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Introduction générale

Actuellement, 75% de la production frangaise en électricité est d’origine nucléaire. La sdreté des
installations nucléaires exige la stabilité mécanique des ouvrages associés, la durabilité et le maintien

du confinement des matiéres radioactives.

Ce confinement est assuré par trois barrieres dont la premiére est le gainage des combustibles, la seconde
est la cuve en acier du réacteur nucléaire. L’enceinte de confinement en béton armé constitue la troisieme
et derniére barriére de sdreté (voir Figure 0.1). Une connaissance approfondie du comportement
thermomécanique et du vieillissement des matériaux constituant ces trois barriéres de confinement est
nécessaire pour assurer la durabilité et la sOreté tout au long de la durée d’exploitation d’une centrale

nucléaire.

Pressuriseur

Générateur
3éme barriére de vapeur

enceinte de confinement

1ére barriére
gaine du combustible

2éme barriére
circuit primaire fermé

Figure 0.1 Les trois barriéres de confinement qui composent une centrale nucléaire.

Dans ces travaux de thése, I’attention est portée sur 1’étude du vieillissement des matériaux cimentaires
constituant la troisieme barriere. Ces travaux s’intégrent dans le cadre du Consortium CONCRETE, via
une collaboration entre I’Institut de Radioprotection et de SdOreté Nucléaire (IRSN), le CNRS
(Laboratoire de Mécanique et Génie Civil - LMGC) et I’Université de Montpellier, sur la thématique du
vieillissement des matériaux cimentaires par suite de 1’extension de la durée d’exploitation des centrales
nucléaires de 40 a 60 ans, voire a 80 ans. L’une des stratégies scientifiques de I’IRSN vise a prédire
I’influence du vieillissement du béton sur une éventuelle fuite des enceintes de confinement des centrales
nucléaires en cas d’endommagement préalable.

L’amélioration de la durabilité et du vieillissement maitrisé du béton est naturellement associée a la
prédiction de la degradation des propriétés mécaniques des bétons dont notamment 1’altération des
propriétés des interfaces. Ces causes sont multiples et peuvent étre de nature physico-chimique,
thermique et/ou mécanique. Parmi les plus fréquentes causes de dégradations, on peut citer : la

lixiviation [88][127], les réactions de gonflement interne (RGI) [63] comme la réaction sulfatique

1



interne ou la réaction alcali-silice [90], ou encore, les cycles thermiques et de gel-dégel [74], d’origine

environnementale ou accidentelle (voir Figure 0.2).

Figure 0.2 Exemples de faiengages et de fissurations en surface des éléments de
structures en béton liés a la : (a) lixiviation [53] ; (b) réaction sulfatique interne (RSI)
[63]; (c) réaction alcali-silice RAS [90] et (d) gel-dégel [74].

Dés lors, une bonne connaissance du comportement multi-physique du béton aux différentes échelles
ainsi que de sa fissuration est un préalable au développement d’outils de prédiction en vue d’anticiper
la dégradation progressive, voire I’endommagement, de ce matériau. L’acquisition de cette connaissance
passe par une phase expérimentale, en particulier pour les prédictions de fissuration aux échelles
micromécaniques, avec la tenue des interfaces mortier-granulat dans les bétons qui est encore mal
connue.

Parmi la longue liste des mécanismes « sources de vieillissement » des matériaux cimentaires, la
communauté scientifique s’intéresse particulierement a la Réactions Sulfatique Interne (RSI). La RSI
est une pathologie endogene qui affecte la matrice cimentaire du béton durci soumis a un échauffement
important. Le déclenchement et le développement de la RSI nécessite un fort taux d’humidité.
L ¢élévation excessive de la température (T > 65°C) du béton au jeune age déstabilise I’ettringite formé
partiellement et perturbe 1’équilibre thermochimique en modifiant la distribution des produits de la
réaction d’hydratation. Au retour a température ambiante, I’ettringite recristallise dans un milieu confiné

et engendre des pressions internes qui induisent a leur tour des gonflements et des fissurations dans le



béton. Les pores et les interfaces entre la pate de ciment et les granulats d’un béton sembleraient étre

des zones privilégiées a la précipitation de ces cristaux d’ettringite (voir Figure 0.3).

(b)

Figure 0.3 Images obtenues au Microscope au Balayage Electronique (MEB): (a)
Formation d’ettringite secondaire non expansive au sein d’un pore [53]; (b) : Formation
d’ettringite au niveau de I’interface [195].

Depuis une vingtaine d’années, la RSI a fait I’objet de nombreuses recherches menées a différentes
échelles. Parmi ces recherches, certaines sont dédiées a 1’étude des mécanismes physico-chimiques
[211][228], dont ceux qui influencent le déclenchement et le développement de la pathologie au sein du
béton [41][135] ainsi qu’aux cinétiques des réactions [78] engendrant le phénoméne de gonflement
sulfatigue interne et ses conséquences [5][15][155][158].

Les travaux de these proposées ici entrent dans le cadre de 1’étude du vieillissement des bétons dégradés
par la RSI et font suite a un projet de recherche initié en 2012 au sein du laboratoire commun MIST
(IRSN/CNRS UMR5508/UM) puis reversé récemment dans les volets 1 et 2 du Consortium
CONCRETE [209]. Parmi les différentes recherches réalisées au sein du MIST sur I’altération des
propriétés d’interfaces ciment/granulat, plusieurs investigations expérimentales ont permis de premieres
caractérisations du comportement et/ou de la rupture du béton a I’échelle de 1’interface ciment/granulat
au cours de I’hydratation [125] et sous 1’action de différentes dégradations accelérées en laboratoire :
lixiviation [88][125], cycles thermiques [68] et réaction sulfatique interne [125]. Ces travaux
exploratoires a I’échelle de I’interface ciment/granulat ont montré la pertinence de descendre a une
échelle dite locale pour adopter une méthodologie associant expérimentations et modélisations
multiphysiques [148] dans le cadre d’une approche multi-échelles (voir Figure 0.4) : de I’échelle locale
d’interface, a I’échelle mésoscopique (collection de granulats agencés dans une matrice cimentaire ou
mortier), a I’échelle macroscopique, voire a I’échelle de la structure. Ce laboratoire assure, entre autres,
un rdle de recherche et d’investigation sur les méthodologies permettant 1’étude et la modélisation par
des modeles de zones cohésives (développés dans les plateformes logicielles LMGC90 et XPER [199])
du comportement chimio-thermo-mécanique des matériaux et leur vieillissement a partir d’une
description fine et multi-échelles de ces matériaux hétérogenes. C’est notamment le cas des matériaux

cimentaires.
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Figure 0.4 Représentation multi-échelle du béton : élément de la structure jusqu’a un
échantillon composite a I’échelle locale de dimensions 10x10x30 mm?.

Dans ce contexte, 1’objectif de cette thése est donc d’approfondir la compréhension multi-échelles
de la RSI aussi bien du point de vue expérimental que numérique. Un des enjeux majeurs de cette
these réside dans la capacité des modeles micromécaniques, basés sur les zones cohésives (MZC), de
pouvoir prédire le comportement mécanique des matériaux sains et dégradés observés
expérimentalement. Souvent, le parti pris pour déterminer I’ensemble des parametres est d utiliser les
méthodes dites inverses, a savoir réussir a identifier les paramétres a partir d’un calage sur une courbe
expérimentale. L’objectif dans cette étude est de modéliser mécaniquement le comportement du béton
en passant de 1’échelle tres locale des constituants élémentaires (pate de ciment, granulats, interface) a
une collection de granulats puis en remontant a un volume élémentaire représentatif. Ces trois échelles
seront dénommées successivement échelle locale pour les phases, échelle mésoscopique pour le
matériau béton et échelle macroscopique pour 1’ouvrage. Les expérimentations sont réalisées aux
échelles locale et mésoscopique, sur deux sites (IRSN de Cadarache et LMGC a Montpellier) ; les

simulations sont effectuées en utilisant la plateforme numérique XPER, développée a I’'IRSN.

