conductivité thermique, au contraire des matériaux lourds
[145].

106



0.06

—4—N00

0.05 4

0.04 4

0.03 1

0.02 1

Thermal conductivity ( W/m.k)

0.01
88 132 176 220 264 308 352 396

Bulk density (kg/m?®)
Figure 3-24 : Influence de la densité sur la conductivité thermique pour des nanofibres [95]

La conductivité thermique est également influencée par la teneur en humidité des matériaux, et
augmente chez les matériaux a haute teneur en eau de maniere quasi-linéaire [24]. La figure 3-
25 illustre 1’évolution de la conductivité thermique en fonction de la teneur en eau d’un mortier
fabriqué avec deux sables différents.
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Figure 3-25 : Evolution de la conductivité thermique en fonction de la teneur en eau d’un mortier [146]

Dans la littérature, plusieurs travaux de recherche relatifs a la conductivité thermique des
matériaux cimentaires ont été réalises, au vu de I’importance de cette propriété dans le domaine
de la construction. Missenard [147] et Mounounga [148] ont réalisé des essais sur des bétons et
ciments, et décrété que la conductivité thermique d’un béton dépend de celles des matériaux
qui le composent, et qu’elle diminue lorsque le rapport eau/ciment augmente.

Le tableau 15 résume quelques valeurs de conductivité thermique de matériaux cimentaires
avec agregats legers.
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Tableau 15 : Conductivité thermique de matériaux cimentaires

Matériaux Conductivité Phermique
(W/m.K) & 23°C
Pate de ciment avec granulats de liege 0,270 [148]
Pate de ciment avec polystyréne 0,230 [148]
Mortier avec liege 0,190 — 0,320 [150]
Béton mousse avec polystyrene 0,85 - 0,156 [151]
Béton avec polystyrene 0,930 [149]
Composite liege — gypse 0,110 - 0,124 [152]
Béton de chanvre 0,124 [44]

La conductivité thermique est donc fortement liée aux constituants des matériaux et a leur
microstructure. D’aprés Harmathy [149], les agrégats définissent la conductivité thermique des
bétons, et donc leur caractére isolant. Elle dépend également du dispositif expérimental et de la
norme utilisés dans sa détermination.

Elle est également un paramétre d’entrée principal des mode¢les de transferts thermiques ou des
transferts couplés de chaleur et d’humidité, ce qui justifie ’importance de la mesurer a 1’aide
de techniques précises.

Les méthodes expérimentales de mesure de la conductivité thermique peuvent étre classées en
deux catégories :

e Les techniques de mesure en régime permanent, comme la méthode de la plaque chaude
gardée par exemple. Le principe de ces méthodes repose sur la mesure de la conductivité
suite a I’application d’un gradient thermique, apres établissement du régime permanent.

e Les techniques de mesure en régime transitoire, comme la méthode flash par exemple,
qui permettent de remonter a plusieurs propriétés contrairement aux méthodes
précédentes (conductivité, diffusivité et effusivité).

Dans ce qui suit, nous allons présenter les deux catégories de méthodes de mesure de la
conductivité thermique et donner quelques exemples de techniques et dispositifs généralement
utilisés. Nous présenterons ensuite 1’équipement utilis¢ dans cette ¢étude et les résultats
expérimentaux obtenus.

7.1. Dispositifs de mesure en régime transitoire

En regime transitoire, le champ de température évolue avec le temps. On peut citer plusieurs
méthodes qui effectuent les mesures en régime transitoire, comme la méthode flash, la méthode
du fil chaud ou encore la méthode hot disk. Leurs principes sont brievement décrits ci-dessous.

e La méthode flash : c’est une méthode qui permet d’obtenir en plus de la conductivité
thermique, la diffusivité thermique des solides. Elle a été proposée par Parker et al.
[150], et est basée sur le principe d’envoyer un flux lumineux de forte puissance en face
avant de 1’échantillon. Le flux est envoy¢€ pendant un temps trés court puis, a I’aide d’un
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thermocouple, I’élévation de la température sur la face arriere de 1’échantillon est
enregistrée. Cette méthode n’est pas applicable pour les matériaux trés légers pour
lesquels il est difficile de mesurer la température de surface, ainsi que pour les matériaux
poreux ou le flash envoyé sur la face avant n’est pas absorbé intégralement au niveau
de la surface, et ou une partie du flash pénetre a travers la porosité et fausse les mesures.
La méthode du fil chaud : cette méthode est trés connue et largement utilisée gréace a sa
mise en ceuvre rapide et son colt peu élevé. Elle est particuliérement adaptée aux
mesures pour les matériaux ayant une conductivité supérieure a 3 W/m.K [151,152]. Le
principe consiste a mettre un fil métallique tres fin parcouru par un courant électrique
entre deux blocs du matériau et appliquer un échelon de flux de chaleur constant de
source cylindrique au fil qui chauffe. L’évolution de la température du fil est relevée, et
cela permet d’en déduire la conductivité thermique [153]. Cette méthode n’est pas
adaptée aux matériaux trés légers ou I’influence de la masse du fil n’est plus négligeable
et aux matériaux trés diffusifs ou I’hypothése du milieu semi-infini n’est pas valable.
Méthode Hot disk : cette méthode permet la mesure simultanée de la conductivité
thermique et la diffusivité thermique. Le dispositif expérimental est composé d’une
sonde de forme cylindrique constituée d’une résistance de platine en forme de ruban en
spirale sur un support en plastique. Durant I’essai, la sonde est placée entre deux
échantillons du matériau a caractériser. La conductivité thermique de 1’échantillon est
obtenue via la profondeur et le temps de pénétration [152]. Cette méthode nécessite la
connaissance des caractéristiques thermo-physiques du milieu.

7.2. Dispositifs de mesure en régime permanent

En régime permanent, 1’échantillon est soumis a un flux stationnaire donc indépendant du
temps. Il est en équilibre thermique et les mesures obtenues sont alors absolues. Les mesures
sont relatives lorsque le résultat est obtenu par comparaison avec un échantillon étalon pour
lequel les valeurs de conductivité thermique sont déja connues.

Les méthodes de mesure absolues sont basées sur la mesure d’un flux de chaleur traversant un
échantillon en essayant d’éviter au maximum les flux parasites et les pertes latérales. Il existe
plusieurs dispositifs basés sur cette méthode, mais les plus répandus sont basés sur la méthode
de la plaque chaude gardée ou de la boite chaude gardée.

La méthode de la boite chaude gardée : cette méthode est basée sur la norme NF EN
8990, et consiste a placer 1’échantillon d’un c6té entre une enceinte chaude dotée d’une
résistance chauffante entourée d’un anneau de garde thermique, et de 1’autre c6té¢ d’une
enceinte froide disposant d’un groupe froid thermodynamique. L’ensemble est disposé
dans un anneau de garde pour mesurer la résistance globale de 1’échantillon.

La méthode de la plaque chaude gardée : cette méthode est basée sur la norme NF EN
12667, 2001 [154]. Elle est généralement utilisée pour les matériaux isolants, et est
basée sur la création d’un transfert de chaleur unidirectionnel en mettant 1’échantillon
entre deux plans paralléles et isothermes : une plaque froide et une plaque chaude, puis
en le soumettant a un gradient de température fixé (15K). Un anneau de garde autour de
la zone de mesure assure le transfert unidirectionnel a travers 1’épaisseur de 1’échantillon
(figure 3-26). La conductivité thermique est directement calculée a partir de la puissance
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¢lectrique et les dimensions de 1’échantillon. Les limites de cette méthode sont la
difficulté a maintenir un flux unidirectionnel uniforme et constant et 1’état de surface de
I’échantillon qui doit étre parfaitement plan et lisse.

A : plaque chaude

Isolant -9

G : anneau de garde

E : échantillon

B : plaque froide

Figure 3-26 : Schéma de la méthode de la plaque chaude gardée
7.3. Résultats expérimentaux

Dans nos travaux, la conductivité thermique a été mesurée en utilisant la méthode de la plaque
chaude gardée, grace a I’appareil de mesure A-Meter EP500e (figure 3-27). Ce dernier reproduit
les conditions de transfert de chaleur a travers un échantillon de surface 15x15 cm? et

d’épaisseur égale a 5 cm.

Warmeleitfahigkeitsmessgerat
\-Meter EP500¢

Figure 3-27 : A-Meter EP500e

La conductivité thermique sera d’abord évaluée en fonction de la température, pour trois
températures différentes : 10, 23 et 40 °C. Ensuite, la conductivité thermique sera mesurée en
fonction de la teneur en eau en commengant d’un état saturé. La conductivité thermique de la
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pate de ciment seul sera également mesurée afin d’évaluer I’impact de 1’ajout des billes de
polystyrene expansé.

3.3.1.Influence de la température

La conductivité thermique du béton de polystyrene et de la pate de ciment est mesurée en
fonction de la température a 10, 23 et 40°C. Avant 1’essai, les échantillons sont soumis a un
séchage jusqu’a la stabilisation de leur masse. L’essai a été réalisé sur deux échantillons de
béton de polystyréne et un échantillon de pate de ciment. Les évolutions de leurs conductivités
thermiques respectives sont présentées dans ce qui suit.

On obtient la courbe décrivant I’évolution de la conductivité thermique du béton de polystyréne
en fonction de la température. Celle-ci est décrite par 1’équation ci-apres :

A =0,2876.T + 135,19 (65)

Comme attendu, la conductivité thermique augmente proportionnellement avec la température,
et I’évolution se fait de maniere linéaire (figure 3-28). Ceci est en accord avec la littérature, a
I’instar des recherches de Troppova et al. [155] ou il a été démontré que la conductivité
thermique varie linéairement et proportionnellement avec la température. Toutefois, la variation
totale de la conductivité thermique de 10°C a 40°C est incluse dans la barre d’erreur, donc les
valeurs ne sont pas représentatives. Ceci est d0 au caractére isolant du matériau a cause du
polystyréne expansé qui lui confére une conductivité thermique peu élevée et dont la
conductivité thermique augmente tres peu en fonction de la température [156].
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Figure 3-28 : Evolution de la conductivité thermique du béton de polystyréne en fonction de la température

La valeur de la conductivité thermique obtenue traduit une bonne isolation thermique du béton
de polystyréne, qui résulte de 1’ajout du polystyréne expansé. Cette valeur est plus faible que
celles obtenues pour un béton de liege [157] ou un mortier a base de granulats de liege [158]
par exemple. Elle reste plus élevée que celle de certains matériaux comme des composés a base
de liege et de gypse qui sont tous les deux des agrégats légers [159], ou le béton de chanvre qui
est caractérisé par une double porosité [69].
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3.3.2.Influence du polystyrene

Les bonnes propriétés d’isolation du béton de polystyréne reviennent a I’incorporation du
polystyrene expanse. Nous avons donc mesuré la conductivité thermique pour la pate de ciment
seule aussi. Les résultats sont présentés en figure 3-29, en comparaison avec la conductivité
thermique du béton de polystyréne.
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Figure 3-29 : Conductivité thermique du béton de polystyréne et de la pdte du méme ciment

A 23°C, la conductivité thermique de la pate de ciment est égale & 383 mW/m.K pour 157
mW/m.K seulement pour le béton de polystyreéne. Pour un mortier, elle peut aller jusqu’a 950
mW/m.K [17]. La conductivité thermique de la pate de ciment enregistre donc une
augmentation par rapport a celle du béton de polystyrene allant de 135% a 150%, la plus basse
étant 4 10°C.

Cette importante différence revient a I’incorporation des billes de polystyréne expansé qui sont
caractérisées par une faible conductivité thermique (environ 40 mW/m.K [148]) et qui conferent
au matériau sa légéreté et sa bonne isolation thermique.

3.3.3.Influence de la teneur en eau

La conductivité thermique a été mesurée en fonction de la teneur en eau en saturant un
échantillon de béton de polystyréne dans 1’eau puis en le séchant progressivement pendant
’essai. L’échantillon est enveloppé dans un film extensible afin d’éviter 1’évaporation de 1’eau
hors de 1’échantillon pendant la mesure. Bien que le gradient de température imposé par
I’équipement (15 K) soit susceptible de créer une diffusion a I’intérieur de 1’échantillon, I’eau
reste piégée a I’intérieur a cause du film extensible ou le matériau est enfermé et on ne considére
que la teneur en eau globale sans qu’elle soit forcément homogene.

On a présenté 1I’évolution de la conductivité thermique du béton de polystyréne en fonction de
sa teneur en eau pour trois températures différentes : 10, 23 et 40°C en figure 3-30. Les courbes
montrent 1’influence de I’état hydrique du matériau sur sa conductivité thermique. On peut
remarquer que la conductivité thermique a 1’état sec est légerement inférieure a la valeur
obtenue précédemment, car dans cet essai, on a utilisé un seul échantillon alors que pour la
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mesure de la conductivité thermique en fonction de la température, 2 échantillons ont été testes
et la moyenne des deux a été présentee.
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Figure 3-30 : Evolution de la conductivité thermique du béton de polystyréne en fonction de la teneur en eau

Pour les trois températures, la conductivité thermique augmente proportionnellement a la teneur
en eau. A 10°C, la conductivité thermique augmente de 74% et passe de 138 a 240 mW/m.K.
A 23°C, elle augmente de 142 mW/m.K a I’état sec a 251 mW/m.K a I’état saturé, et enregistre
une croissance de 77%. A 40°C, la conductivité du matériau sec est égale a 146 mW/m.K et
passe a 261 mW/m.K a 25% de teneur en eau, indiquant une augmentation de 78%. Cette
croissance est inférieure a celle généralement observée dans les matériaux légers, a ’instar du
béton de chanvre (figure 3-31.a) dont la conductivité thermique augmente de 120% [28] ou un
mortier a base de fibres de palmiers (figure 3-31.b) ou la conductivité thermique a 1’état saturé
est égale a trois fois celle a 1’état sec [160]. Ceci résulte en partie de la valeur de la teneur en
eau a saturation, qui est plus élevée pour le béton de chanvre et le mortier avec fibres de
palmiers.
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Figure 3-31 : Evolution de la conductivité thermique en fonction de la teneur en eau du a) béton de chanvre [28]
et b) mortier de fibres de palmiers [160]

De maniere générale, la proportion d'air dans le matériau diminue lorsque la teneur en eau
augmente, et la conductivité¢ thermique de I’eau est beaucoup plus €levée que celle de 1’air
(Aequ = 600mW/m.K et A, = 25mW/m.K a 25°C). Par conséquent, les valeurs de
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conductivité thermique augmentent avec la présence de ’eau, et la capacité isolante du matériau
diminue.

Une augmentation d’environ 75% de la conductivité thermique du béton de polystyrene est
enregistrée entre 1’état sec et 1’état saturé. Ceci souligne la nécessité de prendre en compte les
variations de la conductivité thermique en fonction de la teneur en eau lors de la modélisation
des transferts de chaleur et d’humidité au lieu de prendre une valeur constante.

8. Chaleur spécifique

La chaleur spécifique C, est la quantité de chaleur nécessaire a une unité de masse d’un matériau
pour ¢élever sa température d’1K, elle est donc exprimée en J/kg.K. Il existe également la
capacité massique C (également appelée capacité calorifique) qui illustre la capacité du
matériau a absorber et emmagasiner une quantité de chaleur.

-
C= (66)

Q est la quantité de chaleur absorbée et emmagasinée
AT est 1I’¢lévation de la température du matériau

La chaleur spécifique est donc définie par la relation ci-dessous :

Cp== (67)

m

La chaleur spécifique dépend de plusieurs paramétres, notamment de la nature des granulats,
de la formulation des matériaux, de la température et de la teneur en eau. La formulation et la
composition du matériau peuvent conduire a doubler la chaleur spécifique.
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Figure 3-32 : Evolution de la capacité thermique massique en fonction de I’humidité relative a 23°C d’un béton
de chanvre [14]

L’état d’humidité influence fortement la capacité thermique. En effet, la capacité thermique
massique de 1’eau est 4 a 5 fois supérieure a celle des granulats classiques et presque 10 fois
supérieure a celle du ciment [161]. Par conséquent, la teneur en eau des matériaux cimentaires
influence fortement leur aptitude a absorber de la chaleur. L’évolution de la capacité thermique

114



massique d’un béton de chanvre en fonction de I’humidité relative (obtenue a partir de sa teneur
en eau apres exploitation des isothermes d’adsorption/désorption) est présentée en figure 3-32.

La capacité thermique d’un matériau varie également en fonction de la température, et
augmente proportionnellement avec celle-ci, comme le montre le tableau 13. Ceci revient au
fait que les capacités thermiques des constituants des matériaux cimentaires (ciment, eau,
granulats) augmentent avec 1’augmentation de la température.