Ce mémoire comporte trois grandes parties, en plus de I’introduction générale et des conclusions et
perspectives :
e La premiére partie (les chapitres I et Il), est dédiée a une synthése bibliographique sur le
matériau béton et son comportement.
Le chapitre | présente le matériau béton et les avantages d’étudier ce matériau par une approche
de remontée d’échelles. Les différents constituants d’un béton sont évoqués. La description
minéralogique d’une pate de ciment durcie, des granulats ainsi que les caractéristiques de la pate
de ciment aux abords des granulats, dans la zone de transition interfaciale, sont également
présentees. La deuxiéme section de ce chapitre évoque 1I’ensemble des études bibliographiques

la pathologie RSI dans le but de comprendre les mécanismes, les causes et les conséquences de



cette pathologie sur le béton. Le chapitre Il est dédié aux aspects numériques de la fissuration
du béton. Une description de la plateforme XPER, est également présentée. Un bilan et les
motivations de la thése sont ensuite synthétisés.

e La deuxiéeme partie (chapitres Ill, IV et V), concerne I’étude multi-échelles de la
caractérisation de la fissuration du béton sain, a la fois du point de vue expérimental et
numerique. Le chapitre Il est consacré a la présentation du protocole expérimental adopté pour
la caractérisation a 1’échelle locale du comportement a la rupture, sous différents modes de
chargement des échantillons de péte de ciment pure et de composite (pate de ciment/granulat).
Cette caractérisation permet la mise en place des simulations numériques des essais de flexion
trois points centrée et excentrée, présentés dans le chapitre 1V. Les différents parametres
numeériques associés aux méthodes numériques pour 1’intégration en espace et en temps des
équations physiques, ainsi que le choix des conditions aux limites, sont calibrés lors d’une étude
de convergence au maillage et aux conditions aux limites. La démarche d’estimation des
parameétres cohésifs des deux modes (I et 11) de la pate de ciment et de I’interface, mise en place
durant la thése, est également décrite dans ce chapitre. Le chapitre V est consacré a la mise en
place d’un protocole expérimental/numérique de remontée d’échelle pour le développement du
modele prédictif de comportement du béton sain a 1’échelle mésoscopique en se basant sur
I’identification des paramétres du modele numérique réalisée a 1’échelle locale, expliquée dans
le chapitre VI.

e Latroisiéme partie (chapitre V1), présente une application de toute la démarche expérimentale
multi-échelles élaborée précédemment sur les matériaux atteints de la RSI. Ce travail se décline
en plusieurs étapes en considérant toujours les deux échelles de caractérisation et d’observation.
La procédure d’accélération du déclenchement de la RSI, la méthode de caractérisation du béton
ainsi que I’ensemble des résultats expérimentaux, de caractérisation et de suivi de la pathologie
aux deux échelles, sont présentés et analysés. Les discussions portent sur les résultats des essais
mécaniques, le suivi des mesures d’expansion et les observations microstructurales au MEB-
EDS, DRX et microtomographe pour I’ensemble des échantillons atteints de la RSI.

e Enfin, un bilan des travaux de thése est réalisé, échelle par échelle, dans la conclusion générale.
Puis, les différentes difficultés rencontrées, de nature expérimentale et numérique, sont
discutées avant d’aborder plusieurs perspectives pour clturer ce travail. Les propositions

d’amélioration portent a la fois sur le plan expérimental et numérique.

Sur le plan scientifique, les principales contributions de ce travail concernent :
- Des caractérisations originales en mode mixte des propriétés quasi-fragiles des phases
locales : pate, granulat et la zone d’interface ; aussi que I’identification de modéles numériques

cohésifs-volumiques associés.



La validation de cette approche micromécanique par remontée aux échelles d’une
collection de granulats ou d’une volume élémentaire représentatif de béton, notamment par la

prédiction d’essais mécaniques plus usuels de la flexion trois points.



|. Chapitre 1 : Etat de ’art



Introduction

La Réaction Sulfatique Interne (RSI) est une pathologie endogéne initialement constatée a la fin des
années 80 sur des traverses de chemin de fer préfabriquées en Finlande [241] et [108]. En France, la
pathologie RSI a été signalée sur le pont d’Ondes, en 1997. Aprés ¢a, plusieurs cas de faiencages de
béton liés & la RSI ont été observés sur des structures massives et notamment sur des éléments de
structures immergés dans I’eau ou exposés a un taux d’humidité élevé (pieux et fondations des structures
marines) [63].

Depuis une vingtaine d’années, des nombreuses recherches ont été investiguées sur le matériau
cimentaire a différentes échelles dans le but d’identifier les causes de la pathologie et les mécanismes
réactionnels associés ainsi que de surveiller les gonflements engendrés. Dans ce contexte, I’état de I’art
sur la RSI est axé sur les différents mécanismes mis en jeu, les paramétres influencant la pathologie et
les conséquences liées a la RSI.

Tout d’abord, quelques généralités sur le béton et les différentes phases le constituant (matrice
cimentaire, granulats et auréole de transition) sont présentées dans la premiere partie de ce chapitre.
Ensuite, les mécanismes de la formation de la RSI sont décrits en détaillant les mécanismes réactionnels
(physico-chimiques, formation ettringite différée/DEF), I’endommagement et le gonflement engendré
par cette formation. Enfin, les manifestations mécaniques des désordres de la RSI sont discutées a

différentes échelles (échelle microscopique, du matériau et de 1’ouvrage).

1.1 Généralités sur le béton

Dans le domaine du génie civil, le béton est le matériau le plus utilisé dans la construction des ouvrages.
Le béton a fait I’objet de nombreuses études scientifiques afin de mieux connaitre sa microstructure et,
de comprendre son comportement sous sollicitations extrémes (mécanique, thermique, chimique,
hydrique, ...) [15][28][59][205].

I.1.1 Composition du béton

Le béton est un matériau composite multiphasique, considéré comme un matériau homogeéne a I’échelle
de la structure. Cependant, a 1’échelle mésoscopique, il devient un matériau hétérogene, poreux,
composé d’un arrangement de granulats durs, de différentes formes et dimensions, noyé dans une pate
de ciment, considérée comme une matrice homogeéne. A cette échelle mésoscopique, on peut aussi

distinguer certains vides (les pores) dans la matrice (voir Figure 1.1).
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Figure 1.1 Photographie prise au microscope numérique montrant les différents phases
constituants le béton.

Chague phase joue un role spécifique : la pate de ciment constitue un liant hydraulique qui assure
I’assemblage du matériau par des mécanismes de durcissement; les granulats renforcent
mécaniquement cet assemblage grace a leur résistance mécanique relativement plus élevée gue la pate

de ciment.

1.1.1.1 Matrice cimentaire : pate de ciment

La pate de ciment est la phase évolutive la plus complexe du béton qui représente 25 a 40% du volume
de béton [171] et joue le role de liant assurant la cohésion entre les granulats. Son comportement est de
type viscoélastique qui est une source de déformations différées observables du matériau béton (fluage,
retrait de dessiccation). Il est le siége des réactions chimiques souvent agressives pour le béton
(lixiviation, carbonatation, réaction de gonflement interne), sources de déformations différées
observables du matériau béton (fluage, retrait de dessiccation) [28].

La pate de ciment est obtenue par I’ajout d’eau au ciment anhydre (en poudre) qui produit une série de
réactions chimiques entre I’eau et les composants de ciment, regroupée sous une seule réaction appelée
réaction d’hydratation.

La quantité d’eau et le type de ciment influe sur la résistance de la pate de ciment.

e Composition de ciment

Le clinker est composé de quatre oxydes [237] dont les formules chimiques et les nomenclatures sont

mentionnées dans la Table I.1.

Oxydes Formule chimique Notation | % massique des phases
Silicate tricalcique 3Ca0, SiO, CsS 60 & 65%
Silicate bicalcique 2Ca0, SiO; C2S 20 a 25%
Aluminate tricalcique 3Ca0, Al20; C3A 8a12%
Alumino-ferrite tétracalcique 4Ca0, Al,O3, Fe;0; C.AF 8a10%

Table 1.1 Formules chimiques, nomenclatures et notations des quatre principaux composants du
clinker de ciment et leurs pourcentages respectifs.



Parmi les types de ciment, on s’intéresse au ciment Portland ou 1’on distingue cing types de ciment dont
leurs compositions sont détaillées dans la fiche technique de CIM béton [119].

Le clinker est le composant principal de ces ciments. 1l est obtenu par la cuisson d’un mélange approprié
de 80% de calcaire et 20% d’argile ; ce qui correspond au 2/3 des silicates de calcium. Ensuite, ce clinker
est broyé avec du gypse et des ajouts minéraux éventuels pour obtenir le ciment [21].

Le pourcentage de chaque oxyde dépend initialement des composants minéralogiques utilisés dans la
fabrication du clinker. Une petite quantité de gypse CaSO4, 2H,0 (< 5% du ciment) est mélangée avec
le clinker pour obtenir le ciment Portland. Ceci permet de rediriger la consommation des C3A vers la
création d’ettringite au début de la prise et de ralentir I’hydratation de C3A en évitant ainsi le phénomene
de prise rapide [21].

e L’hydratation de ciment

Le ciment anhydre réagit avec I’eau de gachage en formant ce qu’on appelle les hydrates. L’hydratation
de ciment est une réaction complexe accompagnée par un dégagement d’énergie sous forme de chaleur
(réaction exothermique). Chaque oxyde de ciment qui réagit avec 1’eau a sa propre cinétique en donnant
les produits hydratés. Au cours de cette réaction, on peut identifier quatre étapes successives (voir Figure
1.2).

Dégagameant da
chixteur
Fin da
prise
| I
I
i
'r

I,-"I
Début de /’ |
l.-"I

. Temps
“dhydratation

e, hzures jours

Figure 1.2 Courbe calorimétrique schématisée représentant le dégagement de chaleur
durant les quatre phases de 1’hydratation du ciment [48].

Les silicates de calcium hydratés (C-S-H) et la portlandite (ou hydroxyde de calcium) Ca(OH), sont
les principaux hydrates qui se forment en premier durant ’hydratation (voir Figure 1.3). Les C-S-H
constituent le composant le plus important et sa quantité formée impacte directement les propriétés

mécaniques de la pate de ciment [21]. La portlandite joue un r6le important sur la durabilité de la pate
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en maintenant le pH basique de la solution interstitielle et en influant sur les propriétés de transport et

les propriétés de résistance aux attaques chimiques (par exemple, la carbonatation) [25]. Les autres
produits sont les aluminates de calcium hydraté (3Ca0O-Al;03-3CaS04-32H,0 et 4Ca0O-Al,03-13H,0)

qui ont peu d’influence sur les propriétés mécaniques de la péate par rapport aux C-S-H et CH.

L’ettringite primaire (3Ca0O-Al,03-3CaS0s-32H,0) ou Aft se forme instantanément par la réaction

entre les ions de CsA et du gypse dissout dans I’eau. Le manque de sulfates dans la solution interstitielle

engendre la dissolution de I’ettringite et la précipitation des monosulfoaluminates de calcium hydraté

(4Ca0-Al03-13H,0) ou Afm. La Table 1.2 donne les proportions des hydrates, leurs tailles et leurs

structures.

Abondance relative

i C-S-H
o - ™ ~
porosité S fibres courtes

\
\
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0 5 3012 6 12 7 28 9u
— \ —
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Figure 1.3 Evolution de la formation des hydrates dans le ciment durant I’hydratation [151].
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50-70%

i
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CH
(Hydroxyde de calcium

ou portlandite)

25-27%

100 pm

Aft
(Trisulfoaluminate de
calcium
Hydraté)

Afm
(Monosulfoaluminate
de calcium
Hydraté)

15-20%

10-50 pm

5-10 pm

(CaO)s(A|203) (CaS0y), 12H,0

Table 1.2 Les quatre principaux hydrates d’une pate de ciment : nomenclature, pourcentage,
dimensions moyennes et clichés pris au microscope électronique a balayage [230][30].

e Rapport Eau/Ciment (E/C)

Le rapport Eau/Ciment, noté E/C, a un impact important sur la microstructure et les propriétés de la pate

de ciment. Les grains de ciment anhydre consomment I’eau de gachage durant les réactions

d’hydratation en formant les produits hydratés qui assurent la cohésion du matériau durci. Un exces

d’eau entraine la formation de pores dans la matrice cimentaire, ce qui entraine une diminution de la

résistance mécanique et une augmentation des propriétés de transport (voir Figure 1.4). Le rapport E/C

est un parameétre important dans la préparation de la pate de ciment qui peut considérablement modifier

la réponse du matériau cimentaire et qui joue un rble important sur la durabilité des structures

(déformation différée [28], réaction sulfatique [144], carbonatation [252]).
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Figure 1.4 Influences du rapport E/C sur les propriétés : (a) Mécaniques [101] ; (b) Diffusives
du béton [27].
1.1.1.2 Inclusions : les granulats

Les granulats sont la phase majoritaire du béton et représentent 60 a 80% de son volume. Leurs

caractéristiques et leurs propriétés mécaniques permettent d’accroitre celles du béton comme le module

d’Young ainsi que les résistances en traction et en compression. La qualité, la minéralogie, la forme et

la granulométrie appropriées aux granulats jouent un role important dans la détermination du

comportement mécanique [59][67][155] et thermique [59].

Origine et nature des granulats

Les granulats utilisés dans la formulation du béton proviennent des roches formées naturellement qui

different selon leur mode de formation. Trois familles de roches existent [253] :

Les roches éruptives ou magmatiques qui se forment lors de refroidissement du magma. La
profondeur des magmas influe sur sa vitesse de refroidissement. Un refroidissement rapide a la
surface conduit a la formation des roches dites plutoniques telles que les granites ; un
refroidissement lent conduit a la formation des roches dites volcaniques telles que les basaltes ;
Les roches métamorphiques (comme le quartzite) se forment par la transformation a I'état
solide des roches sédimentaires, magmatiques sous pression et a hautes températures ;

Les roches sedimentaires qui se forment a la suite de I’altération des roches métamorphiques
et éruptives. Les particules de ces roches décomposées sont transportées par I’eau ou le vent et
se déposent comme sédiment dans I’océan ou sur les faces des montagnes en formant les roches

sédimentaires.

Les granulats calcaires et siliceux sont les plus utilisés dans le béton ordinaire [119]. Quel que soit le

type de granulats utilisés, le béton présente des caractéristiques intrinseques résultant des procédés

utilisés pour obtenir les granulats. Ces différentes caractéristiques sont présentées ci-apres.
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e Géométrie des granulats

Outre leur composition chimique, les granulats sont différenciables par la forme et la taille de leurs
grains. Concernant la forme, on distingue trois classes des granulats quelles que soient la nature et

’origine des granulats :

- Les granulats alluvionnaires ou granulats roulés extraits de ballastiéres naturelles ou dragués en
riviere ou en mer ;

- Les granulats concassés de formes anguleuses, obtenus a partir de roches exploitées en carriére ;

- Les granulats recyclés qui sont obtenus soit par broyage (démolition des matériaux de construction
tels que le béton, les graviers et les pierres), soit en utilisant des sous-produits tels que les laitiers de

four et les sables de fonderie...).

L'utilisation des granulats roulés favorise 1’ouvrabilité du béton plus que les granulats concassés. En
revanche, 1’usage des granulats concassés développe une meilleure liaison avec la pate de ciment plus

que les granulats roulés [4][175].

Concernant la taille, les granulats sont classés selon les dimensions de leurs grains [160]. Les classes
des granulats sont désignées par le couple d/D avec d la dimension minimale du granulat et D la
dimension maximale du granulat. Les intervalles d/D sont appelés classes granulaires [119]. Par taille
croissante, les granulats utilisés dans la fabrication des bétons sont les fillers, les sables, les gravillons,

les graves et les ballasts [180] (voir Table 1.3).

Catégories | Classes Dimensions

Fillers 0/D D < 2 mm avec au moins 85% de
passant a 1,25 mm et 70% de
passant de 0,063 mm

Sables 0/D D<4mm

Gravillons d/D d>2mmet D <63 mm
Graves d/D d>6,3mmetD <80 mm
Ballasts d/D d>315mm et D =50 ou 63 mm

Table 1.3 Différentes classes granulaires utilisées selon la norme NF P18-545 [119].

La courbe granulométrique représente cette distribution, en pourcentage, des poids des matériaux
passant dans des tamis et passoires de dimensions normalisées [119] (voir Figure 1.5). Cette distribution

doit étre optimisée afin de réduire le volume des vides et améliorer la compacité du béton.
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Figure 1.5 Exemples de courbes granulométriques d’un sable et de deux gravillons [119].

1.1.1.3 Interphase matrice cimentaire-granulat

Cette zone couramment appelée « auréole de transition » ou ITZ pour « Interfacial Transition Zone »,
se forme pendant le processus d’hydratation du ciment. 1l s'agit d’une zone intermédiaire qui entoure les
granulats dans un mélange de béton. Cette zone se forme quand la pate de ciment et le granulat entrent

en contact.

e Généralités : microstructure et composition

L’ITZ est une zone présentant des propriétés différentes de celles de la pate de ciment et des granulats.
En effet, I’[TZ posséde généralement une résistance mécanique plus faible et une porosité plus élevée
que la pate de ciment du fait de la présence des granulats qui modifient localement la microstructure de
la péate de ciment [190]. Cette modification est a I’origine de plusieurs mécanismes qui ont lieu dans
cette zone :

- L’effet de paroi expliqué par une perturbation de 1’arrangement des particules fines de ciment en
contact avec les granulats percus comme un des obstacles de plus grande dimension et relativement
plats. Ceci conduit a un rapport E/C élevé dans cette zone et, par conséquent, a une porosité plus
élevée [216].

- L’effet du micro-ressuage ou effet de pesanteur en raison de la différence de densité des composants
du béton. Sous I'effet de la gravité, I'eau du micro-ressuage reste piégée au fond des granulats. Ce
processus entraine un gradient interfacial local du rapport E/C, ce qui donne lieu & une porosité
inhomogeéne dans cette zone. Cette porosité est particulierement visible dans la zone au-dessous des
granulats, comme en témoigne la formation de vides aprés I'évaporation d'eau [260].

- Ces deux phénomeénes combinés avec d’autres effets comme 1’effet de la « croissance unilatérale »
[29] et le « transport de la portlandite » [216] ont pour conséquence une augmentation du rapport

E/C au voisinage du granulat favorisant 1’hétérogénéité de 1’interface (voir Figure 1.6).
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Figure 1.6 Evolution de la porosité de la pate de ciment en fonction la distance par rapport
au granulat [260].

Cette perturbation de microstructure a I’interface pate de ciment-granulat se forme sur une épaisseur qui

varie entre 10 um pour les Bétons a Haute Performance (BHP) et 50 um pour les béton ordinaires (BO)

[72]. Plusieurs modeles décrivent la microstructure de cette zone : Barnes [20], Zimbelman [272] et

Monteiro [170]. Par ailleurs, il est admis que cette zone est composée généralement de deux régions

bien distinctes [20] :

- Le «film duplex » au voisinage des granulats, composé de deux sous-couches denses de particules
de ciment hydraté liées au granulat et d’épaisseur 1 um environ, qui sont en contact étroit les unes
avec les autres. La premiére sous-couche est formée de cristaux de portlandite (Ca(OH)y)
perpendiculaires a la surface des granulats et la seconde est composée de C-S-H.