Tableau 16 : Capacités thermiques massiques de I'eau, du ciment et de granulats calcaires pour différentes

températures [163]
Température (°C) 21,1 322 433 |544
Ceau (I/kg.K) 4187 4187 | 4187 | 4187
Ceiment (J/kg.K) 456 536 662 825
Coranulats (3/kg.K) 749 758 783 821

La figure 3-33 montre la capacité thermique d’un béton avec incorporation de granulats légers
[162].
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Figure 3-33 : Capacité thermique d’un béton avec ajout d’agrégats légers [162]

La chaleur spécifique est une grandeur importante dans toute étude de transferts
hygrothermiques. Sa détermination expérimentale peut étre faite grace a plusieurs méthodes, et
le choix de la bonne méthode dépend de la nature du matériau, de la gamme de températures de
mesure, et de la précision recherchée.

8.1. Méthodes de mesure

Les méthodes de mesure de la chaleur spécifique peuvent étre classees en méthodes dynamiques
et méthodes statiques. Plusieurs dispositifs basés sur les deux méthodes seront explicités dans
ce qui suit.

e DSC aflux de chaleur : c’est une méthode de mesure dynamique bien adaptée pour les
mesures dans des plages de température peu étendues. Le dispositif est composé de deux
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cellules contenues dans le méme four, I’une contenant 1’échantillon a caractériser et
I’autre un échantillon de référence. Les deux cellules sont identiques en matériaux,
volumes et masses. Toutefois, cette méthode néglige plusieurs facteurs qui ne sont pas
pris en compte [164], tels que les capacités thermiques, les masses et résistances
thermiques des capsules et leurs supports, les résistances thermiques des capteurs et la
résistance thermique échantillon/référence.

DSC a compensation de puissance : ¢’est également une méthode de mesure dynamique.
Bien que la méthode soit délicate a mettre en ceuvre, les résultats sont rapides et
précis. Le dispositif est composé de deux micro-fours identiques, 1'un contenant
I’échantillon a caractériser et I’autre un échantillon de référence. Le principe de cette
méthode consiste a imposer la méme température entre les deux micro-fours, puis de
mesurer la différence électrique fournie pour maintenir la méme température.
Microcalorimetre a flux : le micro calorimeétre a flux est un dispositif de mesure
dynamique. Il est composé de deux cellules identiques placées dans un bloc
calorimétrique. Les cellules sont entourées de capteurs composés d’un ensemble de
thermocouples soudés entre eux. Le principe de fonctionnement est basé sur la mesure
de la différence de flux thermique échangé entre chaque cellule et le milieu extérieur.
Les mesures sont réalisées en fonction du temps, puisque ¢’est un dispositif de mesure
dynamique.

Entrée circuit de refroidissement
Sorti circuitde refroidissement

Vide

Enceinte caloimétrique étanche

Cuve de circulation
Enceinte extérieure

Bloc calorimétrique
Fluxmetre
Thermostat

Vanne d’isolement
d’enceinte

Figure 3-34 : Microcalorimétre Calvet [28]

Microcalorimétre Calvet HT : cet appareil, représenté en figure 3-34, repose sur une
méthode de mesure statique. Il est constitué de deux cellules de mesure disposées dans
un bloc calorimétrique de mani¢re symétrique, d’un four et d’un dispositif
d’introduction des éprouvettes qui comporteront les échantillons par la suite. Les
cellules de mesure sont entourées par deux capteurs de flux composés de thermocouples
montés en série. Ces derniers permettent d’assurer la liaison entre les cellules de mesure
et le bloc calorimétrique. Enfin, un dispositif de manipulation permet d’introduire les
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éprouvettes sous une atmospheére neutre. Le fonctionnement de 1’appareil commence
par la transformation d’une éprouvette située dans 1’'une des cellules de mesure
(échauffement ou refroidissement), et un échange de chaleur avec le bloc calorimétrique
via les capteurs de flux. Le signal électrique délivré par ces capteurs est proportionnel
aux flux thermiques échangés par conduction entre les cellules et le bloc calorimétrique.
L’énergie dégagée ou absorbée par la cellule de mesure peut étre calculée par la suite
avec une simple intégration.

8.2. Résultats expérimentaux

Dans nos travaux, la chaleur spécifique est mesurée grace au calorimetre Calvet BT 2.15 illustré
en figure 3-35. Cet appareil présente 1’avantage de disposer de capteurs 3D qui entourent
entiérement 1’échantillon, ainsi, la totalité de la chaleur émise est mesurée. Les échantillons
testés sont de forme cylindrique et de dimensions de 6 cm de hauteur et 1 cm de diametre.
L’essai est réalisé sur trois échantillons différents pour assurer la répétabilité des résultats. La
courbe de température est une rampe allant de 15°C a 40°C, avec une vitesse de chauffe de
0,1°C/min.

Figure 3-35 : Calorimétre Calvet BT 2.15

4.2.1.Influence de la température
La figure 3-36 montre 1’évolution de la chaleur spécifique du béton de polystyréne en fonction
de la température. On constate une augmentation de la chaleur spécifique de 6,5% entre I’instant
initial a une température de 15°C et la fin de I’essai a 40°C. Les valeurs de la chaleur spécifique
varient entre 0,93 J/g.K a 15°C et 1 J/g.K a 40°C.

Les résultats traduisent une assez bonne capacité de stockage de la chaleur, néanmoins moins
élevee que celle des matériaux a fibres végétales comme le béton de chanvre pour lequel la
valeur de la chaleur spécifique vade 1 a 1,2 J/g.K et enregistre une croissance égale a 9% entre
5 et 35°C [28], ou encore un composite de gypse et liege caracterisé par une chaleur spécifique
entre 1,2 et 1,3 J/g.K [159].
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L’évolution de la chaleur spécifique en fonction de la température est Iégérement comprise dans
les barres d’erreur, a cause du caractére isolant du béton de polystyréne qui est faiblement
impacté par les variations de température entre 15 et 40°C.
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Figure 3-36 : Evolution de la chaleur spécifique du béton de polystyréne en fonction de la température

4.2.2.Influence du polystyrene
La chaleur spécifique de la pate de ciment est présentée en figure 3-37, pour évaluer I’influence
de P’incorporation des billes de polystyréne expansé sur la chaleur spécifique. La chaleur
spécifique de la pate de ciment croit en fonction de la température, et est égale a 0,89 J/g.K a
15°C, et 0,94J/g.K a 40°C. L’augmentation est estimée a 5%, donc elle est moins importante
que celle affichée par le béton de polystyrene.
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Figure 3-37 : Chaleur spécifique du béton de polystyrene et la pate de ciment

L’ajout de polystyréne expansé confere donc au matériau cimentaire une meilleure capacité de
stockage de chaleur, étant donneé que cette derniere augmente de 4 a 5% sur la plage de
températures. La chaleur spécifique du polystyrene expansé varie de 1,2 a 1,45 J/g.K [165], et
la loi des mélanges est ainsi respecteée.
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9. Perméabilité a la vapeur

La perméabilité a la vapeur est une propriété qui traduit la capacité du matériau a transmettre
la vapeur d’une face a une autre. Elle est fortement influencée par la masse volumique, et peut
ainsi passer du simple au double quand la masse volumique diminue.

La perméabilité a la vapeur est une propriété généralement utilisée pour apprécier les risques
de condensation dans les parois des batiments. Elle est mesurée grace a la méthode de la
coupelle (mesure normalisée), et cette derniere implique des phénomenes physiques tres
complexes. En effet, il y a présence de condensation capillaire et éventuellement des transferts
a I’état liquide, en plus d’échanges superficiels [166]. Au vu de la complexité des phénomenes
mis en jeu, la notion de perméabilité a la vapeur est souvent remise en question. Daian [37]
trouve son appellation inadéquate, car la vapeur est transportée par diffusion et non par
filtration, ce qui ne justifie pas I’appellation de « perméabilité » et explique 1’appellation
« diffusivité » utilisée par certains auteurs.

Lorsqu’un matériau poreux est placé entre deux ambiances différentes en températures et
pressions de vapeur, il est traversé par un flux de masse de I’ambiance a la pression de vapeur
la plus élevée (figure 3-38). Si m est sa valeur a 1’équilibre, la perméabilité a la vapeur est
définie par la formule suivante [167] :

m.e

Oy = lim
v Py,—Pyq Pv2—Pyv1

(68)
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Figure 3-38 : Schéma des conditions d’environnement [167]

La perméabilité a la vapeur dépend en premier lieu de la porosité et la distribution porale du
matériau, comme montré en figure 3-39. En effet, une forte porosité ne confére pas forcément
au matériau une forte perméabilité, mais c’est la dimension des pores dans lesquels se fait
I’écoulement, qui définit cette perméabilité [168].
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Figure 3-39 : Perméabilité a la vapeur en fonction de la porosité [169]

La perméabilité a la vapeur dépend également de la pression de vapeur appliquée sur
I’échantillon [170]. Selon I’hygroscopicité du matériau, 1’influence de I’humidité relative est
plus ou moins importante : la perméabilité a la vapeur des matériaux non-hygroscopiques est
peu affectée par I’humidité relative contrairement aux matériaux fortement hygroscopiques
[171]. La figure 3-40 montre 1’évolution de la perméabilité a la vapeur en fonction de I’humidité
relative pour deux matériaux différents, et confirme sa dépendance de la pression de vapeur
appliquée mais également du pouvoir hygroscopique du matériau.
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Figure 3-40 : Perméabilité a la vapeur d’un contreplaqué et d’un isolant de cellulose [172]

La perméabilité a la vapeur d’eau varie également avec la température. Ceci a été discutée dans
de certains travaux de la littérature [173]. Comme toutes les propriétés obtenues
expérimentalement, leurs valeurs dépendent de la norme utilisée lors des essais. Une
comparaison des valeurs de perméabilité a la vapeur selon la norme expérimentale adoptée est
présentée dans le tableau 17, ou on peut voir des écarts importants.
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Tableau 17: Perméabilité a la vapeur d’une plaque de contreplaqué selon la norme [173]

Norme Régime Perméabilité a la vapeur

J (kg.m/N.s)
Francaise Coupelle séche 1,70.10%2
Coupelle séche 0,94.10%

Allemande .
Coupelle humide 3,50.10%
Britanni Coupelle sach 1,70.10'2

ritannique oupelle séche

! i 1,25.1012

La perméabilité a la vapeur d’un matériau est une notion définie a une température donnée, et
permet d’évaluer les risques de condensation dans les parois des batiments. C’est une propriété
qui quantifie la vapeur d’eau qui peut traverser un matériau par diffusion. Elle dépend de la
nature du matériau et de la pression de vapeur appliquée sur 1’échantillon [174], mais
I’influence de I’humidité relative est peu observée sur les matériaux non-hygroscopiques [172].
En revanche, la température a un impact significatif sur cette propriété [175 — 177].

9.1. Méthode de mesure

La méthode la plus couramment utilisée pour la mesure de la perméabilité a la vapeur est la
méthode de la coupelle. Elle repose sur un protocole normalisé selon la norme EN 1SO 12572
(2001) [178]. La mesure est effectuée en imposant un gradient constant et unidirectionnel de
pression partielle de vapeur a travers 1’échantillon. En pratique, le gradient est obtenu grace a
une solution saline saturée qui permet de maintenir ’humidité relative voulue en gardant une
température constante. La solution saline est placée dans une coupelle sous 1’échantillon (figure
3-41), et une chambre climatique permet de réguler la température et I’humidité relative de
I’autre coOté, assurant ainsi le gradient de pression de vapeur. L’écart entre les humidités
relatives régnant dans chaque c6té de I’échantillon doit étre modéré, afin que I’état de saturation
soit relativement uniforme dans 1’échantillon, et pour que la mesure soit significative [37]. La
mesure reste lente et 1’équilibre peut prendre plusieurs semaines pour étre établi.

~ Echantillon

~N -
_ Scellage

«— Coupelle
Figure 3-41 : Schéma représentant la méthode de la coupelle [145]

Pendant I’essai, le matériau est traversé par un flux massique de vapeur d’eau allant du milieu
caractérise par la pression partielle de vapeur la plus elevée, a celui ou la pression de vapeur est
la plus faible. Pour quantifier le flux massique de vapeur, la coupelle ou est posé 1’échantillon
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est regulierement pesée, et le taux de variation de masse Am entre deux pesées successives est
donné par la relation :

mj4q—mMj

Am = (69)

Git1—G
m; et mi+1 (kg) correspondent a la masse a I’instant tj et & I’instant ti+1
ti et ti+1 correspondent a deux pesées successives

Lorsque la masse de la coupelle avec 1’échantillon varie linéairement, on est en régime
permanent. A partir de 13, on peut tracer la droite de I’évolution de la masse en fonction du
temps, qui donne acces au débit de vapeur d’eau noté G, qui n’est autre que la pente de la
courbe. La densité de flux de vapeur est calculée a travers la formule suivante :

. G

v=7% (70)
Jv (kg/m?.s) est la densité de flux de vapeur d’eau et A (m?) est la section de 1’échantillon a
travers laquelle se produit 1I’échange.

La perméabilité a la vapeur peut donc étre calculée grace a la loi de Fick :

5, = 71
P = ap, (71)
Apy (Pa) est la différence de la pression partielle de vapeur et e (m) est 1’épaisseur de
I’échantillon.

Pour les matériaux poreux, la perméabilité a la vapeur d’eau donnée par 1’équation précédente
n’est valable que dans le cas o un mélange parfait de I’air humide est considéré sur les deux
faces de I’échantillon. Dans les conditions réelles de 1’essai, ceci n’est pas vérifié. De ce fait
une correction de cette valeur de perméabilité a la vapeur d’eau est nécessaire. La figure résume
les résistances prisent en compte dans la correction de la perméabilité a la vapeur d’eau. Par
conséquent, en tenant compte de la résistance des couches aux limites et couche d‘air dans la
coupelle, I’expression de la perméabilité a la vapeur devient :

d (72)
- (Zair + Zs,int + Zs,ext)

Sy

_%

Jv

dv (kg/m.s.Pa) est la perméabilité a la vapeur d’eau réelle, Zsintext = 1/hm,invext (S/M) est la
résistance a la diffusion surfacique de la vapeur d’eau, hm (kg/m2.s.Pa) étant le coefficient de
transfert massique par convection, Zair = d/da (S/m) est la résistance a la vapeur d’eau dans la
couche d’air séparant la solution saline et le matériau et d (m) 1’épaisseur de la couche d’air.

da (kg/m.s.Pa) est la perméabilité a la vapeur d’eau de I’air donnée par :

(73)

B 2,306.10—5P0( T )1-81
a7 R.T.P \273
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T (K) est la température d’essai, Ry = 462 (kg/m.s.Pa) est la constante des gaz de la vapeur
d’eau, Po (Pa) est la pression atmosphérique absolue et P (Pa) est la pression atmosphérique.

Dans notre cas, 8z = 1,96.10" % kg/m.s.Pa, le facteur de résistance a la vapeur d’eau p est ainsi
calculé comme suit :

% (74)

9.2. Résultats expérimentaux

L’essai de mesure de la perméabilité a la vapeur d’cau est réalisé en utilisant le dispositif
GINTRONIC GraviTest (figure 3-42). Cet appareil est composé d’une enceinte climatique ou
la température, I’humidité relative et la vitesse de 1’air sont controlées, et ou la pesée des
coupelles se fait automatiquement. L’enceinte est régulée a une température de 23°C et une
humidité relative de 50%. L humidité relative a I’intérieur de la coupelle est assurée par une
solution saline saturée de nitrate de potassium (KNOz) pour une coupelle humide (93% : wet
cup), et par le gel de silice pour une coupelle seche (3% : dry cup). Le Gravitest est d’une
capacité de six coupelles dont une coupelle témoin.

Pressure vessel

RHandT [
Sensor Pump
— GINTR -
B e (0)\\|[@ Grav;Tgst
— _ =

e — T — T
material balangs > - ol
samples s ‘ m

salt solution

Figure 3-42 : Dispositif Gintronic GraviTest et son principe de fonctionnement [28]

Les échantillons utilisés sont de forme cylindrique et leurs dimensions sont de 8 cm de diamétre
et 1 cm d’épaisseur. L’essai est réalisé sur trois échantillons de chaque matériau pour assurer la
répétabilité, et le suivi du flux massique d’un échantillon de béton de polystyréne est présenté
dans la figure ci-dessous.

5.2.1.Influence de I’hygrométrie

Les valeurs de perméabilité a la vapeur des échantillons ont été mesurées en coupelle séche
pour des échantillons entre des ambiances a 50% et 3% d’humidité, et en coupelle humide pour
des échantillons entre des ambiances a 50% et 93%. Les facteurs de résistance correspondants
ont également été calculés, a partir de la perméabilité a la vapeur de I’air. Les coefficients de
perméabilité du béton de polystyréne sont présentés en figure 3-43.