- La«zone intermédiaire » plus poreuse composée d’un mélange de ciment anhydre et hydraté. Cette
région est constituée des C-S-H, des grains d’Hadley, de la portlandite et de ’ettringite qui sont
moins liés au granulat (voir Figure 1.7).
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Figure 1.7 Description schématique de la morphologie, du positionnement et de la nature
des hydrates d’une pate de ciment durcie prés d’un granulat [272].
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La microstructure fine de I’ITZ dépend de plusieurs facteurs: le rapport E/C, les granulats

(granulométrie, minéralogie, porosité, rugosité) et les adjuvants (voir Annexe VII.3).

1.1.2 Influence de I’'I'TZ sur le comportement du béton

D’un point de vue mécanique, I’ITZ est la phase la plus faible du béton et a un effet non négligeable sur
son comportement mécanique. Les granulats et la pate de ciment ont un comportement mécanique de
type élastique fragile tandis que le béton peut développer un certain endommagement apparent et exhiber
un comportement quasi-fragile [165]. Ce phénoméne confirme les conclusions de Karihaloo et al. [133].
Ils ont proposé que les microfissures formées dans les zones de transition pate-granulat soient a I'origine
du comportement non élastique avant le pic et la transition de la réponse linéaire a la réponse non linéaire

d'un béton (voir Figure 1.8).
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Figure 1.8 Comparaison des courbes contrainte-déformation pour les granulats, la pate de
ciment et le béton. Le comportement quasi-fragile du béton illustre I'importance de I'l'TZ
sur les propriétés macroscopiques du béton [216].

L’influence de I’ITZ sur le comportement du béton en termes de résistance mécanique, fissuration et
durabilité a fait I’objet de plusieurs études au cours de ces dernieres années. Des nombreuses approches
analytiques, expérimentales (mécanique, MEB, micro-indentation) et numériques ont été menées pour

répondre a cette question.

Selon Scrivener et al. [216], I'impact de I'l'TZ sur les propriétés mécaniques est considérable, entrainant
notamment une augmentation de la fragilité du béton. Ce point de vue a été confirmé par Mindess [164]
et Zheng [268], en considérant que cette zone est un point faible des bétons classiques et peut impacter
ou modifier fortement ses propriétés mécaniques. Nilsen et al. [249] ont évoqué une surévaluation des
propriétés élastiques du béton si les propriétés de I’ITZ ne sont pas prises en compte comme troisiéme

phase.

Pour estimer I’effet de I’interface sur les propriétés mécaniques du béton, Alexander et al. [10] ont

estimé que sa résistance est approximativement égale a 50% de la résistance de la pate de ciment. Husem
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[117] a montré qu’une fonction linéaire lie la résistance du béton aux résistances de la matrice
cimentaire, des granulats et de la liaison matrice cimentaire-granulat. Il a montré que la liaison matrice
cimentaire-granulat contribue trois fois plus que la matrice cimentaire a la résistance en compression du
béton (67% pour liaison contre 21% pour la matrice). Les travaux de Oztekin [193] ont démontré que la
contribution de la résistance de I’interface granulat-mortier est environ la moitié de celle du mortier.
Récemment, Honorio et al. [114] ont mis en avant I’impact de I’'ITTZ dans les propriétés viscoélastiques
du mortier et du béton. En revanche, Rangaraju [208] et Le Roy [142] n’ont pas soutenu ce point de vue,
en considérant que I’'ITZ n’impacte pas la résistance mécanique du béton. Cette contradiction des points
de vue est justifiée puisque les formulations des éprouvettes de béton (type de ciment, nature et forme

des granulats et rapport E/C) et les conditions de conservation sont différentes.

D’autres approches numériques ont été utilisées pour mieux appréhender 1’influence de I’ITZ sur le
comportement mécanique de béton [137][157]. Les modeles numériques de Maleki et al. [157] ont
confirmé I’effet de I’ITZ sur le comportement du béton a 1’échelle mésoscopique, composé de trois
phases. lls ont confirmé que I'épaisseur de I''TZ a un effet prononcé sur le comportement en traction du
béton. En effet, lorsque cette épaisseur varie de 0,05 mm (épaisseur réelle de I''TZ) a 1 mm, la résistance

a la traction est réduite d'environ 26% (voir Figure 1.9).

A 1’échelle mésoscopique, Kamali-Bernard et al. [132] ont réalisé des simulations 3D de compression
sur un bloc de béton de 33 mm de c6té. Ce béton est constitué de granulats sphériques, de diametre
10mm avec une fraction volumique de 39%, entourés d’ITZ sphériques, agglomérés dans une matrice
de mortier. La matrice de mortier et I’'TTZ ont un comportement élastoplastique endommageable alors
que les granulats ont un comportement élastique. Des résultats numériques comparables ont été obtenus

avec une simulation prenant en compte une ITZ de 50 um d’épaisseur et une simulation sans prise en

compte de I'ITZ.
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Figure 1.9 Effet de la fraction volumique de I’ITZ (VF) sur la résistance a la traction du béton
en fonction de 6 1’épaisseur de I'ITZ [157].

18



D’un point de vue hydrique, des recherches ont été menées sur I’influence de I’ITZ en lien avec la
durabilité et la perméabilité du béton. On peut noter deux points de vue différents dans la communauté

scientifique :

- Mindess et al. [163] ainsi que Wakely et al. [254] ont considéré que I’ITZ n’a pas d’impact sur la
perméabilité et les propriétés de transport du béton.

- Valenta [250] et Tognon et al. [245] ont mentionné I’effet significatif de I’'ITZ sur la perméabilité
et la durabilité du béton tout en dépendant de sa microstructure.

Le lecteur désireux d’approfondir ces propriétés de transport pourra consulter [20][39][84][266][268].
Le présent travail se concentre uniquement sur les propriétés mécaniques.

1.1.3 Propriétés des matériaux de ’ITZ

Thomas et Slate [243] ont constaté expérimentalement que la résistance a la traction de I'interface variait,
atteignant 33 a 67% de la résistance a la traction de la pate de ciment ou du mortier. Néanmoins, ces
résultats dépendent de la nature du granulat, de la forme et de la rugosité de sa surface. Les échantillons
mésoscopiques utilisés pour ces études n'ont pas permis de localiser la rupture a l'interface. Les travaux
de Rangaraju et al. [208] et Guo et al. [94] ont montré qu’un rapport d'environ un tiers a un demi est

estimé entre la résistance a la traction de I'interface mortier-granulat et celle du mortier.

Mielniczuk et al. [162] ainsi que Jebli et al. [128] ont caractérisé le comportement des composites
granulat-pate de ciment a I’aide de billes sphériques. Deux granulats, de forme sphérique, sont joints par
un pont de pate de ciment tel que décrit sur la Figure 1.11. Des essais de compression directe et de
traction sont réalisés sur ces échantillons (voir Figure 1.11(a)). Les auteurs ont constaté que la résistance
a la compression des échantillons est 5 fois plus grande que la résistance a la traction. Jebli et al. [128]
ont développé une campagne expérimentale avec des échantillons parallélépipédiques centimétriques
ou l’interface pate de ciment-granulat a été testée en traction directe et en cisaillement direct (sans
confinement). lls ont montré que la résistance de ’interface en traction et en cisaillement est de I’ordre
de 70% de celle de la pate de ciment pure. A partir des données expérimentales, ils ont mis en évidence
une relation linéaire entre la résistance en traction et en cisaillement, avec un rapport estimé a 1,5 (Figure
1.11(b)). Ce rapport a aussi été introduit dans les travaux de Nguyen [181] qui a montré que la résistance
au cisaillement est liée a la résistance en traction pour des échantillons composites de dimensions
20x20x100 mm? (voir Figure 1.10). Il a montré que la résistance au cisaillement est environ 1,5 fois plus

élevée que la résistance en traction.
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Figure 1.10 Constitution du composite « roche-pate de ciment » pour ’essai de traction
(dimensions en mm).

Récemment, Lhonneur [149] a testé des échantillons de péate de ciment et composites pate de ciment-
granulat siliceux (de dimension 1x1x3 cm?®) en flexion trois points centrée. Il a montré que les

échantillons composites sont plus résistants que les échantillons de pate de ciment pure.
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Figure 1.11 (a) Essai de traction directe sur des échantillons composites [160] et [128] ;

(b) Relation entre la résistance au cisaillement et a la traction des échantillons composites

de taille 1x1x3 cm?,
Certains travaux sont dédiés a la caractérisation des propriétés micromécaniques de I’'ITZ par la micro-
dureté sur des échantillons composites a base de ciment [55]. Trik et al. [247] ont visualisé une nette
diminution, de I’ordre de 10%, de la valeur du module d'élasticité dans la zone de 30 um par rapport au
module d'élasticité dans la zone de la matrice cimentaire. Récemment, Girboveanu et al. [88] ont réalisé
des essais de nano-indentation sur des éprouvettes composites pate de ciment-granulat de forme
parallélépipédique confectionnées avec un ciment de type CEM 1l et des granulats calcaires (voir Figure
1.12). Afin de déterminer la dureté moyenne et le module d'indentation moyen loin du granulat, plusieurs
mesures ont été effectuées dans la zone proche du granulat. La Figure 1.12 montre que I’ITZ présente

un module d’indentation plus faible que la pate de ciment, loin du granulat. Par conséquent, la rigidité
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de la pate de ciment diminue aux abords du granulat et remonte Iégérement en se rapprochant de la pate.

L’épaisseur de I’'TTZ a été estimée a 20 um, a partir de ces histogrammes.
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Figure 1.12 (a) Forme d’échantillon composite préparé pour I’essai de nano indentation ;
(b)Evolution graduelle du module d’indentation (M) et de la dureté (H) dans la zone proche
du granulat [88].

1.1.4 Conclusion

Dans cette partie, un état de 1’art sur les caractéristiques microstructurales du béton a été présenté. En
particulier, le réle de I’ITZ sur le comportement mécanique effectif du béton a été mis en évidence.
L’épaisseur de cette zone localement plus poreuse que la péate de ciment, crée un gradient des propriétés
mécaniques entre la pate de ciment et I’agrégat, avec notamment une adhérence moins importante que

celle de la pate de ciment.

Les recherches sur la liaison « pate de ciment-granulat » ont montré des divergences, notamment sur le
fait de considérer I’ITZ comme une phase avec des propriétés mécaniques différentes de celle de la pate
de ciment et du granulat ou, de négliger son impact sur le comportement physico-mécanique du béton.
Peu de travaux mettent en exergue ses caractéristiques mécaniques, telles que le module d"Young et sa

résistance.

Ainsi, pour mieux appréhender le role de I’interface dans le comportement mécanique du béton, ce
travail propose de mettre en place une campagne expérimentale d’essais mécaniques (traction,
cisaillement et flexion trois points), sur des échantillons composites, de forme parallélépipédique,
composés de pate de ciment CEMI liée a un granulat siliceux. Le protocole expérimental est détaillé
dans le chapitre Ill. Par la suite, des simulations numériques 2D seront réalisées pour modéliser le
comportement mécanique de I’interface ciment-granulat, a I’échelle de la matiére (échelle locale). Ces
simulations reposent sur les Modéles de Zones Cohésives (CZM), en considérant I’ITZ comme une
interface ou une loi d’endommagement surfacique modélise la pate de ciment et le granulat. Cette
stratégie de modélisation est abordée dans le chapitre Il aprés avoir réalisé un état de I’art sur la

pathologie RSI dans la section suivante (§1.2).
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.2 La réaction sulfatique interne

Les réactions sulfatiques se caractérisent par la précipitation importante d'ettringite dans les pores et les
fissures, ce qui entraine un gonflement local et une fissuration du matériau sous I'effet d'une déformation
différentielle. La source de sulfate permet de distinguer deux types de réactions sulfatiques : les réactions
sulfatiques externes (RSE) et les réactions sulfatiques internes (RSI). Pour ces derniéres, la source de

sulfate est une phase du matériau, telle que les granulats (RSIg) ou la pate de ciment (RSIc).

Dans cette these, on s’intéresse & la RSIc dont I’apport de sulfate est le ciment. La RSI est une pathologie
endogéne rencontrée dans le béton et mise en évidence sur des éléments de structures réelles a la fin des
années 1980 sur des pieces préfabriquées soumises a une cure thermique ; ces piéces ont subi une
dégradation ainsi qu’une diminution de leurs performances mécaniques [108]. Depuis la fin des années
1990, les recherches s’accélérent sur 1I’étude de cette pathologie afin d’en déterminer les causes, les
effets d’apparition et de mieux comprendre I’impact de cette pathologie sur le béton [5][15][41][63]
[155][158].

La RSI est donc une pathologie qui se déclenche dans les matériaux cimentaires qui subissent une
élévation de température au-dela de 65°C. A cette température, I’ettringite se déstabilise en milieu
fortement humide ou saturé. En revenant, a la température ambiante, ’ettringite se reforme en
provoquant des désordres structuraux qui se manifestent par 1’apparition d’un gonflement et de

microfissures internes.
L’origine de 1’échauffement du béton au jeune age provient :

e Soit de I’histoire thermique du béton au jeune age. Cette histoire thermique, sous certaines
conditions hydro-chimiques, peut entrainer la formation de I’ettringite dans des matériaux durcis
tels que les bétons préfabriqués traités thermiquement et les bétons coulés en place en piéces
massives [212].

e Soit d’un échauffement tardif du béton durci, provoquant I’instabilité de 1’ettringite déja formé et

induisant sa dissolution. L’ettringite se reforme au retour a la température ambiante et sous certaines

conditions [17][135][136].

Dans ce qui suit, la RSI est décrite en focalisant sur trois points fondamentaux : les mécanismes de
formation, les conséquences mécaniques sur le béton et les parametres influencant la formation de

I’ettringite différée.

.2.1 Mécanismes de formation de I’ettringite

Les conditions de formation d’ettringite dans le béton durci sont trés particulieres. Trois facteurs sont

indispensables a son apparition :

- la composition de ciment en alcalins : sulfates et aluminates,
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- latempérature élevée (> 65°C),

- la présence d’eau ou d’une humidité relative élevée (proche de 100%).

L’élévation de température au-dela d’un seuil favorise la solubilit¢ de I’ettringite. Dans ce cas,
I’ettringite perd progressivement son eau de constitution, ce qui la rend amorphe et engendre sa
dissolution ou décomposition [270]. Cette dissolution est traduite par une importante concentration en
ions sulfates (SOZ™) dans la solution interstitielle du béton qui constituerait un réservoir important d’ions
sulfates [102]. Les travaux de Wieker [257] consistaient a surveiller la concentration en ions sulfates de
la solution interstiticlle d’un matériau soumis a un échauffement thermique. lIs ont montré des
concentrations importantes en sulfates au bout de I’échauffement qui diminue avec le temps. Aprés 24
heures, cette concentration reprend une valeur normale avec moins de sulfates dans la solution
interstitielle. Cette chute en concentration de sulfates est expliquée par Divet [63]. Il a montré que la
solution interstitielle est temporairement riche en ions sulfates, et qu’apres ceux-ci seront absorbés dans
les hydrates préexistants, principalement les C-S-H, ou précipités sous forme de monosulfoaluminates.
Donc, une partie de ces ions sulfates obtenus par dissolution de I’ettringite est adsorbée au niveau des
feuillets des C-S-H avec une liaison SOZ~/C-S-H instable et susceptible de rompre au cours du temps
en fonction de 1’équilibre électro-chimique de la solution interstitielle [57][62][122][176][212][238].
Ainsi, les C-S-H peuvent libérer des sulfates dans la solution interstitielle du béton constituant ainsi une
sorte de réserve [89]. Par ailleurs, Peycelon et al. [201] ont montré que la capacité d’adsorption des C-
S-H augmente avec I’augmentation du rapport CaO/SiO. du ciment.

A température ambiante, une désorption des sulfates dans la solution interstitielle aura lieu et
engendrera, en présence d’un taux d’humidité importante, une précipitation de I’ettringite dans un milieu
confiné. La précipitation de ce cristal se produit préférentiellement dans le squelette poreux tels que les
pores, les fissures et au niveau de I’interface pate-granulat (ITZ) qui présente une plus grande porosité
[89] (voir section 1.1.1.3). Une fois cette porosité comblée, cette précipitation est susceptible de
développer des pressions de cristallisation locales élevées qui seront & l'origine d’un gonflement de la
pate de ciment et qui entrainera in fine des micro-fissuration puis des macro-fissurations dans I’ensemble
de la structure en béton. Il en résulte que ce caractéres expansif, ou non de I’ettringite, dépend
principalement de la composition chimique du ciment (teneurs en aluminates, alcalins et sulfates) et de

I’histoire thermique du matériau.

La structure cristallographie de I’ettringite, la différence entre ettringite primaire, secondaire et différée,

ainsi que les différentes théories de 1’expansion de I’ettringite peuvent étre trouvée en Annexe V1.4,

1.2.2 Parametres influencant la RSI

La réaction sulfatique interne constitue une pathologie particulierement complexe. La concomitance de
plusieurs conditions (thermiques, hydriques et chimiques) est nécessaire pour que la RSI se produise et

se développe. Nous décrivons dans cette section les principaux facteurs influencant la pathologie,
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comme identifiés par la communauté scientifique [42][77][83][118][145][155][195][238]. Ces facteurs
sont nombreux et doivent étre pris couplés et non étudiés séparément, comme le recommandent les

travaux de Brunetaud et al. [42].