Le coefficient de perméabilit¢ a la vapeur du béton de polystyréne augmente avec
I’augmentation de ’hygrométrie. Ce comportement est similaire a celui du béton de chanvre
[28], du bois [172,179] et d’autres matériaux dans la littérature [176,177], car a faible humidité
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relative, le transfert d’humidité se fait principalement par diffusion, mais quand 1’humidité
relative augmente, les phénomenes d’évaporation/condensation entrent en jeu ¢galement.

14E-11 m Coupelle humide
1.2E-11 m Coupelle séche

1IE-11
8E-12
6E-12

4E-12

0

Figure 3-43 : Perméabilité a la vapeur du béton de polystyréne en coupelle séche et humide

Perméabilité a la vapeur
(kg/m*s*Pa)

La valeur de la perméabilité a la vapeur du béton de polystyrene a faible hygrométrie (3% -
50%) est égale a 3,22.102 kg/m.s.Pa, et & humidité relative élevée (50% - 93%) elle atteint
1,2.10"* kg/m.s.Pa, soit une augmentation de 270%. Le facteur de résistance a la diffusion de
vapeur (figure 3-44) est inversement proportionnel & la perméabilité a la vapeur, et il est plus
élevé en conditions hydriques faibles.
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Figure 3-44 : Facteur de résistance a la diffusion de vapeur du béton de polystyréne

Les valeurs de perméabilité a la vapeur obtenues montrent que le béton de polystyrene ne laisse
pas passer un flux important de vapeur d’eau. En effet, en comparant avec les valeurs dans la
littérature résumeées dans le tableau 18, la permeéabilité a la vapeur du béton de polystyréne est
généralement inférieure a celle d’autres matériaux légers, démontrant ainsi une meilleure
résistance a la vapeur d’eau. Les matériaux dont la perméabilité a la vapeur est inférieure au
béton de polystyréne sont les matériaux cimentaires sans ajout d’agrégats (pate de ciment ou
mortier) car I’incorporation d’agrégats de grandes dimensions implique la création de bulles
d’air.
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Tableau 18: Perméabilités a la vapeur et facteurs de résistance a la vapeur de certains matériaux

Matéri Perméabilité a la Facteur de résistance .
atériau \ Référence
vapeur (kg/m.s.Pa) a la vapeur
Béton de chanvre 2,38.10'11 8,25 [28]
Isolant fibreux 4,6.101 4,26 [145]
Mortier 3,16.1012 62,2 [17]
Fibre de bois 1,9.101° 1,03 [180]
Béton cellulaire 2.101 10 [79]
Brique 1,56.10! 11,25 [181]

La valeur modérée du coefficient de permeabilité a la vapeur du béton de polystyréne indique
une meilleure durabilité dans le temps. En effet, aprés 1’infiltration de la vapeur d’eau dans les
matériaux de construction, et quand la quantité de vapeur d’eau au sein des pores augmente, il
se produit une condensation capillaire et de I’eau liquide commence a circuler dans les pores.
La présence d’eau liquide dans le matériau altére ses propriétés thermiques et sa durabilité, en
plus d’autres dégradations comme 1’apparition de moisissures et la détérioration du confort
intérieur.

5.2.2.Influence du polystyrene

La permeabilité a la vapeur de la pate de ciment a été mesurée en coupelle humide seulement.
Le facteur de résistance a la diffusion de vapeur est ensuite déduit connaissant la perméabilité
a la vapeur de I’air.

1.40E-11 m Béton de polystyréne

1.20E-11 B Pate de ciment

1.00E-11
8.00E-12
6.00E-12
4.00E-12

2.00E-12

Perméabilité 4 la vapeur (kg/m*s*Pa)

0.00E+00

Figure 3-45 : Perméabilité a la vapeur du béton de polystyréne et la pdte de ciment

La pate de ciment est caractérisée par une perméabilité a la vapeur moins élevée que celle du
béton de polystyréne, et seulement égale & 9,24.10"2 kg/m.s.Pa, comme on peut le voir sur la
figure 3-45. Ceci résulte de I’incorporation des billes de polystyréne expansé qui entraine la
formation de bulles d’air. La valeur obtenue est du méme ordre que celle des pates de ciment
dans d’autres travaux, ou celles-ci sont caractérisées par une perméabilité a la vapeur
généralement incluse entre 2,2 et 2,6.102 [17].
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10. Influence de I'état hydrique sur les transferts de chaleur et de
masse

Les modéles de transferts de chaleur et d’humidité prennent généralement comme parametres
d’entrée les propriétés hygrothermiques du matériau étudié. L’état hydrique ainsi que la
température de 1’échantillon influencent ces propriétés, ainsi que le montrent les résultats
précédents.

Dans cette partie, on se propose d’évaluer I’impact de 1’état hydrique du matériau sur les
transferts de chaleur et d’humidité. Pour ce faire, on va mener des simulations en utilisant d’une
part les valeurs des propriétés du matériau a I’état sec, et de 1’autre, ses propriétés a un état
hydrique proche de la saturation. On utilisera un modele de transferts couplés de masse et de
chaleur élaboré dans la thése de Issaadi [17], adapté aux propriétés mesurées du béton de
polystyrene.

T1=10°C To=20°C T2=25°C
HR1=83% HFy=50%  HR2=50%

‘-

0.1m

Figure 3-46 : Configuration étudiée

On étudiera un cas simple de transferts unidirectionnels sur une configuration monocouche sous
conditions non-isothermes. Il s’agit d’un bloc de béton de polystyréne de 10 cm d’épaisseur
soumis a des conditions aux limites de type Dirichlet. Les conditions initiales et aux limites
sont présentées dans le schéma en figure 3-46. Les propriétés du béton de polystyréne a 1’état
sec et a 1’état humide ont été présentées tout au long du chapitre et les simulations ont été
réalisées via le logiciel Comsol multiphysics en régime transitoire.

Les profils de teneur en eau sur toute I’épaisseur de I’échantillon sont présentés en figure 3-47.
A courte durée (1h), les écarts entre les simulations en considérant les propriétés a I’état saturé
et celles a 1’état sec ne sont pas trés élevés, puisque la sollicitation n’atteint pas encore une
grande profondeur et ne dépasse pas 1 cm.
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Figure 3-47 : Profils de teneur en eau dans I’échantillon a différents instants

Plus la durée des transferts augmente, plus I’écart entre les deux profils simulés se creuse.
L’utilisation des propriétés a 1’état saturé augmente la cinétique des transferts hydriques, car la
perméabilité a la vapeur d’eau augmente proportionnellement avec 1’état hydrique, et I’état
stationnaire est atteint beaucoup plus rapidement que dans le cas de 1’utilisation des propriétés
a I’¢état sec. En effet, 1’état stationnaire est établi aprés 240 heures seulement dans le cas des
propriétés a I’état saturé, alors qu’il n’est établi pour les propriétés a 1’état sec qu’apres plus de
2000 heures. Apres 240 heures, 1’écart maximal entre les deux simulations atteint 44%. Ainsi,
la considération unique du cas saturé ou du cas sec peut mener a un écart trés important
susceptible de fausser les simulations du comportement hydrique du béton de polystyréne.
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Figure 3-48 : Profils de température dans I’échantillon a différents instants

Les profils de température sur 1’épaisseur de 1’échantillon sont présentés en figure 3-48 a
différents instants. Les pas de temps ont été diminués dans ce cas, car la cinétique de transfert
de chaleur est beaucoup plus rapide que celle des transferts d’humidité. Plus le temps passe,
plus I’écart entre les simulations menées avec les propriétés a 1’état sec d’un coté et 1’état saturé
de I’autre, augmente. Les écarts enregistrés sont moins importants que ceux calculés pour les
profils de teneur en eau, néanmoins, il est visible sur la durée nécessaire pour arriver a 1’état
stationnaire. A I’état saturé, il est atteint aprés 30 minutes seulement, alors qu’il n’est toujours
pas établi apres une heure a 1’état sec.

Il apparait ainsi nécessaire de prendre en considération 1’état hydrique du matériau et son
influence sur ses propriétés hygrothermiques, qui constituent généralement les parameétres
d’entrée des modéles de transferts couplés de chaleur et d’humidité. Cette considération,
longtemps négligée dans les travaux qui utilisent des paramétres d’entrée constants et
indépendants de 1’état hydrique, est de plus en plus mise en avant a cause des erreurs
significatives susceptibles d’étre obtenues [190].
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11. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté le béton de polystyrene comme principal matériau étudié,
ainsi qu’une pate de ciment de référence pour évaluer 1’influence de 1’ajout de polystyréne
expansé. Nous avons ensuite mené une campagne de caractérisation experimentale des
propriétés hygrothermiques des deux matériaux, car ces dernieres constituent les parametres
d’entrée du modele.

L’ajout de polystyréne expansé améliore les propriétés thermiques du matériau, qui sont la
conductivité¢ thermique et la chaleur spécifique. A contrario, 1’ajout de polystyréne expansé
entraine la création de bulles d’air qui augmentent la perméabilité a la vapeur. Les courbes
isothermes d’adsorption et de désorption ne montrent pas de variation significative, de méme
que les courbes de capacité de stockage d’humidité qui en dérivent directement.

Les résultats expérimentaux montrent que le béton de polystyréne est caractérisé par une bonne
isolation thermique a cause de sa faible conductivité thermique, ainsi qu’une bonne capacité de
stockage de la chaleur traduite par une valeur élevee de la chaleur spécifique. Ces deux
propriétés dépendent fortement de la température ambiante ainsi que de 1’état hydrique du
matériau.

Le coefficient de perméabilité a la vapeur obtenu démontre une bonne résistance a la vapeur
d’eau comparée a celles d’autres matériaux légers dans la littérature. Cette propriété est sensible
aux variations hydriques : la perméabilité a la vapeur d'eau augmente proportionnellement aux
conditions hydriques imposeées.

Les isothermes d’adsorption et de désorption présentent une hystérésis caractéristique des
matériaux cimentaires, qui s’étend des faibles humidités relatives jusqu’aux plus €levées. Ces
courbes permettent d’obtenir 1’évolution de la capacité de stockage d’humidité qui est définie
comme la pente des isothermes, qui augmente de maniére importante au-dela de 80%
d’humidité relative. En soumettant le matériau a plusieurs cycles d’humidification et de
séchage, les courbes isothermes d’adsorption et de désorption obtenues sont situées entre les
courbes principales qui leur servent d’enveloppe, et sont dites courbes intermédiaires.

Les modeles permettant la simulation des courbes d’adsorption et de désorption principales sont
nombreux, et donnent des résultats en trés bonne adéquation avec les résultats expérimentaux.
Néanmoins, la modélisation des courbes intermédiaires via la prise en compte du phénomene
d’hystérésis est plus compliquée. Le modeles de Carmeliet et de Pedersen ont été utilisés, et
bien que ce dernier ait présenté une meilleure concordance avec les courbes expérimentales, il
manque de logique et de base physique, alors que le modele de Carmeliet est basé sur la théorie
physique des domaines indépendants et donne d’assez bons résultats.

La détermination des propriétés hygrothermiques du matériau en fonction de son état hydrique
est une etape cruciale dans les travaux de simulation des transferts couplés de chaleur et
d’humidité. En effet, considérer les propriétés constantes quelle que soit I’humidité relative de
I’ambiance méne a des erreurs significatives et présente des écarts importants avec le
comportement hygrothermique réel.

Le béton de polystyrene est un matériau relativement nouveau qui pourrait étre obtenu par
I’utilisation du polystyréne recyclé. Ses propriétés hygrothermiques, physiques, de stockage de
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la chaleur et de la vapeur d'eau ne sont pas traitées (ou du moins partiellement) dans la
littérature. Cette partie de caractérisation fournit donc des résultats qui permettront d’enrichir
les bases de données relatives aux propriétés intrinseques des matériaux Iégers. L'exploitation
des propriétés obtenues a travers cette phase de caractérisation sera I'objet du chapitre 4 ou il
sera question d’examiner l'importance de la prise en compte du phénomeéne d'hystérésis sur le
comportement thermo-hydrique des matériaux, et ce numériquement et experimentalement,
puisque les propriétés obtenues constituent les paramétres d'entrée du modele de prédiction
numeérique.
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Chapitre 4 : Hystérésis d’adsorption et de désorption
de vapeur d’eau : Mise en évidence expérimentale et
numerique

Ce dernier volet concerne 1’étude expérimentale et numérique du comportement hystérétique
du béton de polystyrene. Des expérimentations ont été mises en place dans le but de mieux
appréhender les transferts d’humidité dans le matériau soumis a différentes conditions
hygrométriques. Des simulations numériques ont ensuite ét¢ menées a 1’aide d’un modele de
transferts hygrothermiques, afin de confronter les résultats numériques et expérimentaux et
évaluer la validité du modele.

La problématique qui se pose également est de mieux appréhender 1’hystérésis de sorption de
vapeur d’eau a I’échelle du matériau. La connaissance du phénomene est primordiale, tant pour
la compréhension que pour la validation des résultats numériques. Ce chapitre présente ainsi
une description de I’expérimentation qui permet de suivre le phénomene d’hystérésis, a 1’aide
d’une métrologie qui donne acces aux distributions d’humidité relative et de température.
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1. Introduction

L’hystérésis est un phénomeéne trés complexe qui dépend de la complexité du réseau de pores,
ses interconnexions tridimensionnelles et de la discontinuité de condensation capillaire dans les
pores. Bien que les phénomeénes se passent a I’échelle de la microstructure, I’hystérésis impacte
également les transferts hygrothermiques a 1’échelle du matériau.

Le phénomeéne d’hystérésis est de plus en plus étudié, mais il reste méconnu et moins traité dans
la littérature que les phénomenes classiques (hydratation du ciment par exemple). Toutefois, il
existe des études expérimentales qui visent a voir 1’effet de I’hystérésis a 1’effet du matériau ou
de la paroi. Dans sa thése, Zhang [71] a utilisé des pates de ciment qu’il a mis en cure pendant
4mois, puis qu’il a isolées sur toutes les faces sauf la face supérieure, par ou s’effectueraient
donc les transferts. Les échantillons ont été saturés puis soumis aux humidités relatives
suivantes : 33%, 80% et finalement 53.5%. Les profils de saturation ont aidé a la validation du
modele utilisé pour la simulation du transport d’humidité sous des conditions variables. Ait
Oumeziane [14] a quant a lui tracé 1’évolution de la masse d’eau dans un échantillon de béton
de chanvre a 23°C, soumis a 75% d’humidité relative pendant 8h et a 33% pendant 16h. Les
résultats ont été comparés a des simulations numériques de modeles de transferts qui prennent
en compte le phénoméne d’hystérésis. Leliévre [69], dont les travaux de thése portent
essentiellement sur I’hystérésis, a réalisé plusieurs expérimentations différentes. La premiere
met en ceuvre trois matériaux (béton de chanvre, enduit sable-chaux et enduit chanvre-chaux)
sous forme d’échantillons isolés par tous les cotés sauf le coté supérieur. Ils sont conditionnés
a 23°C et 50% d’humidité relative, puis soumis a deux paliers d’humidité relative constants
pendant 7 jours chacun : 33% et 75%, en vue d’atteindre un régime quasi stationnaire. Une
autre variante de cette expérimentation est proposée, pour simuler les variations journalieres,
ou I’ambiance a 33% est maintenue pendant 16h et I’ambiance a 75% pendant 8h.

Dans la majorité des études numériques des transferts hygrothermiques, le phénomene
d’hystérésis n’est pas pris en compte. Certains chercheurs [191 — 193] considerent que les
variations de la teneur en eau en fonction de I’humidité relative ambiante suivent I’évolution de
la courbe de désorption principale, tandis que d’autres prennent en compte la courbe
d’adsorption principale [24]. Quelques études utilisent méme une courbe située entre les deux
courbes principales d’adsorption et de désorption en introduisant des coefficients de
pondération [71].

L’utilisation des courbes principales d’adsorption, de désorption ou la moyenne est difficile a
justifier. En effet, on peut noter des écarts allant de 50% a 100% entre les valeurs de teneur en
eau a la méme humidité relative (figure 4-1). Pour le béton de polystyréne, a 55% d’humidité
relative, la différence entre la teneur en eau en courbe d’adsorption et en courbe moyenne
s’¢éleve a 0,013kg/kg et en courbe de désorption a 0,027 kg/kg. Quand il s’agit de matériau
hygroscopique comme c’est le cas pour le béton de chanvre, les écarts sont encore plus
importants. On note ainsi une différence de 0,025kg/kg entre la courbe d’adsorption et la courbe
moyenne, et 0,058kg/kg entre la courbe d’adsorption et la courbe de désorption.
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Figure 4-1 : Courbes isothermes principales d’adsorption, désorption et la moyenne. A gauche : béton de
polystyréne ; A droite : béton de chanvre [28]

Dans cette partie, on se propose de mener des simulations numériques du comportement
hydrique du béton de polystyréne, et de comparer les résultats a ceux obtenus
expérimentalement. On utilisera un modele qui prend en compte 1’hystérésis de sorption d’eau,
mais également un modéle qui considére que les variations de teneur en eau suivent soit la
courbe d’adsorption principale, soit la courbe de désorption principale soit la moyenne des
deux. Ceci permettra d’évaluer I’influence du phénomeéne d’hystérésis, et de montrer que sa
prise en compte permet de se rapprocher du comportement hygrothermique réel du matériau.

2. Modele de transferts hygrothermiques avec Hystérésis

2.1. Equations phénoménologiques de conservation de masse et de chaleur

L’objectif ici est d’exposer le modéle numérique des transferts de chaleur et de masse utilisé et
d’évaluer les simplifications qui peuvent étre apportées lors de 1’étude du comportement
hygrothermique du béton de polystyréne exposé a des variations cycliques d’humidité.

Le modeéle utilisé est un modéle de transferts couplés de chaleur et d’humidité qui utilise comme
moteurs de transferts de masse et de chaleur, la teneur en eau et la température respectivement.
Il est couplé a un modele physique reliant I’humidité relative ambiante a la teneur en eau du
matériau en prenant en compte le phénomene d’hystérésis de sorption d’eau.

Les hypothéses du modeéle sont les suivantes :

e La phase solide est considérée homogéne et indéformable

e La vapeur d’eau est considérée comme un gaz parfait

e Les phases sont considérées en équilibre thermodynamique

e Les phénomenes de gel/dégel sont négligés

e Les réactions chimiques dans le matériau sont negligées

e Les effets de la gravité sur les transferts de masse sont négligés
e Les phénomenes d’advection et d’effusion seront négligés

e Le transfert d’humidité par thermo-diffusion est négligé

e Les transferts dus au gradient de pression totale sont négligés

Les équations de bilan de la phase vapeur et de la phase liquide sont décrites par les formulations
suivantes [145] :
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2 + div(jy) = —m (75)

ZU + div(j) = m (76)
Uy et Ui (kg/m®) sont respectivement les teneurs volumiques en vapeur d’eau et en eau liquide
m est le taux de changement de phase

jv et ji sont les densités de flux massique de vapeur d’eau et d’eau liquide

La somme des deux équations donne :

au, = U . .
-+ a_tl + div(jy) + div(j) =0 (77)
2+ div(jy +jp) = 0 (78)

La teneur en eau volumique U peut étre exprimée en fonction de la teneur en eau massique via
la formule suivante :

U=psXw (79)
L’équation devient :
a o
ps ==+ div(jy +j) = 0 (80)

Les densités de flux massique de vapeur d’eau et d’eau liquide peuvent étre exprimés par les
équations ci-dessous :

jy = —8.V. VP, (81)
j| = —8°. VP, (82)

SEV et 8}) ¢ sont les coefficients de perméabilité de la vapeur d’eau et d’eau liquide qui dépendent
de I’état hydrique du materiau.

Py et P¢ sont respectivement la pression de vapeur d’eau et la pression capillaire.

Afin de simplifier le traitement des conditions aux limites et de conserver la continuité de la
variable d’état, la teneur en vapeur est considérée comme seul moteur de transfert de masse. La
pression de vapeur est reliée a I’humidité relative grace a la relation :

P, = HR X Pyga¢ (83)

La pression capillaire peut étre exprimée en fonction de I’humidité relative via la loi de Kelvin :
P. = =2 In(HR) (84)

Le flux total de masse d’eau devient ainsi :

. RT
jm = = [84R. Pygac + SR 2| VHR (85)
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La teneur en eau est quant a elle relice a I’humidité relative a travers les isothermes
d’adsorption/désorption, et plus précisément grace a la capacité de stockage d’humidité qui est
exprimée comme sulit :

o
Ch =

= SR (86)

L’¢équation de conservation de la masse d’eau s’écrit donc a partir de la variation temporelle de
la teneur en eau massique ® comme suit :

8{° RTp;

F) . [D2
Os a—(: — div E(V(o) + TRy (Voo)] =0 (87)

Le coefficient de diffusion est exprimé par la formule suivante [31, 69, 194]:
8a
Dy (w) = m Pysat = 6p (@) Pysat (88)
da est le coefficient de perméabilité de 1’air a la vapeur (kg/m.s.Pa)
u est la résistance a la diffusion de la vapeur du matériau (-)
Pusat st la pression de vapeur saturante (Pa)

dp est le coefficient de perméabilité a la vapeur du matériau (kg/m.s.Pa)

L’équation de bilan de la chaleur s’exprime par la formulation :
THVe=Y (89)
H est I’enthalpie du milieu, ¢ est le flux de chaleur total et y est I’énergie interne.

L’enthalpie volumique peut étre définie comme la somme des chaleurs spécifiques de chaque
phase. On peut donc écrire :

0H aT
FYi (pscps +p,Cpv + plcpl)a (90)

On ne garde que les termes de conduction, convection et le transfert par changement de phase
porté par la vapeur, et on néglige le rayonnement.

L’équation de conservation de 1’énergie s’écrit donc [194]:
Cpps 3¢ — div(AVT) — DGCy, VT — m Ly = 0 (91)
Conduction ConvectionChangement
ps est la masse volumique du matériau (kg/m?) de phase
Cp est la chaleur spécifique du matériau (J/g.K)
Cpv est la chaleur spécifique de la vapeur d’eau (J/g.K)
A est la conductivité thermique du matériau (W/m.K)
m est le taux de changement de phase

Lv est la chaleur latente de vaporisation (J/kg)
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2.2. Modélisation de I'hystérésis

Dans le premier chapitre, plusieurs modeles d’hystérésis ont été présentés. Le modele qui a été
choisi dans cette etude est celui de Carmeliet [65] base sur le modéle de Mualem [60,62], car il
s’appuie sur la théorie physique des domaines et respecte le principe de fermeture [69]. De plus,
dans la littérature, c’est le modele qui a été prouvé comme étant le plus représentatif pour la
reproduction du comportement hystérétique des matériaux cimentaires [14,69].

Le modéle de Mualem est un modéle physique simplifié des domaines indépendants, en utilisant
le phénomeéne de bouteille d’encre. 11 a introduit deux paramétres normalisés pour caractériser
le systéme 7 et p qui varient entre 0 et 1, et représentent respectivement le rayon de 1’ouverture
du pore et le rayon du pore. Les phénoménes d’adsorption et de désorption peuvent ainsi étre
modélisés par une fonction f(r,p) dite fonction de distribution de I’eau dans les pores, qui peut
étre exprimée a I’aide de deux fonctions 1(p) et h(7). | représente le volume des pores remplis
d’eau, et h représente 1’accessibilité des pores aux phénomenes de sorption.

Le comportement hystérétique du matériau peut donc étre schématisé sur le graphe | — h en
figure 4-2. L’axe des abscisses représente la fonction h(7), et I’axe des ordonnées la fonction

1(p).
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Figure 4-2 : Schématisation des phases d’adsorption et désorption sur le graphe [ —h

Le modele de Carmeliet est basé sur la théorie de Mualem mais généralise aux matériaux de
construction plutdt que les sols. 11 permet la modélisation des courbes d’hystérésis a partir des
isothermes d’adsorption et de désorption principales.
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L’expression de la teneur en eau pour une i°™ courbe d’adsorption est donc :

u(e,i) =uj_; + (1 - A(‘Pi—l))(uads(@) — Uags(@i-1)) (92)

(di-1,Ui-1) ;1™ point d’inversion entre la i-1°™ courbe intermédiaire de désorption et la i*™®
courbe intermédiaire d’adsorption.

La teneur en eau pour une i*™ courbe de désorption s’écrit :

u((P: i) =Uj—1 — (1 - A((p))(uads((pi—l) - uads((p)) (93)

(i-1,Ui-1) : i*M point d’inversion entre la i-1¥™ courbe intermédiaire d’adsorption et la i*™ courbe
intermédiaire de désorption.

Avec :

A(p) = Udes (@) ~Uads (@) (94)

Usat—Uads(¢)
u(d,i) : i*™ courbe intermédiaire.

Pour le calcul de la teneur en eau associée a chaque humidité relative au cours d’une adsorption
ou désorption, le modele de Carmeliet nécessite la connaissance et la mémorisation des valeurs
d’humidité relative et de teneur en eau a chaque point d’inversion, ¢’est-a-dire lorsqu’on passe
d’une phase d’adsorption a une phase de désorption (et vice versa). Il faut donc mettre un
indicateur de transition entre les phases qui permet d’identifier les points d’inversion, et une
liste pour mémoriser tous les points d’inversion au fur et a mesure. Ces derniers sont
directement liés & la monotonie de I’humidité relative, et le critére d’inversion peut étre exprimé
comme suit [14]:

Liny = (HR(i) — HR( - 1)) X (HR(i—1) — HR(pinv)) (95)

nouveau point

Enregistrement du
d’inversion

Calcul des nouveaux

Inversion [— paramétres

\

Paramétres \ .
d’entrée: | @ = flHR(i), nouveaux
. parameétres)

»: . @ = f(HR(i), anciens
Pasd 1nver51on]7 parameétres)

Figure 4-3 : Diagramme de calcul de la teneur en eau avec le modéle de Carmeliet

HR())

HR(i) représente I’humidité relative du matériau a I’instant i, HR(i-1) a I’instant i-1, et HR(Pinv)
correspond a I’humidité relative du dernier point d’inversion identifi€. Il y a une inversion si le
critére d’inversion est inférieur a zéro. Dans ce cas, ce nouveau point d’inversion est enregistré
et devient le dernier point d’inversion identifié (figure 4-3).
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Figure 4-4 : Schéma de la modélisation

Les valeurs de I’humidité relative et de la teneur en eau sont donc enregistrées au fur et a
mesure, et la capacité hydrique est ensuite calculée selon que I’on soit en adsorption ou en
désorption. Ces valeurs seront ensuite injectées dans le logiciel Comsol multiphysics en plus de
la géométrie utilisée et des propriétés du matériau. Le diagramme en figure 4-4 schématise la
démarche de la modélisation et les différentes étapes entreprises afin d’obtenir les profils de
teneur en eau simulées.

2.3. Conditions aux limites
Dans I’étude expérimentale et numérique, on a considéré un transfert unidirectionnel a travers

des échantillons isolés sur toutes les faces sauf une. Les conditions initiales de 1’échantillon
seront généralement fixées a 50% d’humidité relative et 25°C.

HRext ; Text

% 8 Isolation

HR

Figure 4-5 : Schéma du cas d’étude

En considérant les transferts unidirectionnels, 1’échantillon sera isolé de maniére thermique et
hydrique par toutes les faces sauf une par laquelle il sera expose a des variations de température
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et d’humidité relative. Les conditions aux limites extérieures en hygrométrie sont présentées
dans la figure 4-5 a travers des sollicitations hydriques cycliques, variant par paliers d’humidité
relative élevée et basse.

La température sera gardée constante dans certains essais et variable dans d’autres afin
d’évaluer son influence sur le comportement du matériau. Dans le cas ou la température est
variable, elle évoluera également en cycles par paliers de température élevee et basse.

Plusieurs protocoles différents ont été effectués pour obtenir plusieurs expérimentations
différentes et évaluer la réponse du matériau a des sollicitations cycliques courtes ou longues.
Dans ce cas, les différents échantillons cités précédemment sont soumis a des protocoles
différents qu’on va expliciter par la suite.

2.3.1. Cycles courts a température constante

Les essais de cyclage court sont identiques au protocole Nordtest [188], durant lequel I’humidité
relative est élevée a hauteur de 75% durant 8h, et faible a hauteur de 33% durant 16h (figure 4-
6). Ce protocole permet notamment d’accéder a la valeur de MBV (Moisture Buffer Value
(Rode 2005)). Les cycles seront répétés 7 fois, et 1’essai durera au total 7 jours.

"m0 N NN nn
65

55

45

Humidité relative (%)

35

25
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Temps (h)
Figure 4-6 : Protocole expérimental

Durant ces cycles, la température est maintenue constante a 25°C. Ce protocole est appliqué en
premier lieu aux échantillons cylindriques de petites dimensions et aux échantillons
parallélépipédiques.

2.3.2.Cycles courts a température variable
Afin d’évaluer I’influence de la température sur les transferts d’humidité, nous effectuerons des
cycles de sollicitations hydriques en variant la température. Nous avons choisi des cycles de 8h

a 80% d’humidité relative et 10°C en température, suivi de 16h a 40% d’humidité et 20°C. Ce
choix est justifié par les cycles naturels journaliers qui ressemblent a ces conditions.
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Figure 4-7 : Conditions de température et humidité relative

Le protocole compte 10 cycles correspondant a 10 jours d’essai. Il sera appliqué sur les
échantillons cylindriques. Les sollicitations hydriques et thermiques sont présentées en figure

4-7.

2.3.3.Cycles longs a faible cinétique de séchage

Dans le cas des essais de cyclage longs, les échantillons sont soumis a des sollicitations
d’humidité relative qui varient sur quelques jours, et non quelques heures comme les protocoles
précédents. La température est maintenue constante a 23°C.

Le protocole expérimental est composé de 8 cycles répartis comme suit : Une humidité relative
de 85% pendant cing jours et 35% pendant deux jours, a une température constante de 23°C

(figure 4-8).

90
80
70
60

50

Humidité relative (%)

40

30

2.4. Parametres d’entrée du modele

Les propriétés du béton de polystyréne utilisées comme parameétres d’entrée ont été exposées
dans le chapitre 3 et seront reprises dans cette partie. L’implémentation de 1’hystérésis nécessite
la connaissance et la modélisation des courbes isothermes d’adsorption et de désorption
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principales, car le calcul des teneurs en eau des courbes intermédiaires repose sur la
connaissance des teneurs en eau correspondant a toute humidité relative.

Les isothermes principales sont modélisées avec la formule suivante [65], qui permet une bonne
adéquation avec les courbes expérimentales (figure 4-9).

1n(HR))‘1/n

w(HR) = wmax (1 A

(96)
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Figure 4-9 : Isothermes d’adsorption/désorption principales

Les coefficients du modele sont différents pour la courbe d’adsorption et la courbe de désorption.
IIs sont donnés dans le tableau 19 pour les deux cas.

Tableau 19: Coefficients pour les isothermes principales

Mmax A n
Adsorption |0,0995 |0,1098 |1,376
Désorption | 0,0879 | 0,454 |1,505

Le modele utilisé pour représenter les courbes principales d’adsorption et de désorption permet
d’obtenir un bon ajustement des courbes expérimentales. Les courbes modélisées montrent une
meilleure adéquation en adsorption qu’en désorption, et ce a cause de la diminution irrégulicre
de la teneur en eau entre 30% et 40% d’humidité relative, caractéristiques des matériaux
cimentaires.

Le coefficient de perméabilité a la vapeur est souvent exprimé de maniére empirique en fonction
de I’humidité relative et de coefficients a déterminer empiriquement [195]. Dans notre éetude,
nous avons mesuré ce coefficient en suivant I’essai normalisé de la coupelle (chapitre précédent).
Les propriétés thermo-hydriques du béton de polystyréne sont résumées dans le tableau 20 a
I’état sec et I’état humide. Toutefois, leur évolution en fonction de 1’état hydrique du matériau
seront pris en compte pendant les simulations. Les valeurs retenues pour les autres coefficients
sont également présentées dans le tableau.
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Tableau 20: Valeurs retenues pour le modéle

Etat sec \ Etat humide
ps (kg/m?) 537
»(WmK) | 0157 | 0,251
Cp (J/kg.K) 971
v (kg/Pa.s.m) | 1,2.101 1,17.10?
Lv (J/kg) 2,5.10°
m 0,3[32]
Cpv (J/g.K) 1860

3. Investigation expérimentale

On propose d’appréhender le comportement hygrothermique du béton de polystyrene a travers
une experimentation en chambre contrblée en température et en humidité. Elle consiste a
soumettre un échantillon a plusieurs cycles d’humidification et de séchage pour faire apparaitre
le phénomene d’hystérésis.

Dans cette optique, plusieurs points sont ciblés :

La mesure de I’humidité relative et de la température au cours du temps. Ceci permet le
tracé des profils de ces deux variables a travers le matériau en fonction du temps ;

La pesée des échantillons au cours du temps, pour connaitre leur teneur en eau a tout
moment ;

L’¢évaluation de I’impact de la géométrie et dimensions sur la cinétique des transferts et
le comportement hygrothermique du matériau ;

La mise en évidence du phénomene d’hystérésis par le biais de plusieurs cycles
d’humidification et de séchage du matériau.

Pour satisfaire ces différents points, la stratégie de mesure consiste a appliquer des contraintes
de température et d’humidité relative cycliques au matériau. Les dimensions des échantillons
doivent vérifier un critere fondamental, et doivent étre au moins égales au volume élémentaire
représentatif.