1.2.2.1 Histoire thermique au jeune age

Comme mentionnée précédemment, I'histoire thermique subie par le béton en durée et intensité est un
facteur déterminant au déclenchement de la RSI. En fait, la plupart des structures qui ont été
diagnostiquées avec une réaction sulfatique interne sont des structures massives en béton ou des parties
préfabriquées. La température d’échauffement initiale est une condition nécessaire au développement
de I'ettringite tardive dans le béton. Cependant, I'hydratation du ciment est une réaction exothermique,
ce qui peut entrainer une élévation importante de la température dans le cas de parties massives de
structures en béton. En effet, le dégagement de chaleur di a la réaction d'hydratation combiné a une
géométrie complexe de la piéce pour évacuer la chaleur conduit a une augmentation de la température
au cceur. Dans le cas des éléments de béton préfabriqués, un traitement thermique est effectué afin
d'assurer une certaine résistance au matériau a un age précoce. Plusieurs études ont été menées pour
connaitre l'influence de la cure thermique sur la formation différée d’ettringite. Le traitement thermique

est caractérisé par deux parametres :

e Température de cure

Cette température représente la température maximale atteinte pendant I’histoire thermique. La
température au jeune age a été identifiée comme le facteur le plus influent sur le déclenchement de la
RSI. Des résultats expérimentaux de Hime [112] , Brunetaud [41] et Famy [75] confirment la présence
d'un seuil de température au-dessus duquel il y a risque de RSI. Ce seuil de température est conditionné
par différents parameétres, dont la composition du ciment et la formulation du béton, et aucun lien entre
ces paramétres n'a été établi a ce jour. Selon certains auteurs [82][140][186], la RSI pourrait étre
engendrée par I'nydratation d'un matériau cimentaire a des températures supérieures a 70°C. Par ailleurs,
Sahu et al. [209] ont démontré, par des examens sur des traverses de chemin de fer fissurées, que
Iettringite différée était a l'origine de ces dommages, malgré le fait que la température de traitement
subie n'ait pas dépassé 60°C. Par conséquent, les auteurs concluent que dans certaines conditions
favorables (teneur élevée en alcalins, en sulfates et en ciment CsS, degré de ciment élevé, béton avec
une teneur élevée en ciment et un faible rapport E/C), la DEF peut se produire pour des températures
inférieures & 70°C. Néanmoins, il a été démontré que cette température seuil est affectée par la durée de
la phase de chauffage [195]. Selon Fu et al. [83], Famy [77] et Lawrence [140] une élévation de la
température de cure augmente les gonflements finaux observés (quasiment le double). Fu et al. [83] ont
trouvé des expansions beaucoup plus importantes sur un mortier chauffé a 90°C (1,5%) par rapport a un
autre chauffé a 80°C (0,8%), avec une méme durée de cure de 12 heures. Ces expansions sont

représentées sur la Figure 1.13.
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Figure 1.13 Expansion d’un mortier (dimension 4x4x16 cm?) chauffé pendant 12 heures
respectivement a 80°C et 90°C [83].

e Ladurée de chauffe

Brunetaud [41], Kchakech [135] et Baghdadi [15] ont démontré qu'a un niveau de température donné,

la cinétique de gonflement ainsi que I'expansion finale augmentent avec le temps de cure thermique

jusqu'a un maximum ou I'expansion finale diminue. Selon ces auteurs, il s'agit de I'effet pessimum.

L'étude de Brunetaud [41] a montré qu'un béton peut présenter des gonflements importants (estimé a

1,2%) pour une température de 85°C sur 48 heures, alors qu'un gonflement moins important est mesurée
pour une cure de 2 heures a 80°C (estimé a 0,2%) et de 10 jours a 85°C (estimé a 0,1%). Bagdadi [15]

amontré qu’en appliquant un traitement thermique au jeune &ge de 80°C, pendant 3 jours, cela entrainait

des taux d'expansion ultimes plus élevés qu'une cure d'un jour ou de cing jours a 80°C (voir Figure 1.14).

Il a également déclaré que le temps de cure a un effet sur la cinétique de la réponse, puisque la cure d'un

jour présente un retard de gonflement par rapport aux deux autres courbes (3 et 5 jours).
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Figure 1.14 Effet de la température de cure sur les expansions pour des éprouvettes de

béton conservées a 20°C [15].



Sur la base de ces résultats, Kchakech [135] a établi une campagne globale avec des durées allant de 1
a 14 jours. La Figure 1.15 montre les résultats de I'expansion de la méme formulation de béton pour
différentes durées de cure a des températures de 71°C (a) et 81°C (b). Les données acquises révelent
gue dans les deux cas, plus le temps de chauffe est long, plus la cinétique d'expansion est rapide. Les
expansions finales obtenues montrent une influence de la durée de chauffe. Cet impact apparait pour un
temps de maintien d'environ 12 jours dans le cas d'un traitement thermique a 71°C, et pour une période
de maintien comprise entre 3 et 5 jours dans le cas d'un traitement thermique a 81°C. Ces travaux mettent

en évidence I'effet pessimum.
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Figure 1.15 Expansion des prismes 11x22 cm pour le béton R1 (béton réactif) traité a: (a) 71°C
pendant 2, 7, 12, 14 et 28 jours ; (b) 81°C pendant 1, 3, 5, 7 et 14 jours (J correspond au traitement
thermique apres le coulage) [135].

1.2.2.2 Formulation du béton

La RSI est affectée par les propriétés spécifiques du matériau. Les quantités initiales d'aluminates, de
sulfates et d'alcalins, la finesse du ciment et I'importance des ajouts de minéraux figurent parmi les
facteurs les plus importants liés au ciment. Le rapport eau/ciment, I'ajout de sable a la pate de ciment,
ainsi que la taille et la composition minéralogique des granulats sont les facteurs les plus importants
dans la formulation du béton. L’ensemble de ces facteurs fait 1’objet d’un travail de synthése
bibliographique important qui fait I’objet de I’ Annexe VII.5.

1.2.2.3 Conditions de conservation
L'apparition de l'ettringite différée et la cinétique de gonflement sont également affectées par les
conditions de conservation qui suivent le traitement thermique au jeune age. Il s’agit de la température

de conservation et de la teneur en eau ambiante.

e Température de conservation

La température de stockage a un impact significatif sur le développement de la RSI dans les matériaux
cimentaires qui ont subi un traitement thermique au jeune age. Plusieurs auteurs ont étudié I'impact de

ce parametre sur I’expansion et sont parvenus a deux points de vue différents.
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Un groupe a établi que le développement de la RSI est « plus favorisé » en stockant les échantillons
dans une eau a 20-23°C que dans une eau a 38°C [15][76][194] . En fait, Bagdadi [15] a conservé ses
éprouvettes échauffées au jeune age avec une gamme de deux températures de conservation (20°C et
38°C). L'expansion observée sur les échantillons échauffés a 85°C pendant 1 jour est plus importante
pour la température de conservation 38°C que de 20°C. Le comportement des éprouvettes change
également pour un échauffement au jeune age de 80°C pendant trois jours. L'éprouvette exposée a une
température de 38°C présente alors une expansion de 1,65% moindre que celle de I'éprouvette maintenue

a 20°C qui est égale a 2%.

Le deuxiéme groupe a soutenu 1’idée que la conservation dans une eau a 40°C aurait tendance a accélérer
le déclenchement de la pathologie sans modifier pas les taux d'expansion finaux [145][200]. Les travaux
de Leklou et al. [145] ont ainsi montré que 1’expansion des éprouvettes, échauffées a 80°C pendant trois
jours et conservées a 40°C, commence aprés 100 jours de conservation alors que celles a 20°C
commencent aprés 200 jours (voir Figure 1.16) ; I’expansion finale atteignant 2% dans les deux cas. En
revanche, sur ces mémes travaux, ils ont également montré que pour une température de cure de 60°C,

aucune expansion n'a été observée.
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Figure 1.16 Expansions longitudinales des mortiers ayant subi une cure humide a différentes
températures 20, 40 et 60°C [145].

e [Effet de ’humidité / teneur en eau

L'eau est considérée comme un parameétre essentiel dans le processus de formation de I'ettringite. L'eau
est I'un des réactifs qui alimente la réaction de formation d'ettringite puisqu'il faut 32 moles d'eau pour
générer 1 mole d'ettringite. Ensuite, elle permet aux espéces ioniques de se déplacer vers les sites de
cristallisation de I'ettringite tout en s'engageant dans la lixiviation alcaline, ce qui affecte I'équilibre
thermodynamique de I'ettringite. De plus, I'exposition du béton a toute source d'eau influence la vitesse
et I’amplitude de gonflement due a la DEF. Des nombreuses recherches ont investigué la détermination

de la teneur en eau ou I’humidité relative seuil en dessous de laquelle le gonflement est évité.
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Les travaux d’Heinz et Ludwig [108] ont montré qu’aucune expansion n’était observée en-dessous de
90 % HR pour des éprouvettes de béton (cylindre 11x22 cm). Graf [91] a étudié I'effet de I'humidité
relative sur le développement de la RSI en conservant des mortiers chauffés a 90°C pendant 10 heures
dans des milieux régulés par des solutions salines assurant des taux d’humidité variant de 75% a 100%.
Il a constaté que l'exposition a partir de 92% d’humidité relative permet le développement de la
pathologie sur des éprouvettes de mortier (expansion de 0,9% a 700 jours et a 92% HR). Par contre,
aucune expansion n'est observée dans les mortiers stockés a 90% HR et moins, comme le suggére la
Figure 1.17. Sur cette figure, on constate aussi un gonflement maximal du méme ordre de grandeur entre
90% et 100% HR, mais avec une cinétique différente (temps de latence plus long avec 92% que 100%).
Par ailleurs, les échantillons immergés dans 1’eau ont développé des expansions (0,3%) moindre que

ceux conservés dans un environnement humide avec des humidités supérieures a 92%.
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Figure 1.17 Variation des expansions RSI selon le degré d’humidité sur des
échantillons de mortiers parallélépipédiques (25x25x285 mm?) [91].