Le dispositif (figure 4-10) se compose principalement d’une enceinte climatique qui permet de
réguler la température et I’humidité relative avec précision, et de programmer les cycles voulus.
Elle assure également une bonne étanchéité et minimise les échanges avec le milieu extérieur.
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Figure 4-10 : Schéma du dispositif expérimental mis en place

Les échantillons sont placés a ’intérieur de I’enceinte, et on pourra suivre 1’évolution de leurs
températures et humidités relatives a 1’aide de capteurs (paragraphe suivant) reliés a un systéme
d’acquisition et d’enregistrement des données. Les variations de la teneur en eau totale seront
également enregistrées grace a des balances a haute précision reliées a des ordinateurs pour la
sauvegarde des données.

L’enceinte climatique dispose d’une entrée pour le passage des capteurs et des branchements
de la balance. L’étanchéité de 1’entrée est assurée grace a un bouchon en polystyréne qui ferme
I’ouverture aprés le passage des capteurs et des cables.

3.2.Instrumentation

Dans cette partie, nous allons exposer I’appareillage utilisé incluant tous les instruments qui
permettent d’assurer, mesurer et enregistrer 1’évolution de I’humidité relative et de la
température dans I’ambiance et dans 1’échantillon.

3.2.1.Chambres climatiques

Pour nos essais expérimentaux, nous avons utilisé deux chambres climatiques disponibles au
laboratoire de mécanique et de technologie de Cachan (figure 4-11).

La premiere enceinte est un appareil de type Climats qui peut contenir un volume d’essai de
2061, de largeur 550mm, de profondeur 500mm et de hauteur 750mm. Sa plage de température
va de -30°C a 180°C, avec une vitesse variant entre 4 et 6°C/min. Sa plage d’humidité relative
va de 10% a 98% de 10°C a 90°C, en étant limitée par un point de rosée a 6°C.
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Figure 4-11 : Enceintes climatiques : Climats a gauche, Memmert a droite

La cuve d’essais est montée sur un systéme flottant pour absorber les dilatations lors des
variations de température. Pour assurer 1’étanchéité, elle dispose d’un isolant composé de laine
minérale haute performance mise en ceuvre en deux épaisseurs a couches croisées, avec un film
pare vapeur, en plus d’un double joint silicone de liaison cuve-porte.

L’enceinte est équipée de deux systémes innovants qui permettent d’optimiser I’homogénéité
du volume de test et la réactivité de 1’échange thermique. La ventilation a double flux d’air qui
consiste a conditionner et a homogénéiser I’air dans un compartiment technique, puis I’envoyer
simultanément par deux veines horizontales situées en partie haute et basse de la cuve d’essais,
et des volets mobiles qui permettent de régler simplement ces flux d’air indépendamment de la
géométrie de la cuve d’essais, assurant une parfaite homogénéité.

L’appareil est également équipé d’un systeme de production d’humidité par bain a point de
rosée, le systeme le plus stable et le plus proche des phénoménes naturels. Il est composé d’un
bain d’eau déminéralisée régulé directement a la température de rosée correspondant aux
valeurs de consignes de température et d’humidité relative.

L’enceinte climatique présente I’avantage de ne pas envoyer de micro gouttelettes ou de sur-
condensation sur I’échantillon, de minimiser les déperditions thermiques grace a un systéme
intégré dans la cuve d’essais, et elle dispose d’une trés bonne précision de régulation.

La deuxiéme enceinte est de type Memmert. Elle est caractérisée par une régulation
hygrométrique active et une excellente homogeénéité de température et d’humidité dans tout le
caisson intérieur. Elle est idéale pour les essais environnementaux, les essais de durée de vie
accélérés et les tests de stress.

La régulation hygrométrique active assure également un temps de récupération court apres
I’ouverture de la porte. En association avec le chauffage intérieur par les six cotés, elle minimise
I’évaporation a ’intérieur du caisson et par conséquent le risque que 1’eau de condensation ne
s’égoutte sur les échantillons.

L’enceinte est dotée d’une option de programmation de rampes pour la simulation exacte des
conditions environnementales. Le logiciel atmoCONTROL permet de programmer les rampes
de temps en combinant les valeurs de consigne de température et d’humidité.
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La plage de mesure est de 20% a 95% en humidité relative avec une justesse d’affichage de 0,5
et 18 a 90°C en température avec une justesse d’affichage de 0,1.

3.2.2.Psychrométre

Les psychrometres sont des appareils de précision avec un capteur de température sec et un
autre humide. Le capteur d*humidité se refroidit suite a I’évaporation, une vitesse d’air d’au
moins 2m/s devant étre maintenue pour le refroidissement. Les valeurs d‘humidité sont
calculées a partir de la différence de température (différence psychrométrique).
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Figure 4-12 : Psychrométre utilisé

Les avantages du psychrometre sont sa grande précision, sa grande qualité de mesure, son
emploi sans probleme jusqu’a 100% d’humidité relative dans tous les milieux, et il ne souffre
pas de vieillissement a 1I’exception de la salissure de la méche.

En revanche, il présente certains inconvénients tels que sa limitation a long terme par la réserve
d’eau nécessitée et I’entretien de la méche, sa difficulté d’utilisation aux températures négatives
et aux faibles humidités, et sa dépendance de la pression atmosphérique. Certaines de ses
caractéristiques techniques sont présentées dans le tableau 21.

Tableau 21 : Caractéristiques techniques du psychrométre utilisé

Température d’utilisation 0 a90°C (Pas de glace)
Plage de mesure 10 a 100% d’humidité relative
Précision +1% dans la plage de 10 a QO% HR
+0,2°K dans la plage de 0 a 70°C
Dimensions 175x50x75
Conditions nominales 25°C £3°C, 1013mbar, 50% HR

3.2.3.Capteurs capacitifs

Afin de connaitre en détails la distribution de la température et de I’humidité relative au sein du
matériau, on utilise des capteurs capacitifs présentés en figure 4-13. Ces derniers sont installés
a ’intérieur des echantillons aprés le percage de trous, et ils sont colmatés par la suite avec de
la résine pour assurer 1’étancheité.
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Figure 4-13 : Capteur de température et d’humidité relative utilisé

Ce type de capteurs présente plusieurs avantages. En effet, ils offrent la possibilité de leur
utilisation sans entretien sur de longues périodes méme en températures négatives. Ceci est
pratique car dans le cas de notre étude, les transferts d’humidité durent longtemps avant
I’établissement de 1’équilibre. Ces capteurs fonctionnent également indépendamment de la
pression atmosphérique, méme sous de hautes pressions. Toutefois, ils sont sensibles a certains
milieux agressifs, et leur fonctionnement est trés limité en cas de condensation, il faut donc
s’assurer de ne pas employer le capteur a une forte hygrométrie (>90%) pendant une durée
importante.

La terminaison du capteur capacitif est composée d’un substrat de verre sur lequel est appliqué
une couche polymere sensible a ’humidité entre deux électrodes de métal. Le signal de mesure
est directement proportionnel a I’humidité relative et indépendant de la pression ambiante. Il
permet donc la mesure directe de I’humidité relative et de la température, et par la suite la
pression de vapeur partielle et le point de rosée. Les caractéristiques techniques des capteurs
utilisés sont explicitées dans le tableau 22.

Tableau 22: Caractéristiques techniques des capteurs capacitifs

Plage d’utilisation -30 & +100°C et 5% a 98% HR
Précision pour la mesure d’humidité 2% st HR :ﬁg;’fa?etemperature
Température nominale 25°C £ 3°C
Temps de réponse 10s a 1m/s
Précision pour la mesure de température | +0,4K de -20 a 0°C, £0,2K de 0 a 70°C
Tube de capteur Nickelé
Longueur 50mm
Diamétre 5mm
Cable Haute température (jusqu’a 100°C)

Bien que la précision théorique des capteurs soit égale a 2% HR seulement, en réalité, leurs
précisions sont plus élevées. On les a en effet testés a plusieurs humidités relatives soit dans la
chambre climatique soit grace a des solutions salines, et les précisions variaient selon les
capteurs entre 2% et 4%.

La précision des capteurs relative a la mesure de la teneur en eau peut étre obtenue grace aux
courbes isothermes d’adsorption et de désorption, et est estimée a 0,2.1072 kg/kg aux basses
humidités relatives (aux environs de 35%) et 0,4.102 kg/kg aux humidités relatives élevées
(proches de 80%).
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3.2.4.Centrale d’acquisition

Afin de collecter les données mesurées par les capteurs, ces derniers doivent étre connectés a
un systéme d’acquisition pour la sauvegarde des données.

Figure 4-14 : Centrale d’acquisition utilisée

L’appareil d’acquisition utilisé dans cette expérimentation est une centrale de la nouvelle
génération avec un écran tactile de type ALMEMO 710 (figure 4-14). Elle dispose de fonctions
exhaustives pour tous les domaines d'application, une précision et vitesse de mesure élevées, et
la possibilité de 10 mesures en méme temps.

Quelques caractéristiques techniques seront présentées ci-dessous :

e Entrées de mesure : 10 entrées femelles pour tous les capteurs analogiques

e Cadence de mesure : jusqu’a 100 mesures par seconde

e Capteur de pression atmosphérique intégré, plage de mesure de 700 a 1100 mbar et
précision de 2,5 mbar (entre 23 °C £5 K)

e Classe de précision AA

e Ecran tactile capacitif

Les valeurs de mesure, crétes, moyennes, limites sont représentées de maniere bien structurée
sous forme de liste ou de graphique a barres ou en courbe (jusqu'a 5 courbes max). Pour
enregistrer les valeurs de mesure, une mémoire flash de 8Mo est intégrée. Pour des taches de
contréle, elle peut également étre configurée comme mémoire circulaire. Pour des volumes de
données plus importants, il existe une mémoire externe par carte SD enfichable.

L'affichage des mesures comporte jusqu'a 8 chiffres (selon les plages), les unités jusqu'a 6
caractéres. Pour la dénomination des capteurs (en commentaire), il est possible d'utiliser jusqu'a
20 caracteres.

3.2.5.Balance

La balance utilisée pour le suivi de masse des échantillons, et donc 1’enregistrement de leur
teneur en eau est de type OHAUS adventurer pro (figure 4-15). Elle a une capacité maximale
de 4.1kg, avec une stabilisation de quelques secondes seulement (1.5 a 3s). On donne certaines
spécifications dans le tableau 23.
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Tableau 23: Caractéristiques techniques de la balance utilisée

Profondeur 30cm
Hauteur 8.5cm
Largeur 22cm

Mise a niveau Automatique
Reproductibilité 0.1g
Plage de température 10 a4 30°C

Elle est caractérisée par un filtrage pour compenser les vibrations et les perturbations qu’elle
peut subir pendant les mesures. Elle peut étre programmée pour s’arréter automatiquement et
se met en mode d’économie d’énergie. Elle a une interface série qui permet un transfert de
données a un ordinateur pour I’enregistrement des pesées.

Figure 4-15 : Balance OHAUS adventurer pro

3.3. Facteur dimensionnel

On a testé des géométries d’échantillons de béton de polystyrene différentes (cylindres et
parallélépipédes), et leur description sera détaillée dans ce qui suit.

Les premiers échantillons sont de géométrie cylindrique et de dimensions 11cm de diamétre et
5cm d’épaisseur schématisés en figure 4-16. On dispose de trois échantillons issus de la méme
gachée pour assurer la répétabilité. La partie latérale et la partie inférieure des échantillons est
recouverte de résine pour assurer 1’étanchéité par ces faces et obliger les transferts a se faire de
maniére unidirectionnelle seulement.

Eeézine

Figure 4-16 : Schéma d’un échantillon cylindrique

Pour obtenir les profils de température et de teneur en eau dans les matériaux, des capteurs sont

installés a I’intérieur. Le positionnement des capteurs est explicité dans le schéma en figure 4-
17.
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Figure 4-17 : Position des capteurs

Les échantillons ont d’abord été conditionnés a 50% d’humidité relative et a 23°C avant d’étre
placés en enceinte climatique pour le début de 1’essai.

Le deuxiéme type d’échantillons utilisés a une géométrie parallélépipédique (figure 4-18). On
dispose donc de trois échantillons parallélépipédiques, caractérisés par une largeur de 7,5cm,
une longueur de 15cm et une hauteur de 5cm.

15cm
- »
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Figure 4-18 : Schéma de ’échantillon

Ces échantillons sont conditionnés a 50% d’humidité relative et 23°C jusqu’a atteindre
I’équilibre, et ils sont ensuite soumis aux méme programme expérimental que les échantillons
cylindriques. Ils sont également entourés par de la résine sur les faces latérales et la face
inférieure des échantillons pour assurer que les transferts se feront uniquement a travers la
surface supérieure (figure 4-19).

Figure 4-19 : Schéma des échantillons parallélépipédiques et position des capteurs

Etant donné que les transferts sont unidimensionnels a travers la face supérieure, nous avons
respecté les mémes positions des capteurs par rapport a cette surface pour les deux essais.

4. Essai de cyclage long

Dans ce qui suit, on va présenter les resultats expérimentaux et numériques des
expérimentations décrites auparavant. On traitera spécifiquement [’essai a sollicitations
hydriques longues étalées sur plusieurs jours. C’est un ensemble de 8 cycles a température
constante et humidité variable par paliers entre 85% et 40%. L’essai est appliqué aux
échantillons cylindriques qui ont été conditionnés a 60% d’humidité relative et 25°C.
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4.1. Résultats expérimentaux

Les variations de température et d’humidité relative dans I’enceinte sont enregistrées par le
psychrométre ainsi que le capteur d’ambiance, qui sont placés a proximité des échantillons.
Leurs évolutions sont présentées en figure 4-20. Concernant I’humidité relative, les deux
capteurs donnent des résultats quasiment pareils, puisque la plus grande différence entre leurs
valeurs est de 4,5%. Etant donné que la précision du psychromeétre est de 1% et celle du capteur
est de 4%, cette valeur n’est pas aberrante et on rentre dans les barres d’erreur.
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Figure 4-20 : Humidité relative de I’ambiance mesurée par différents capteurs

Pour la température, nous remarquons que les valeurs sont encore plus proches. En phase
d’humidité relative ¢€levée, les valeurs des deux capteurs présentent uniquement 0,1°C de
différence, soit une erreur inférieure aux incertitudes des capteurs. En phase de basse humidité,
les valeurs de température sont les mémes mais on remarque une forte fluctuation de 0,2°C
d’amplitude.

Les enregistrements de température et d’humidité a ’intérieur des échantillons ont également
été relevés, et seront présentés dans ce qui suit. L’échantillon n°3 ne sera pas pris en compte
car les capteurs ont enregistré des valeurs atteignant 100% et ont été retirés pour éviter leur
endommagement. En effet, a 100% d’humidité il y a condensation capillaire et risque d’abimer
la partie électronique des capteurs. Les capteurs sont positionnés a 1,5mm et 2,5mm de la
surface exposée a I’ambiance.

La température de consigne ne varie pas pendant I’essai et reste constante, on peut donc voir
que la température dans les échantillons est égale a 25°C. Toutefois, on observe des pics de
température de 0,5°C d’amplitude a chaque variation d’humidité relative. Ceci revient aux
phénomenes d’évaporation et de condensation décrits qui ont lieu a chaque passage d’une
humidité élevée a une autre basse et vice versa. Ainsi, une phase d’adsorption entraine une
élévation de température due au phénomene de condensation, et une phase de désorption
entraine une chute de température par évaporation [69].
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Figure 4-21 : Profils d’humidité relative dans les échantillons a 2,5 cm de profondeur

L humidité relative dans les échantillons est présentée en figure 4-21 pour le point a 2,5 cm de
profondeur et en figure 4-22 a 1,5 cm de profondeur. Elle suit les variations de I’humidité de
I’air ambiant, avec une amplitude plus faible au fur et a mesure que 1’on s’¢éloigne de la surface
en contact avec I’ambiance. Au point le plus éloigné de la surface (a 2,5 cm), le matériau met
plus de temps a réagir aux variations d’humidité, ce qui explique 1’amplitude des variations qui
est inférieure a celle au point le plus proche de la surface.
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Figure 4-22 : Profils d’humidité relative dans les échantillons a 1,5 cm de profondeur

Si on compare les résultats entre les échantillons a chaque profondeur a part, les différences
entre les deux échantillons sont comprises dans les barres d’incertitude. En effet, a 2,5 cm, la
différence maximale enregistrée entre les deux échantillons est de 2%, et a 1,5 cm, elle est a
hauteur de 4,5%. Sachant que les précisions des capteurs sont de 2%, et que la valeur affichée
dépend également de la microstructure de 1’échantillon (capteur a proximité d’un large pore,
petit pore, bille de polystyréne), les valeurs obtenues pour les deux échantillons sont cohérentes.
Pour la confrontation avec les simulations numériques, on utilisera donc la courbe moyenne qui
est représentative.