Les résultats présentés sur des éprouvettes de béton par Al Shamaa et al. [8] ne sont pas en accord avec
ceux obtenus sur le mortier par Graf [91]. En effet, une absence de gonflement significatif dans les
bétons stockés en dessous de 98% d’humidité relative est identifiée. Ceci est d0 a un manque significatif
d'approvisionnement en eau externe. L'eau étant un agent essentiel, le potentiel de formation d'ettringite
pourrait avoir été épuisé et I'expansion non déclenchée. De plus, le réseau de porosité non saturé ralenti
les phénomeénes de diffusion et la lixiviation des alcalins considérablement et donc le pH interne du
béton élevé. Dans ces conditions, la libération de sulfates adsorbés sur les C—S—H est considérablement
ralentie ; les sulfates sont moins mobiles et la vitesse d'expansion est ainsi ralentie. Cette différence dans

les résultats pourrait principalement étre due a un effet d’échelle : les dimensions des échantillons dans
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I'étude de Graf [91] étaient beaucoup plus petites (parallélépipedes 25x25x285 mm?) que celles des
¢chantillons d’Al Shamaa (cylindres 11x22 cm). Cela conduit & une lixiviation plus rapide des alcalins,
et donc a un gonflement plus rapide et plus important. Cet effet d’échelle a clairement été mis en

évidence dans les travaux de Jabbour sur des éprouvettes de béton [123].

D’autre part, dans 1’étude d’Al Shamaa et al. [8], les échantillons immergés dans I'eau et stockés a 100%
HR ont présenté une expansion tres rapide (voir Figure 1.18). Pour ceux stockés a 98% HR, I'expansion
s’est produite apreés une longue période (600 jours). En dessous de 98% HR, aucune expansion
significative n'a été observée. Cet effet est di a la combinaison de la disponibilité de l'eau et de la

lixiviation des alcalins hors de la solution de pores du béton.
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Figure 1.18 Expansions d’un béton conservé a différents degrés d’humidité. Im correspond
aux éprouvettes immergées définitivement dans I’eau, HR100, HR98, HR96, HR94 sont
respectivement conservées a 100%, 98%, 96% et 94% d’HR, HR91-Im pour les éprouvettes
conservées a 91% d’HR puis immergées dans 1’eau a partir de 1’age de 334 jours. Im-sc
sont les éprouvettes immergées dans 1’eau puis conservées sous scellement a 100% d’HR a
partir de I’age de 90 jours [8].

1.2.2.4 Conclusion sur les facteurs influencant la RSI
Pour conclure sur les facteurs influengant la pathologie RSI, la Table 1.4 résume I’effet de chaque

parametre sur I’apparition, sur la cinétique de la RSI et sur ’amplitude de 1’expansion.

29



Effet sur la RSI

Rapport E/C,

porosité

Une diminution du rapport eau/ciment contribue a une diminution
de la porosité et entraine une augmentation de ’amplitude de
gonflement.

Parameétres

matériaux

Teneur en alcalins

et/ou sulfates

Une élévation de la teneur en alcalins et en sulfates augmente la
cinétique de la pathologie et I’expansion maximale atteinte.

Granulats

- L’expansion augmente avec la fraction volumique des
granulats.

- L’expansion augmente avec la taille des granulats.

- L’expansion du béton avec des granulats siliceux est plus
importante qu’avec des granulats calcaires.

chauffe

Température de cure et la durée de

Plus la durée de cure est longue, plus les expansions sont
importantes a température fixée. A partir d’une certaine durée de
cure, le phénomene s’inverse (effet pessimum).

Humidité relative (HR)

L’absence d’eau ou d’une certaine humidité (90%) diminue voire
arréte la RSI. Seuil influent : 98-100% HR.

Conditions de

conservation

Température de

conservation

Une température élevée (30°C < T°C < 40°C) accélere la cinétique
d’expansion liée a la RSI en conservant la méme expansion finale.

Teneur
(HR)

en eau

Seuil influent : 98-100% HR.

Table 1.4 Synthése des facteurs influengant la RSI.

1.2.3 Conséquences de la RSI sur les proprietés de béton

La RSI se caractérise par la formation d’ettringite différée. Ce développement d'ettringite dans des zones

confinées est susceptible d'engendrer des pressions locales élevées ainsi qu'un gonflement additionnel

avec des fissurations dans la matrice cimentaire, entrainant une perte sévére des caractéristiques

mécaniques du béton qui se manifeste a différentes échelles. Dans cette partie, nous détaillons chacune

de ces conséquences en considérant différentes échelles d’observation.

1.2.3.1 Expansion et fissuration

e Echelle macroscopique

La formation différée d’ettringite se caractérise par un gonflement et se manifeste par le développement

d’un réseau de fissures multi-directionnelles a cceur observées sur les surfaces des ouvrages. La
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déformation augmentant au cours du temps, 1I’ouverture des fissures peut atteindre quelques dixieémes
de millimetre a quelques millimétres, en quelques années. Ces dommages ne sont visibles qu’au bout de
plusieurs années et il faut généralement entre 5 et 10 ans. Un exemple de fissures induites par la RSI sur

structure massive (pile de pont) est présenté sur la Figure 1.19.

|y

(b)

Figure 1.19 (a) Pile 6 du pont de Bellevue présentant un réseau de fissures dans la zone de
marnage ; (b) Zone de fissuration d’une pile du Chevétre sur pile Pont d’ondes [89].

Les travaux de thése de Jabbour [123] sur des blocs en béton de dimensions 2,4x1x1,4 m2 atteints de la
RSI ont mis en évidence ces désordres qui se manifestent a 1’échelle de la structure. La Figure 1.20(a)
montre 1’évolution en forme de sigmoide des déformations mesurées en différentes positions de la
maquette en béton (expansions mesurées entre 0,13% et 0,22%). La Figure 1.20(b) montre que les

fissures traversent tous les plans avec un endommagement qui affecte la maquette dans toute sa surface.
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Figure 1.20 (a) Evolution des déformations mesurées en différentes positions d’un bloc en
béton armé de dimension 2,4x1x1,4 m3 (x, y, z) atteint de la RSl ; (b) Visualisation du réseau
de fissures de la maquette de béton RSI & 645 jours [123].

A Iéchelle légérement inférieure mais caractéristique d’un VER (Volume Elémentaire Représentatif),
le suivi de I’expansion d’éprouvettes cylindriques (11x22 cm) en fonction de la dégradation et donc de

la durée de conservation dans 1’eau déminéralisée a fait ’objet de nombreuses études [5][15][41]
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[128][134][155][158]. La majorité des auteurs ont observé des courbes d’expansion sur les éprouvettes
atteintes de la RSI en forme de sigmoide. En revanche, des différences sur la période latente, le point
d’inflexion et I’amplitude d’expansion ont été observées ; ce qui est expliqué par des formulations de

béton et des conditionnements différents. Brunetaud [41] a ainsi identifié trois types de béton :

- Les bétons sans croissance considérable. A 700 jours, cela se traduit par des expansions
extrémement faibles, expansion inférieures & 0,04%. L'analyse au MEB de leur microstructure
révéle qu'il n'y a pas de forme d'ettringite au niveau des contacts pate/granulat.

- Les bétons a gonflement progressif et a propriétés linéaires. Ces bétons gonflent de fagon
importante, c'est-a-dire plus de 0,04%, mais le taux moyen de gonflement reste modére.

- Les bétons gonflants lorsque les expansions dépassent 0,4% avec une forme sigmoide. La
courbe de gonflement de ces bétons est principalement définie par I’expansion maximale et la
date du point d'inflexion. Dans ce cas, des fissurations surfaciques apparaissent sur les

éprouvettes (voir Figure 1.21).