Aux deux profondeurs, on remarque une légére diminution de I’humidité relative maximale au
3eme cycle. Ceci est di aux conditions ambiantes qui ne sont pas exactement les mémes sur les
8 cycles, a cause du fonctionnement de la chambre climatique. En effet, on peut voir en figure
que le palier d’humidité relative de I’air au 3¢me cycle est 1égerement inférieur aux autres, ce
qui explique la réponse du matériau.
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Le béton de polystyréne n’est pas un matériau fortement hygroscopique et la quantité¢ d’eau
adsorbée n’est pas importante, il est donc plus difficile d’observer le phénomeéne d’hystérésis
clairement. Pour souligner 1’accumulation d’eau dans les pores, on a choisi de tracer une
superposition du premier et dernier cycle a chaque fois, en insistant sur les pics d’humidité
relative.
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Figure 4-23 : Superposition du premier et dernier cycle a 2,5 cm de profondeur

La figure 4-23 montre la superposition du premier et dernier cycle au point au milieu de
I’échantillon (a 2,5 cm de profondeur), la différence entre la teneur en eau maximale au premier
cycle et celle au dernier cycle est clairement visible. La différence enregistrée au pic est égale
a 1,4% d’humidité relative.
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Figure 4-24 : Superposition du premier et dernier cycle a 1,5 cm de profondeur

Concernant le point a 1,5 cm de profondeur (figure 4-24), la différence est encore plus faible et
il est difficile de la voir aux dimensions initiales. On effectue donc un zoom dans la zone autour
du pic pour la surligner (figure 4-24 a droite), et on reléve une différence de 0,8% d’humidité
relative entre le premier et le dernier cycle.

Les deux valeurs relevées sont relativement basses mais restent représentatives. En effet, le
capteur utilisé n’est ni bougé ni substitué, il n’y a donc pas d’erreurs liées a la position ou a un
nouveau capteur. La comparaison des mesures est faite a la méme hygrométrie, donc
I’incertitude du capteur est la méme.

4.2.Résultats numeériques

Dans cette partie, on va présenter les reésultats des simulations numériques menées en
commencant d’abord par les résultats du modele qui ne prend pas en compte le phénomene
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d’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau, puis les comparer aux résultats obtenus avec
le modéle d’hystérésis.

4.2.1. Modeéle sans hystérésis
Dans cette partie, nous allons reporter les résultats des simulations ou le mode¢le utilisé n’a pas
pris en compte 1’hystérésis de sorption d’eau, mais considere plutdt que 1’évolution de la teneur
en eau au fil des cycles suit les courbes principales d’adsorption et de désorption ainsi que la
moyenne des deux.
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Figure 4-25: Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 1,5cm de profondeur

On a donc tracé les profils de teneur en eau durant I’essai, afin de comparer les valeurs
expérimentales réelles et simulées. A 1,5 cm (figure 4-25), I’évolution de la teneur en eau
obtenue en utilisant la courbe d’adsorption principale seulement se situe en dessous de la courbe
expérimentale et sous-estime les valeurs réelles. En phase d’humidification, la différence entre
les courbes est relativement faible, puisque la plus grande valeur est observée au premier cycle
et ne dépasse pas 5%. En revanche, en phase de séchage, les valeurs de teneur en eau sont
extrémement sous-estimées, et les valeurs simulées affichent des différences atteignant 28%.

L’utilisation de la courbe de désorption principale seulement surestime les valeurs de teneur en
eau, comme attendu. La courbe simulée se trouve toujours au-dessus de la courbe
expérimentale, mais elle s’en ¢loigne de plus en plus au fil du temps car la teneur en eau au
début de chaque cycle augmente. Si au début de 1’essai la différence entre les valeurs simulées
et expérimentales est égale a 13%, elle avoisine 44% au dernier cycle.

La courbe moyenne utilisée est une moyenne des courbes d’adsorption et de désorption
principales, et la courbe simulée se situe effectivement entre les deux autres. Elle suit la méme
tendance que la courbe obtenue a partir de la courbe de désorption principale, et la différence
entre les valeurs de teneur en eau est minimale au premier cycle et maximale au dernier. Au
premier cycle d’humidification/séchage, les valeurs simulées suivent les valeurs réelles, et la
différence enregistrée ne dépasse pas 4%, tandis qu’au dernier cycle, les valeurs simulées
s’¢loignent des expérimentales et on observe une différence de 23%.
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Figure 4-26: Profils de teneur en eau expérimentale et numérique au point a 2,5cm de profondeur

Les évolutions de la teneur en eau expérimentale et simulée a 2,5 cm de profondeur sont
présentées en figure 4-26. Dans ce cas, la courbe obtenue a partir de 1’adsorption principale suit
les mémes variations que la courbe expérimentale, mais contrairement aux courbes précédentes,
elle n’est pas située en dessous. Bien qu’en phase de séchage, les valeurs de teneur en eau sont
bien sous-estimées, en phase d’humidité élevée, c’est le contraire et les valeurs simulées sont
supérieures aux valeurs réelles. Dans les deux cas, les valeurs numériques ne sont pas tres
éloignées des valeurs expérimentales et la différence calculée est 10%.

Les profils de teneur en eau calculés a partir de la courbe principale de désorption et la courbe
moyenne sont tous deux situés au-dessus de la courbe expérimentale. Les valeurs de teneur en
eau sont donc surestimées dans les deux cas, bien que 1’amplitude corresponde bien a celle de
la courbe réelle. Les deux courbes s’éloignent des résultats experimentaux au fil des cycles,
affichant ainsi une différence maximale au dernier cycle. Celle-ci est égale a 39% dans le cas
de la simulation avec la courbe moyenne, et 63% pour la prise en compte de la désorption
principale seulement. Les deux différences enregistrées sont importantes et montrent que leur
utilisation dans les simulations de transfert hydrique impligquerait des erreurs significatives.

4.2.2. Modeéle avec hystérésis
On a reporté les confrontations entre les profils de teneur en eau expérimentaux et numériques
dans la figure. On a présenté les profils obtenus avec le modele d hystérésis mais également
ceux obtenus dans la partie précédente.

La figure 4-27 présente les evolutions de la teneur en eau obtenue au point a 1,5cm avec le
modele d’hystérésis. Ils montrent une bonne adéquation avec les relevés expérimentaux de la
surface, a 1I’exception du premier cycle d’adsorption ou les valeurs simulées sont inférieures
aux valeurs expérimentales réelles. Une différence de 7% est enregistrée au pic du premier
cycle, alors que les écarts relatifs aux autres cycles ne dépassent pas 2%.

Initialement, le matériau est conditionné a 60% d’humidité relative, qui correspond a une teneur
en eau égale a 0,028 kg/kg avant de subir la premiere phase d’adsorption. Par la suite, a la fin
de chaque cycle de séchage, le matériau a une teneur en eau aux environs de 0,035 kg/kg. A
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chaque phase d’adsorption ou I’ambiance est a 85% d’humidité relative, il est plus aisé pour le
matériau d’atteindre la teneur en eau maximale (0,047 kg/kg) quand il est & 0,035 kg/kg que de
I’atteindre quand il est a sa valeur initiale. En réalité, le béton de polystyréne est tellement peu
hygroscopique qu’il atteint la teneur en eau maximale au point proche de la surface apres la
premicre phase d’adsorption bien qu’il ait une teneur en eau initiale basse.
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Figure 4-27 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique & 1,5cm de profondeur

La figure 4-28 montre le cas du point au milieu des échantillons (a 2,5 cm de la surface). Il y a
une bonne adéquation entre les résultats simulés et expérimentaux au niveau de la premiére
adsorption ou la différence entre les deux n’atteint que 3%. Sur le reste des cycles, les
simulations surestiment la valeur de la teneur en eau durant les phases d’humidification et
affichent une différence maximale de 6% tandis que sur les phases de séchage, les valeurs
simulées sont tres proches des valeurs réelles. La précision des capteurs aux humidités élevées
(80%) est évaluée a 0,4.102 kg/kg, et I’écart maximal correspondant & une teneur en eau de
0,28.102 kg/kg est donc inclus dans la barre d’erreur.

Dans les deux positions a 1,5 cm et 2,5 cm de la surface, les résultats des simulations
numériques obtenues a partir du modéle avec hystérésis montrent une meilleure adéquation
avec les résultats expérimentaux. Les profils de teneur en eau simulés avec hystérésis sont tres
proches des profils de teneur en eau réelle et montrent les écarts les plus faibles.

155



sim dés

sim ads

sim hyst 2.5cm sim moy

6.50E-02 Exp 2.5cm

6.00E-02 .

5.50E-02
5.00E-02

4.50E-02

Teneur en eau (kg/kg)

4.00E-02

/‘ /A A A, / y
ﬁvvaVVVV

Temps (11)

Figure 4-28 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 2,5cm de profondeur
5. Essais de cyclage court a température constante

Ces essais ont pour but de simuler les évolutions journaliéres de I’humidité relative, en utilisant
les mémes conditions que celles de 1’essai de détermination de la MBV. Les échantillons sont
d’abord séchés puis conditionnés a 50% d’humidité relative avant de les soumettre aux
variations hydriques de I’essai.

5.1. Echantillons cylindrigues

Dans le premier essai, on utilise les échantillons cylindriques de 11 cm de diamétre et 5 cm
d’épaisseur. On présentera d’abord les résultats expérimentaux avant de présenter les
simulations numériques.

5.1.1.Relevés expérimentaux

Les mesures d’humidité et de température dans 1’air de la chambre climatique ont été relevées
et sont présentées en figure 4-29. Les conditions climatiques sont respectées, et les valeurs de
consigne d’humidité et de température sont rapidement atteintes. Les valeurs d’humidité
relative correspondent parfaitement a la consigne avec de trés légeres fluctuations de 1%
d’humidité relative maximum. Les mesures de température quant a elles varient avec un peu
plus d’amplitude et oscillent autour de 25°C mais sans dépasser 0,4°C de différence, ce qui
correspond a 1,6% de la consigne de température.
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Figure 4-29 : Conditions expérimentales d’humidité et de température

Les mesures d’humidité relative a I’intérieur des échantillons sont présentées dans la figure 4-
30 a 1,5 cm de profondeur et en figure 4-31 a 2,5 cm de profondeur. Les profils d’humidité ont
les mémes variations que les valeurs de consigne, avec des amplitudes plus grandes au point le
plus proche de la surface a 1,5 cm de profondeur qu’au point au milieu (a 2,5 cm). Cela résulte
de la cinétique des transferts d’humidité dans les matériaux poreux, qui est inversement
proportionnelle a la profondeur ou on effectue les mesures. L’amplitude en phase de désorption
est également plus importante qu’en phase d’adsorption, car la durée de la phase de désorption
est plus longue.
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Figure 4-30 : Humidité relative dans les échantillons a 1,5 cm de profondeur

Dans la figure 4-30, on observe les profils d’humidité a 1,5 cm de la surface. Les valeurs
mesurées sont homogénes, et les différences entre les trois échantillons sont cohérentes
puisqu’elles ne dépassent pas 4%, et que chaque capteur est précis a +2% d’humidité relative.
L’échantillon 3 présente un retard par rapport aux deux autres en phase de basse humidité, mais
les mesures qu’on présente sont locales, et le déphasage peut étre di a la microstructure du
matériau et au voisinage du capteur.
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Figure 4-31 : Humidité relative dans les échantillons a 2,5 cm de profondeur

Dans la figure 4-31, on a présenté les profils d’humidité relative a 2,5 cm de profondeur de
1’échantillon, ou on peut remarquer la présence des échantillons 1 et 3 seulement. En effet, le
capteur de I’échantillon 2 affichait des dysfonctionnements, et les données qu’il a enregistrées
n’ont pas €té prises en compte. Les données mesurées pour les deux échantillons sont proches,
avec une différence d’au plus 1%. Toutefois, on remarque de 1égéres perturbations a chaque
changement de phase, qui peuvent étre dus aux phénomenes d’évaporation/condensation.

Dans cet essai, on remarque une diminution de I’humidité relative au second cycle par rapport
au premier, puis une diminution faible ou nulle entre les autres cycles par la suite. En effet, le
béton de polystyréne n’est pas un matériau hygroscopique, et il ne peut pas adsorber une grande
quantit¢ d’eau de manicére rapide. La durée de I’humidification étant beaucoup moins
importante que celle du séchage (8 h vs 16 h), le matériau n’a pas le temps d’arriver a une teneur
en eau tres €levée. A contrario, il séche beaucoup plus et évacue une quantité d’eau plus
importante, et ne présente pas d’accumulation d’eau. Quant a la différence entre le premier
cycle et les suivants, elle résulte de la teneur en eau initiale qui était élevée et qui correspond a
52% d’humidité relative.

5.1.2. Résultats numériques
Les résultats expérimentaux sont confrontés aux résultats des simulations numériques,
effectuées en utilisant les paramétres d’entrée du modéle décrits précédemment et les conditions
aux limites relatives a cet essai. On présentera les résultats des simulations obtenues avec le
modele prenant en compte I’hystérésis, et le modele basé sur les isothermes principales.

5.1.2.1. Modele sans hystérésis

Nous allons maintenant présenter les résultats des simulations numériques obtenues en utilisant
le modele basé sur les courbes principales d’adsorption, désorption et moyenne. Les profils de
teneur en eau a 1,5 cm de la surface sont présentés dans la figure 4-32, ou on peut observer le
méme comportement que pour les cycles longs. En effet, la prise en compte de 1’adsorption
principale seulement sous-estime la teneur en eau du matériau au contraire de la désorption
principale seulement. La courbe de teneur en eau obtenue a partir de la courbe moyenne se situe
en toute logique entre les deux.
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Figure 4-32 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 1,5 cm de profondeur

Le profil de teneur en eau simulée a partir de la courbe d’adsorption principale a la méme allure
et la méme amplitude que la courbe expérimentale, tandis que les deux autres montrent un Iéger
retard de phase et une amplitude jusqu’a trois fois plus faible. La courbe numérique est ainsi
située au-dessous de I’expérimentale, mais s’en éloigne un peu plus a chaque cycle, jusqu’a
atteindre une différence maximale de 13% au dernier cycle.

La différence entre les valeurs de teneur en eau obtenues par la moyenne des courbes isothermes
principales atteint sa valeur maximale au dernier cycle, ou elle affiche 16%, correspondant a
0,8.102 kg/kg. Bien que la différence ne soit pas trés éloignée de celle présente aux résultats a
partir de ’adsorption principale, cette dernicre représente mieux le comportement expérimental
et I’allure des courbes est similaires.

L’utilisation de la désorption principale surestime les valeurs de teneur en eau, comme attendu.
De plus, les cycles sont trés peu marqués et le retard de phase est plus important. Si au début
de I’essai la teneur en eau suit les mémes variations que les deux autres courbes simulées, elle
présente en fin d’essai une différence énorme de 36%.
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Figure 4-33 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 2,5 cm de profondeur
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La figure 4-33 présente la réponse du point a 2,5 cm de la surface, et les réponses numériques
sont encore moins marquées que le point & 1,5 cm de profondeur. Si en utilisant 1’adsorption
principale on obtient une courbe qui a les mémes variations que la courbe expérimentale,
I’utilisation de la désorption principale ou la moyenne montrent trés peu la variation cyclique
de la teneur en eau, voire pas du tout pour la désorption.

Les évolutions de la teneur en eau suivent les mémes tendances que pour le point proche de la
surface. Les valeurs calculées en considérant 1’adsorption principale sous estiment les valeurs
réelles d’environ 7%, valeur qui reste raisonnable puisqu’elle correspond a 0,2.10°% kg/kg.
Toutefois, dans les simulations de transfert hydrique dans les batiments, il est déconseillé de
sous-estimer la teneur en eau d un matériau, car cela peut créer des accumulations d’eau et donc
dégrader la construction.

Concernant les teneurs en eau obtenues par la courbe moyenne et la courbe de désorption
principale, elles surestiment les teneurs en eau réelles respectivement de 20% et de 34%, et
leurs variations ne concordent pas avec celles de la courbe expérimentale ou les cycles
d’imbibition et de séchage sont bien marqués.

5.1.2.2. Modéle avec hystérésis

Les résultats des simulations sont présentés dans la figure 4-34 pour le point le plus proche de
la surface exposée aux variations d’humidité relative. La courbe numérique montre I’effet du
phénomeéne d’hystérésis, moins apparent sur les courbes expérimentales a cause de la durée
¢levée du séchage et la faible durée d’imbibition. Le modéle qui prend en compte I’hystérésis
utilise comme données d’entrée les isothermes principales d’adsorption et de désorption, qui
sont basées sur des mesures a I’équilibre. En revanche, les mesures dans cet essai sont réalisées
en régime dynamique, ce qui peut expliquer les différences entre les résultats expérimentaux et
numériques.
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Figure 4-34 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique au point a 1,5 cm de profondeur

Les courbes simulées ont une amplitude inférieure aux courbes expérimentales, mais ceci
dépend non seulement de la cinétique de I’essai, mais également de la microstructure de
’échantillon. Le béton de polystyréne est un matériau hétérogéne alors que la géométrie utilisée

160



pour les simulations est homogeéne, et les mesures obtenues sont locales et dépendent de
I’emplacement du capteur, qui peut étre soit dans le voisinage d’une bille de polystyréne
(hydrophobe) ou au contraire proche d’un large pore (sujet a la capillarité). Dans les hypothéses
de départ, on a considéré que le matériau était considéré comme une géométrie homogene, et
les simulations ne prennent pas en compte 1’hétérogénéité du béton de polystyréne ni les
différentes phases qui le composent.

Le plus grand écart enregistré entre les valeurs expérimentales et numériques est 7,5%, qui
correspond & une teneur en eau de 0,22.10° kg/kg. La différence n’est pas aberrante et rentre
dans la barre d’erreur des capteurs, qui est estimée a 0,2.107 kg/kg aux basses humidités.
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Figure 4-35 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 2,5 cm de profondeur

Au point le plus éloigné de la surface exposée aux variations d’humidité relative (a 2,5 cm), les
profils de teneur en eau simulés avec le modele qui prend en compte I’hystérésis sont présentés
en figure 4-35. Le point au milieu de I’échantillon est moins impacté par les variations
dynamiques de ’humidité relative extérieure que le point a 1,5cm de profondeur car moins
proche, et les résultats numériques sont en meilleure adéquation.

Bien qu’il présente une légére augmentation en fonction du temps, le profil de teneur en eau
simulée est en bonne concordance avec I’expérimental et n’affiche que 2,5% de différence,
c’est-a-dire a peine 0,07.102 kg/kg.

Les profils de teneur en eau obtenus avec le modele qui prend en compte 1’hystérésis présentent
une meilleure concordance avec les profils de teneur en eau réelle en comparaison aux profils
obtenus avec le modéle qui utilise les courbes principales ou la courbe moyenne. Les courbes
simulées ont la méme allure que les courbes expérimentales, ainsi que les mémes variations et
amplitudes.

Dans cet essai, on utilise les échantillons parallélépipédiques de dimensions 7x5x15 cm? afin
d’évaluer I’impact de la géométrie sur le comportement hydrique du béton de polystyreéne. Les
échantillons seront soumis aux mémes conditions expérimentales que le premier essai.
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5.2.1.Relevés expérimentaux

Les valeurs de consigne de température et d’humidité relative ainsi que la chambre climatique
sont les mémes utilisées que pour I’expérimentation précédente, et les évolutions des conditions
ambiantes ne seront donc pas présentées. On présentera uniquement les profils d’humidité
relative a D’intérieur des échantillons aux différentes positions, qu’on comparera aux profils
obtenus pour les échantillons cylindriques dans 1’essai précédent.

Les variations de I’humidité relative a I’intérieur des échantillons sont présentées en figure 4-
36 a 1,5 cm de profondeur. Il y a des différences maximales de 5% d’humidité relative entre les
trois échantillons, valeur incluse dans la barre d’erreur. A 2,5 cm de profondeur (figure 4-37),
les courbes d’évolution de I’humidité relative pour les trois échantillons sont quasiment les
mémes et se superposent parfaitement.

Humidité relative (%)
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Figure 4-36 : Evolution de [’humidité relative a 1,5 cm de profondeur

On remarque que la valeur maximale d’humidité relative décroit au fil des cycles. En effet, la
durée de I’humidification est de 8h seulement, et cette durée n’est pas assez importante pour la
diffusion de I’humidité dans beaucoup de pores. A contrario, la durée du séchage est de 16 h,
durée suffisante pour sécher le matériau et évacuer I’eau de beaucoup plus de pores que pendant
la phase d’adsorption. La prise de masse est donc négligeable devant la perte de masse, et la
valeur de la teneur en eau apres chaque cycle diminue.

La monotonie décroissante est la méme aux deux emplacements de capteurs (1,5 cm et 2,5 cm).
La différence réside dans I’amplitude des cycles, élevée au point en haut et tres faible au point
au milieu de I’échantillon, surtout aux premiers cycles. Les sollicitations atteignent plus
rapidement le point le plus proche de la surface et les variations sont plus marquées et plus
importantes.
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Figure 4-37 : Evolution de [’humidité relative a 2,5 cm de profondeur

5.2.2. Influence de la géométrie sur la réponse hydrique
Dans cette partie, nous allons comparer les résultats obtenus pour les échantillons cylindriques
et parallélépipédiques soumis aux mémes sollicitations. Les surfaces exposées sont presque
égales puisque la surface exposée est égale a 105 cm? pour les échantillons parallélépipédes et
95 cm? pour les cylindres et les capteurs sont positionnées a la méme distance de la surface
exposée pour les deux types d’échantillons.
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Figure 4-38 : Profils d’humidité relative a 1,5 cm de profondeur

A 1,5 cm de la surface (figure 4-38), les deux géométries montrent deux comportements
différents : Les échantillons cylindriqgues montrent une diminution entre le premier et le
deuxiéme cycle d’environ 6%, mais les valeurs restent sensiblement stables par la suite et
enregistrent une faible diminution estimée a 0,7%. En revanche, les valeurs d’humidité relative
dans les échantillons parallélépipédiques diminuent clairement au fur et a mesure des cycles.
En effet, une diminution de 8% est mesurée entre le premier cycle et le deuxiéme, et par la suite
les diminutions varient entre 2 et 4%.

Concernant 1’allure des courbes, elles se ressemblent en phase de séchage et affichent la méme
cinétique. En phase d’humidification, les courbes obtenues dans les échantillons
parallélépipédiques présentent un léger retard de réponse par rapport a celles des échantillons
cylindriques qui montrent des courbes marquées. Les dimensions des parallélépipédes sont en
effet plus importantes et le matériau va mettre plus de temps a réagir aux sollicitations.

163



D
(=

[#s]
<o

B |
<o

Humidité relative (%)
(=)}
o

50 /
40
Parallélépipede Cylindre
30
0 20 40 60 80 100 120 140

Temps (h)
Figure 4-39 : Profils d’humidité relative a 2,5 cm de profondeur

A 2,5 cm de la surface (figure 4-39), la différence entre les deux géomeétries est encore plus
apparente. La monotonie décroissante de 1’évolution de I’humidité relative dans les échantillons
parallélépipédiques est clairement notable, puisqu’on observe une diminution de 24% entre le
premier et le dernier cycle. Les valeurs d’humidité relative dans 1I’échantillon cylindrique en
revanche n’enregistrent qu’une différence de 1,8% entre le premier cycle et le suivant, et 0,2%
entre le deuxieme et le dernier, différence négligeable et on peut considérer que les valeurs sont
quasiment egales.

Les profils d’humidité relative dans les échantillons parallélépipedes sont caractérisés par une
amplitude plus importante, et les phases d’humidification et de séchage sont plus marquées que
pour les échantillons cylindriques. Ceci pourrait revenir a la surface d’exposition qui est
legérement plus grande dans le cas des parallélépipedes.

Il est toutefois utile de souligner que les humidités relatives initiales ne sont pas les mémes pour
les deux échantillons. 1l est donc difficile de comparer leur comportement pour aux instants
avant 100 h. Par contre a partir de t = 100 h ou on se rapproche de 1’état d’équilibre, les profils
d’humidité relative commencent a tendre vers les mémes courbes et les deux échantillons
présentent pratiquement le méme comportement.

5.2.3. Résultats numériques
Nous allons présenter dans cette partie les résultats des simulations que nous confronterons aux
résultats expérimentaux. Les conditions initiales seront déterminées a partir des relevés
expérimentaux qui sont différents de I’essai précédent a cause de la géométrie différente des
échantillons.

5.2.3.1. Modele sans hystérésis
Dans cette partie, on va présenter les profils de teneur en eau expérimentale et simulées a I’aide
des courbes principales d’adsorption, désorption et la moyenne. L’évolution de la teneur en eau
au point le plus proche de la surface est présentée en figure 4-40.
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Figure 4-40 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 1,5 cm de profondeur

La courbe obtenue avec adsorption principale affiche les mémes variations que pour les essais
précédents. Elle sous-estime la teneur en eau réelle et son amplitude est 1égerement plus faible
que celle de la courbe expérimentale (20% moins importante). Son allure est également
différente puisqu’elle montre des variations brusques alors que la courbe expérimentale affiche
des variations plus arrondies. Elle donne des valeurs en tous points inférieures aux valeurs
expérimentales et affiche une différence importante égale a 30%.

Les résultats simulés a partir de la courbe moyenne montrent moins de variations que les
précédentes, et leur amplitude représente 40% de celle des résultats expérimentaux. lls
présentent un retard de phase a chaque début de cycle, et les écarts affichés augmentent au fil
des cycles, pour atteindre leur maximum a une valeur de 16%.

La courbe numérique basée sur la désorption principale donne les résultats les plus éloignés.
Non seulement elle présente une différence de 25%, mais son amplitude ne représente que 20%
de ’amplitude de la courbe expérimentale, et sa monotonie est croissante alors que les résultats
expérimentaux diminuent avec le temps.
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Figure 4-41 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 2,5 cm de profondeur

Au point éloigné de la surface (a 2,5 cm de profondeur), les résultats des simulations avec les
courbes principales sont présentés en figure 4-41. lls sont encore plus éloignés, excepté celles
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basées sur la courbe moyenne. En considérant I’adsorption principale seulement, les résultats
numériques sont largement inférieurs aux résultats expérimentaux, et s’en éloignent de plus en
plus tout le long de I’essai. Les réponses aux sollicitations présentent un retard important,
surtout aux premiers cycles. L’écart maximal calculé atteint une valeur de 34%.

La prise en compte de la desorption principale seulement surestime considérablement la teneur
en eau réelle d’environ 30%. Les résultats ne présentent pas les variations a chaque changement
de phase (humidification/séchage) mais plutét un profil droit.

Dans ce cas, la courbe obtenue gréace a la moyenne est celle qui présente le moins d’écart, de
par sa différence maximale faible (7%) mais également ’adéquation de sa monotonie.
Toutefois, les cycles ne sont pas marqués et la réponse présente un retard de phase important,
puisqu’aux derniers cycles, les deux courbes simulée et expérimentale sont en opposition de
phase.

Aux positions de 1,5 cm et a 2,5 cm, les résultats obtenus en utilisant le modéle d hystérésis
montrent une meilleure adéquation aux résultats expérimentaux, comparés a ceux obtenus en
se basant sur les courbes principales. En plus d’afficher la différence la plus faible, le modele
avec prise en compte de I’hystérésis décrit le mieux la réponse des échantillons
parallélépipédiques aux sollicitations hydriques, tant par la bonne monotonie des profils de
teneur en eau que par 1’absence de retard de phase.

5.2.3.2. Modele avec hystérésis
Les résultats des simulations numériques obtenus grace au modeéle avec hystérésis seront
présentés en premier. A 1,5cm de la surface exposée aux sollicitations, les évolutions de teneur
en eau simulée suivent les mémes variations que la teneur en eau expérimentale et sont
présentées en figure 4-42. L’amplitude de la courbe expérimentale est 1,4 fois supérieure a celle
de la courbe numérique. Ceci est di au fait que les simulations considéerent une géométrie 1D,
et la taille de la surface exposée n’est pas prise en compte.
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Figure 4-42 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 1,5 cm de profondeur

Aux basses humidités relatives, les valeurs de teneur en eau simulées correspondent bien aux
valeurs réelles. En revanche, en phase d’humidification, les écarts se creusent entre les résultats
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numériques et expérimentaux. La différence maximale enregistrée représente 10%, c’est-a-dire
une teneur en eau de 3,9.102 kg/kg.

A 2,5 cm de la surface (figure 4-43), les deux courbes n’ont pas la méme allure. En effet, la
courbe obtenue expérimentalement montre bien les variations de teneur en eau dans les
différentes phases d’imbibition et de séchage, alors que sur la courbe numérique, les variations
sont beaucoup moins marquées. Toutefois, la différence observée sur toute la durée de 1’essai
ne dépasse pas 4%, ce qui correspond a une teneur en eau de 0,13.10°2 kg/kg.
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Figure 4-43 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 2,5 cm de profondeur

Bien que les résultats des simulations ne suivent pas exactement la réponse expérimentale, le
modele permet néanmoins de décrire le comportement hydrique du matériau. En effet, on arrive
a simuler la décroissance de 1’évolution de la teneur en eau dans les deux cas, et les différences
restent acceptables dans les limites de la précision des capteurs.

En comparant avec les résultats du modéle qui ne prend pas en compte 1’hystérésis, on remarque
que les profils obtenus a 1’aide du mod¢le avec hystérésis sont les plus en adéquation avec les
résultats expérimentaux, et présentent les écarts les moins importants.

6. Essais de cyclage court a température variable

Dans cet essai, on utilise les mémes échantillons que pour le premier essai, qui sont les cylindres
de 11 cm de diamétre et 5 cm d’épaisseur. Les echantillons seront soumis a quasiment les
mémes conditions expérimentales que le premier essai, mais a température variable. L’essai
consiste a 10 cycles d’humidification/séchage de 24 h chacun, dont 8 heures a 80% d’humidité
et 10°C et 16 heures a 40% et 25°C.
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6.1. Résultats expérimentaux
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Figure 4-44 : Conditions expérimentales d’humidité et de température

Les conditions ambiantes de température et d’humidité sont présentées dans la figure 4-44. A
partir du deuxieme cycle, les valeurs de température et d’humidité relative concordent avec les
valeurs de consigne, avec des fluctuations au passage de la phase d’adsorption a la phase de
désorption. Néanmoins, le premier cycle ne respecte pas les consignes de température et affiche
20°C au lieu de 25°C et I’humidité relative en phase de désorption est a 50% au lieu de 40%.
Ceci est probablement dd & un dysfonctionnement de la chambre climatique, car les capteurs
d’humidité relative et de température ambiante sont précis a 1% d’humidité relative pres.
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Figure 4-45 : Profils d’humidité relative a 1,5 cm de profondeur

Les valeurs d’humidités relatives a ’intérieur des échantillons sont présentées dans les figures
4-453a 1,5 cm de profondeur et 4-46 a 2,5 cm. En haut de I’échantillon (a 1,5 cm de profondeur),
les valeurs d’humidité relative des trois échantillons montrent des différences maximales de 5%
et rentrent dans la barre d’erreur, et les trois courbes ont la méme allure. On observe toutefois
des pics qui apparaissent a chaque passage d’une phase de désorption a une phase d’adsorption,
qui correspond au passage d’une température €levée a une température basse et qui résultent
des phénomenes d’évaporation et de condensation dans les pores.
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Figure 4-46 : Profils d’humidité relative a 2,5 cm de profondeur

Au milieu de I’échantillon (a 2,5 cm de profondeur), les courbes d’évolution de 1’humidité
relative a I’intérieur des échantillons ont la méme allure et de trés 1égeres différences entre les
trois (2% maximum). A chaque passage d’une phase d’adsorption a une phase de désorption (et
vice versa), on observe des pics résultants de la variation brutale de la température (de 25°C a
10°C et vice versa).
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Figure 4-47 : Relevés d humidité relative dans les échantillons et température ambiante

Sur la figure 4-47, on a présenté la moyenne des courbes expérimentales a chaque profondeur,
qu’on a superposée avec I’évolution de la température ambiante. On peut effectivement
remarquer que les différents pics apparents dans les profils d’humidité a D’intérieur des
échantillons coincident bien avec les changements de température. Ces pics pourraient étre
induits par des phénomeénes de condensation et d’évaporation a I’intérieur du matériau [69].

On peut remarquer la monotonie croissante des courbes d’évolution de 1’humidité relative en
fonction du temps, et ce pour les deux positions de capteurs. Contrairement a 1’essai de cyclage
court a température constante qui affichait une diminution entre le premier cycle et le deuxiéme,
suivis par une stabilisation de I’humidité relative. Cela revient a la variabilité de la température,
qui était fixée a 25°C dans I’essai précédent, mais qui varie entre 10°C et 25°C dans celui-Ci.
En effet, I’augmentation de la température diminue ’effet de I’hystérésis [70, 196 — 198] a
cause d’une éventuelle modification de la structure porale (élargissement des micropores),
d’une évolution des propriétés thermo-physiques de 1’eau, ou un déplacement de 1’équilibre
thermodynamique [199]. Dans cet essai, la température passe de 25°C a 10°C, donc ’effet de
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I’hystérésis est plus important, d’autant plus que les courbes principales d’adsorption et de
désorption sont également influencées par la variation de température.
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Figure 4-48 : Profils de température a : A gauche 1,5 cm; A droite 2,5 cm

Nous avons également présenté les évolutions de la température a I’intérieur des échantillons,
a 1,5 cm de profondeur dans la figure 4-48.a, et 2,5 cm de profondeur dans la figure 4-48.b. Les

courbes relatives aux trois échantillons sont quasiment superposées et présentent exactement
les mémes variations.

La cinétique des échanges de chaleur est tres rapide, et ceci se traduit par les profils de
température a I’intérieur des échantillons qui concordent parfaitement avec les consignes de
température, sans retard de phase. Dans la figure 4-49, on présente les valeurs moyennes des

trois échantillons pour chacune des profondeurs, en parallele avec les variations de la
température ambiante.
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Figure 4-49 : Relevés de température dans les échantillons et la température ambiante
Sur les relevés d’humidité relative expérimentaux, on peut remarquer I’augmentation de la

valeur maximale a chaque cycle, traduisant ainsi le phénomene d’hystérésis. Pour le mettre en
exergue, on superpose le premier et le dernier cycle pour les deux positions de capteurs.

Au point le plus proche de la surface, I’accumulation d’eau est clairement visible en figure 4-
50.a. En effet, le matériau enregistre une augmentation d’humidité relative de 6,2%. Au point
au milieu (& 2,5 cm), la différence est plus importante et I’humidité relevée au dernier cycle est
8,9% plus grande que celle au premier cycle (figure 4-50.b).
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Figure 4-50 : Superposition du premier et dernier cycle. A gauche : a 1,5 cm, et a droite : a 2,5 cm

A 1,5 cm de la surface, la différence mesurée entre le premier et le dernier cycle est moins
importante que celle enregistrée a 2,5 cm a cause de sa proximité aux sollicitations. En effet, la
réponse est plus rapide, et il est beaucoup plus impacté que le point éloigné. On remarque ainsi
une différence plus faible car la cinétique de séchage est plus importante.

6.2. Résultats numériques

Les résultats obtenus par les différentes simulations seront présentés dans cette partie. Nous
exposerons d’abord les teneurs en eau numériques calculées a 1’aide du mod¢le qui prend en
compte le phénomeéne d’hystérésis, avant de présenter celles obtenues en considérant
uniquement les courbes principales d’adsorption, désorption et la moyenne des deux.

6.2.1. Modéle sans hystérésis

Dans cette partie, nous allons présenter les simulations basées sur les modeles ne prenant pas
en compte I’hystérésis. On commencera par les profils de teneur en eau au point a 1,5 cm qui
sont présentés en figure 4-51.
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Figure 4-51 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 1,5 cm de profondeur

Contrairement a ce qu’on a obtenu dans les essais précédents, la courbe obtenue avec
considération de la courbe d’adsorption principale seulement n’est pas située sous la courbe
experimentale mais surestime plutot les valeurs de teneur en eau. L’amplitude de la courbe
numérique équivaut a 40% seulement de celle de la courbe experimentale.
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Les profils obtenus a I’aide de la courbe de désorption principale et de la courbe moyenne ont
la méme allure que la courbe expérimentale, avec une amplitude égale a 65% de I’amplitude
expérimentale pour la courbe de désorption et 50% pour la courbe moyenne. Toutefois, les
valeurs numériques s’¢loignent trop des valeurs expérimentales, et les écarts sont trés
importants et atteignent 82% pour la courbe de désorption et 53% pour la courbe moyenne.
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Figure 4-52 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 2,5 cm de profondeur

Concernant le point situé a 2,5 cm de la surface, les évolutions de la teneur en eau en fonction
du temps sont présentées en figure 4-52. Les courbes simulées en se basant sur les courbes de
désorption principale ou moyenne montrent des écarts importants, non seulement dans les
valeurs obtenues mais également ’allure et ’amplitude des courbes. En effet, les variations
cycliques sont treés peur apparentes sur la courbe moyenne et inexistantes sur la courbe de
désorption principale qui ressemble plus a une droite, et leur croissance diverge de la courbe
expérimentale. Les différences calculées sont 63% pour les résultats obtenus par la courbe de
désorption principale et 41% pour ceux obtenus par la courbe moyenne.

Le profil calculé a base de la courbe d’adsorption principale montre quant a lui les variations
marquées des différents cycles d’humidification/séchage. Toutefois, les valeurs de la teneur en
eau sont encore une fois surestimeées, contrairement aux résultats logiques attendus. La courbe
obtenue affiche un écart beaucoup plus faible que les autres, estimé a 11% seulement.

6.2.2. Modele avec hystérésis
La courbe obtenue par simulation avec le modé¢le d’hystérésis est présentée en figure 4-53 pour
le point le plus proche de la surface. On observe une tres bonne concordance des valeurs
mesurées et les valeurs simulées, bien que I’influence de I’hystérésis soit 1égeérement plus
importante en simulation. On observe un écart de 5% seulement entre les courbes numérique et
simulée, ce qui se traduit par une différence de teneur en eau 0,13.1072 kg/kg, largement incluse
dans le domaine de précision des capteurs.
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Figure 4-53 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 1,5 cm de profondeur

Au point le plus éloigné de la surface de sollicitations (figure 4-54), la courbe numérique
reproduit moins convenablement les résultats expérimentaux. En effet, le relevé expérimental
est caractérisé par une forme de cycle peu usuelle, qui ne présente pas de pics mais plutot des
paliers tant en phase d’humidification qu’en phase de séchage. Il est ainsi difficile de simuler
un tel comportement qui ne correspond pas aux réponses du matériau sous sollicitations
cycliques qu’on a pu voir dans tous les essais précédents.
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Figure 4-54 : Profils de teneur en eau expérimentale et numérique a 2,5 cm de profondeur

La difféerence maximale calculée entre les teneurs en eau expérimentales et numeriques est de
8% correspondant a une différence de teneur en eau égale a 0,2.10 kg/kg. L écart en soi rentre
dans les barres d’erreur relatives a la précision des capteurs, mais I’allure de la courbe et la
forme des cycles correspondent peu a la courbe réelle.
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Les profils de teneur en eau obtenus avec le modéle d’hystérésis sont le plus en adéquation avec
les profils de teneur en eau reelle. A 1,5 cm de la surface, les résultats simulés avec hystérésis
sont en trés bonne concordance avec les résultats expérimentaux tant sur ’allure de la courbe
que sur I’amplitude égale et les écarts négligeables. A 2,5 cm de la surface, les résultats simulés
avec hystérésis n’ont pas la méme allure que les courbes expérimentales et une amplitude plus
faible, mais ils sont les plus proches des courbes réelles et présentent les écarts les plus bas.

7. Conclusion

Dans ce volet, nous avons présenté une étude expérimentale et numérique du phénoméne
d’hystérésis d’adsorption et de désorption de vapeur d’eau dans le béton de polystyréne. Des
dispositifs expérimentaux ont été mis en place dans le but de mettre en exergue le phénomeéne
d’hystérésis a travers des sollicitations cycliques d’humidité relative. Un modéle de transferts
couplés de chaleur et d’humidité a été élaboré en prenant en considération le phénomeéne
d’hystérésis via le modele physique de Carmeliet. Les résultats des simulations numériques
obtenus ont ensuite été confrontés aux résultats expérimentaux, mais également aux résultats
obtenus sans prendre en compte 1’hystérésis mais en considérant plutdt que les variations de
teneur en eau suivent soit la courbe d’adsorption principale, soit la courbe de désorption
principale soit la moyenne des deux.

Le modéle de transferts de chaleur et d’humidit¢é a d’abord été présenté, puis son
implémentation dans les logiciels de calcul a été explicitée. Les conditions aux limites
correspondant aux différentes sollicitations cycliques utilisées dans les expérimentations ont
¢galement été définies, avant de passer a une description de I’instrumentation et les équipements
utilisés. Les essais se distinguent en trois catégories: Un essai de cyclage long ou les
sollicitations durent plusieurs jours, deux essais de cyclage court a température constante ou les
sollicitations durent quelques heures seulement, et un essai de cyclage court a température
variable.

Pour chaque essai, les conditions aux limites injectées dans les simulations étaient exactement
les mémes que les conditions expérimentales. Les résultats expérimentaux ont été confrontés
aux obtenus par simulation relevés a chaque cas. Les résultats obtenus a I’aide du modeéle qui
prend en compte I’hystérésis présentent une meilleure adéquation avec les résultats réels, alors
que les modeles qui ne prennent pas en compte 1’hystérésis montrent des erreurs importantes
dépassant 50% dans certains cas.
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Conclusion géeneérale et perspectives

Les travaux de thése présentés dans ce manuscrit ont aidé a la description du comportement
hygrothermique du béton de polystyréne a 1’échelle microscopique et macroscopique. C’est un
matériau de plus en plus utilisé dans les batiments, en élément de remplissage ou en chapes de
sol. Néanmoins, ses propriétés hygrothermiques sont méconnues, et c’est un matériau
multiphasique hétérogene, ce qui rend son étude tres complexe.

Dans un premier temps, nous avons présenté un état de 1’art autour des enjeux
environnementaux du secteur des constructions. Les grandeurs caractéristiques principale d’un
milieu poreux ont été définies, et les différents mécanismes de transport d’humidité et de
chaleur ont été présentés. Le lien entre les grandeurs intrinséques des matériaux poreux et
I’hystérésis décrite par ses isothermes d’adsorption et de désorption d’eau a été souligné, en
particulier I’influence de la microstructure qui dicte la forme de 1’hystérésis. Par la suite, les
modeles associés aux transferts d’humidité, tels que les théories de Langmuir, BET ou GDW,
ont été abordés, avant d’exposer les équations de conservation de chaleur et d’humidité. Le
phénoméne d’hystérésis de sorption d’eau a été défini, ainsi que les différents phénomeénes qui
entrent en jeu et les modéles de référence qui le décrivent. Finalement, le béton de polystyréne
qui est le matériau d’intérét de cette étude a été présenté, et 1’état de 1’art a montré un manque
d’informations quant a ses propriétés microstructurales.

Dans la deuxiéme partie, nous avons utilisé des techniques d’imagerie non destructives pour la
caractérisation morphologique de la microstructure du béton de polystyréne. Les
reconstructions 3D du matériau a été obtenu a 1’aide de la micro-tomographie aux rayons X, et
les différentes phases le composant ont été identifiées. Les images 3D ont permis de calculer la
porosité du matériau évaluée a 23%, et de déterminer le Volume Elémentaire Représentatif égal
a 10x10x10 mm?. Par la suite, un microscope électronique & balayage a permis d’observer la
structure cellulaire des billes de polystyréne composant le matériau, ainsi que la qualité de
I’interface entre elles et la matrice cimentaire. Cette derniére ne montre aucune zone de
transition mais plutét une bonne adhérence entre les deux composants. Le comportement du
matériau sous sollicitations thermiques a été étudié, et a montré que le béton de polystyrene
résiste a une température allant jusqu’a 90°C, contrairement a ce qui est indiqué dans la
littérature. Au-dela de 100°C, le matériau présente des microfissures détectées au microscope
numeérique et des zones de transition entre les composants.

Par la suite, une campagne expérimentale de caractérisation est présentée dans le troisieme
chapitre. Le matériau caractérisé est un béton a base de déchets de polystyréne recyclés, a faible
impact environnemental dont 1’utilisation est freinée, notamment, par la non disponibilité de
bases de données relatives a leurs propriétés intrinséques et par méconnaissance de leurs
comportements dans le temps. En méme temps, ces matériaux sont connus pour leur pouvoir
de régulation d’humidité et participent ainsi au confort des occupants. Les propriétés hydriques,
thermiques et physiques du matériau ont été déterminées pour le béton de polystyrene ainsi
qu’'une pate de ciment sans billes. L’ajout de polystyréne expansé améliore les propriétés
d’isolation thermique et phonique et augmente la perméabilité a la vapeur, bien qu’elle reste
inférieure a celles d’autres matériaux légers. Le béton de polystyréne démontre également une
bonne capacité de stockage de la chaleur, qui augmente proportionnellement a la température.
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I1 a également été¢ montré que la conductivité thermique dépend fortement de 1’état hydrique et
thermique, et augmente avec 1’augmentation de la teneur en eau et de la température. Les
isothermes d’adsorption et de désorption principales présentent une hystérésis caractéristique
des matériaux cimentaires, qui s’étend des faibles humidités relatives jusqu’aux plus élevées.
Les courbes intermédiaires présentent également le phénomeéne d’hystérésis, et leur
modélisation par les modéles de Carmeliet et de Pedersen donne des résultats satisfaisants. La
prise en compte de I’influence de 1’état hydrique sur les propriétés permet une meilleure
prédiction du comportement hygrothermique du matériau, et le négliger méne a des erreurs
significatives et présente des écarts importants avec le comportement hygrothermique réel.

La caractérisation expérimentale a donc permis d’une part d’enrichir la base de données quant
aux propriétés intrinséques de ce matériau, peu abondantes dans la littérature, telles que les
propriétés microstructurales, thermo-physiques, mécaniques, thermiques, hydriques et les
propriétés de stockage de chaleur et d’humidité. D’autre part, la campagne de caractérisation
permet de collecter les données d’entrée fiables du modéle numérique de prédiction du
comportement du béton de polystyrene en fonction de la température et de 1’état hydrique,
permettant de mieux appréhender la réponse dynamique a 1’échelle de la structure, du batiment
et du microclimat urbain. Outre la production de données indispensables pour leur utilisation et
pour la prédiction de leur comportement, des outils d’aide a la décision, a destination des
différents acteurs de la construction (maitre d’ouvrage, maitre d’ceuvre, bureaux d’études,
formateurs), et permettant d’évaluer leurs performances mécaniques, de durabilité,
énergétiques et environnementales pourront ainsi étre développés.

Le dernier chapitre fut consacré a 1’élaboration d’un modéle de transferts couplés de chaleur et
d’humidité avec une prise en compte du phénoméne d’hystérésis a travers un modele de
référence. Le modele de transferts est basé sur les équations traditionnelles de conservation de
la masse et de I’énergie, et le phénomeéne d’hystérésis est pris en compte en couplant le modéle
de Carmeliet, ainsi que la capacité de stockage d’humidité qui traduit I’accumulation d’eau dans
les pores. Les bancs expérimentaux mis en place ont été présentés, ainsi que les protocoles qui
correspondent a chacun d’eux. Plusieurs essais expérimentaux ont été réalisés, mettant en place
des sollicitations cycliques tant6t longues (plusieurs jours) et tantot courtes (quelques heures).
Les résultats numériques obtenus avec le modéle d’hystérésis montrent une bonne adéquation
avec les résultats expérimentaux, pour les essais de cyclage court comme 1’essai long. En
revanche, les résultats de simulation obtenus avec le modéle qui ne prend pas en compte
I’hystérésis présente des erreurs importantes en comparaison avec les résultats expérimentaux.
En effet, le modele qui prend en compte le phénomene d’hystérésis affiche des erreurs entre les
simulations et les résultats expérimentaux qui ne dépassent pas 10%. En revanche, les résultats
obtenus en négligeant le phénoméne d’hystérésis donnent des erreurs importantes, atteignant
méme 80% dans certains cas. La prise en compte du phénoméne d’hystérésis permet donc une
meilleure prediction du comportement hygrothermique du béton de polystyrene.

Ces travaux de these ouvrent de multiples pistes de réflexion pour de futures études. Le
phénoméne d’hystérésis étant en lien direct avec la microstructure des matériaux poreux, il
serait judicieux d’améliorer le modele de transferts hygrothermiques a travers la prise en
compte de la distribution de la taille des pores. En effet, pour disposer d’un outil de simulation
des transferts couplés de chaleur et d’humidité dans les matériaux de construction, il est
nécessaire de prendre en compte la microstructure du matériau étudié de maniere plus
approfondie. Il serait donc intéressant d’étendre I’étude sur les géométries réelles du matériau,
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a travers les reconstructions 3D obtenues par micro-tomographie aux rayons X sur lesquelles
serait effectuée la modélisation des transferts hygrothermiques. Cette partie est actuellement en
cours d’étude et des résultats préliminaires seront présentés en soutenance.

Les expérimentations menées dans ce travail afin de mettre en exergue le phénomeéne
d’hystérésis ont toutes été réalisées sur des échantillons isolés sur tous les cotes, sauf un, dans
une optique de simplification. Effectuer des expérimentations sur des échantillons placés entre
deux ambiances différentes reproduirait mieux les conditions réelles de la vie d’un matériau de
construction.

Le béton de polystyréne étudié dans ce travail est un matériau peu hygroscopique, et I’amplitude
de I’hystérésis d’adsorption et de désorption d’eau n’est pas élevée. Une extension de ce travail
en prenant le cas d’un matériau fortement hygroscopique doit donc étre envisagée pour
permettre la validation du modele de transferts hygrothermiques avec hystérésis sur des
matériaux hygroscopiques.
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