(b)

Figure 1.21 Eprouvettes cylindriques de béton (diam. : 11 cm, long. : 22 cm) : (a) béton
sain ; (b) béton atteint de RSI [158].

e Echelle mésoscopigue

A cette échelle, les échantillons considérés sont & base de mortier. Des nombreux travaux dans la
littérature ont étudié cette pathologie avec des éprouvettes parallélépipédiques avec comme dimensions
4x4x16cm3 [40][71][145]. Par exemple, Bouzabata et al. [40] ont considéré des prismes de mortier
atteints de la RSI, avec un rapport E/C du mortier de 0,55 et un rapport sable/ciment de 3. Dans le but
d’accélérer le déclenchement de la RSI, 3,1% de Na,SO4 sont ajoutés a I'eau déminéralisée du mélange.
Les auteurs ont montré que 1’expansion causée par la formation différée d’ettringite est isotrope. Ainsi,
cette expansion, visible sur Figure 1.22(a), a une évolution similaire aux VERs mais avec une durée
latente plus courte en commengant & augmenter a partir de 80 jours. Dans les travaux d’Escadeillas et
al. [72], des bandes d'ettringites différées peuvent étre observées en grande partie sur les interfaces de
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la pate et du granulat et dans la pate. La largeur de l'ettringite est localement significative. Les
fissurations dans le sens radial aux granulats apparaissent dans la pate de ciment a des niveaux élevés
d’expansion, comme le montre la Figure 1.22(b).
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Figure 1.22 (a) Expansions longitudinales et transversales des éprouvettes de mortier
4x4x16cm3 [40] ; (b) SEI (Solid Electrolyte Interphase) sur section polie de mortiers :
ettringite retardée a l'interface pate-granulat (800 jours, agrandissement x400) [72].

e Echelle microscopique

A cette échelle, les expansions sont difficiles & mesurer directement [129]. La formation différée
d’ettringite est diagnostiquée d’une maniére différente. Selon les observations au Microscope
Electronique a Balayage (MEB) effectuées par [147][155], la RSI se traduit essentiellement par deux
types de formation de I’ettringite qualifiée a cette échelle :

- dettringite mal cristallisée. Elle précipite sous forme massive dans de petites cavités causées
par la réaction des grains de ciment au cours des premieres phases d'hydratation (voir Figure
1.23(a)).

- d'ettringite secondaire formée tardivement. Elle apparait soit sous forme de veines résultant de
la recristallisation dans les fissures, soit sous forme de dépdts remplissant plus ou moins I’'1TZ
entourant les granulats en raison de I'expansion uniforme de la pate de ciment (voir Figure
1.23(b)). La recristallisation de I’ettringite au niveau des fissures se fait par un aspect trés distinct

ou les cristaux apparaissent organisés parallelement les uns aux autres, dans le sens
perpendiculaire aux lévres des fissures.

Néanmoins, de nombreux désaccords persistent sur I'implication de I'ettringite observée aux interfaces

pate-granulat dans les processus d'expansion.
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Figure 1.23 (a) Pore rempli d’ettringite expansive, MEB, section polie, LV, LSEI, x650
(Division Transfert LMDC, 2009) ; (b) Veine d'ettringite comprimée a l'interface granulat
et pate de ciment [155].

1.2.3.2 Perte des propriétés mécaniques

Comme dit précédemment, 1’'une des conséquences de la RSI est la fissuration des matériaux
cimentaires. L'apparition de fissures est un signe certain de la dégradation des propriétés mécaniques du
matériau. Cependant, plusieurs auteurs ont cherché a établir une corrélation entre 1’expansion ou le taux

de dégradation et les propriétés mécaniques (module d’élasticité, résistance a la compression).

Pavoine [194] a mis en évidence une diminution de 75% de la résistance du béton a la compression entre
28 jours et aprés une expansion de 1,6%. En raison du caractére non destructif de ces essais, la
dégradation des éprouvettes pathologiques est le plus souvent examinée par I'évolution de leur module
d'élasticité dynamique [42][195][267]. Les événements d'expansion de plus de 0,1 % sont couramment

liées a une chute progressive du module dynamique (voir Figure 1.24).

Les études de Bouzabata et al. [40] et Giannini et al. [86] ont montré le lien entre 1’expansion et le
module d’¢élasticité. Comme on peut le voir sur la Figure 1.25, lorsque 1’expansion augmente, la
résistance des éprouvettes cylindriques de béton (10x20 cm) diminue a cause de la fissuration induite
par I'expansion. Giannini et al. [86] ont montré aussi que le mélange, qui possede une expansion plus
importante (mélange 1), présente une baisse du module d’élasticité plus grande. Les modules d’élasticité
des échantillons diminuent jusqu'a 75% pour le mélange 1 et 59% pour le mélange 2, par rapport aux
valeurs de référence (expansion nulle). Ces résultats sont présentés dans la Figure 1.25(a).
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Figure 1.24 Evolutions du module dynamique de bétons atteints de RSI présentant des
cinétiques d’expansion différentes [195].

La résistance a la compression a été mesurée par Bouzabata et al. [40] sur des éprouvettes cubiques de
mortier (4x4x4 cm?®) a des échéances choisies en fonction des expansions mesurées sur les éprouvettes.
La Figure 1.25(b) présente les mesures des résistances a la compression. La diminution maximale
d’environ 40% a été atteinte pour une expansion d'environ 0,7%. Pour les expansions supérieures a

0,7%, la réduction de la résistance a la compression semble stable.
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Figure 1.25 (a) Evolution du module d’élasticité en fonction du gonflement des éprouvettes
cylindriques de béton 10x20 cm [86] ; (b) Résistances en compression en fonction de
I’expansion des éprouvettes cubiques de mortier 4x4x4 cm? [40].

Effectuée par Jebli et al. [129], la caractérisation en compression des éprouvettes cylindriques de béton
(11x22 cm) a montré la méme tendance, a savoir une baisse progressive de la résistance. Cette baisse
est de I’ordre de 30% apres 400 jours de conservation (voir Figure 1.26(a)). Elle correspond a une
expansion maximale de 1,8% attribuable a la DEF.
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Figure 1.26 (a) Résistances en compression en fonction du temps de conservation des
éprouvettes cylindriques de béton 11x22 cm [129] ; (b) Evolutions des modules dynamiques
du béton en fonction du taux de I’humidité relative (HR), Im pour immergé dans 1’eau et
Im-sc pour immergé dans I’eau puis conservé sous scellement a 100% HR [5].

Al Shamaa [5] et Yammine et al. [263] ont montré une augmentation progressive de la résistance lors
du ralentissement de I’expansion, qui est expliquée, selon eux, par la formation de I’ettringite qui aurait
un effet cicatrisant sur les fissures (voir Figure 1.26 et Figure 1.27). En effet, le module commence a

chuter lorsque I’expansion s’accélére et subit une nouvelle augmentation lorsque 1’expansion ralentit
[51[263].

—&— Ref-SS —@—Qpr-S§ —&— Prs-SS —&— Ref-S§ —@—Qpr-SS —&— Prs-SS
—O— Ref —v--Qpr —&—Prs —{O— Ref —v-=Qpr —&— Prs
60 8
= 55 &
¥ =
Z 50 = 2
=
$ 45 E 6l
= (=]
g 40 o
> b
g 25 @
E = 3k
S 20 Z
o
15 e
0 90 180 270 360 0 90 180 270 360
Age (days) Age (days)
(a) (b)

Figure 1.27 Evolution de la résistance (a) en compression et (b) en traction du mortier
en fonction de temps (Ref, Qpr et Prs désignent le type du sable, SS I’ajout de sulfate
de sodium) [263].
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Malgré le fait que plusieurs théories aient été proposées, les résultats des études expérimentales sur
I'évolution des propriétés mécaniques des matériaux cimentaires affectés par la RSI restent difficilement
exploitables en raison des différences des protocoles d'essais (formulations béton/mortier, tailles et
formes d’éprouvettes, cycle hydrothermique au jeune age, condition de conservation) et, surtout, des

interactions entre phénomenes.

1.3 Conclusion et motivations de la thése

1.3.1 Conclusion

Dans la premiére partie de ce chapitre, une synthése bibliographique de I'état actuel des connaissances
est effectuée sur les composants du béton, et plus précisément, sur I'interphase entourant les granulats,
sa microstructure, sa porosité et l'impact du type de granulats et des ajouts minéraux sur sa
microstructure. Les processus de formation des zones d'interphase ont fait I'objet de recherches
approfondies dans la communauté scientifique. Elles combinent des caractéristiques physiques (effet de
paroi, effet de micro-saignement, croissance unilatérale) et chimiques (transport d'hydrates). Dans la
littérature, cette zone est trés poreuse et son épaisseur est déterminée par divers facteurs, notamment la
composition de ciment, la nature minéralogique des granulats et leur caractéristiques physiques
(rugosité, dimension, porosité), etc. L'épaisseur de l'interphase dans un « béton conventionnel » varie de
20 a 100 pum. Les recherches sur la liaison pate de ciment-granulat ont révélé que cette liaison peut
influencer de maniere significative le comportement mécanique du béton. La zone d’interphase est
donc une zone qu'il convient de décrire afin de mieux comprendre son role dans le but d’améliorer
la résistance du béton. Cependant, sa microstructure differe de celle de la pate, avec une porosité plus
élevée et, par la suite, une zone active pour le transport des espéces chimiques en devenant un site
privilégié aux attaques chimiques ; ce qui a pour conséquence d’affaiblir sa résistance mécanique. L une

de ces attaques est une réaction de gonflement interne, la réaction sulfatique interne.

Dans la seconde partie, une étude bibliographique a été réalisée sur la pathologie RSI. Elaborées au
cours de ces vingt derniéres années, les principales connaissances sur la formation différée de I'ettringite
(AFt) sont rappelées. La formation tardive de I’ettringite a la suite de la réaction sulfatique interne RSI
se déclenche dans les matériaux cimentaires par suite de la dissolution des sulfates lors d’un
échauffement du matériau (aux alentours des 65°C). La température déstabilise 1’ettringite qui va se
précipiter & température ambiante sous forme de DEF dans les espaces vides du matériau, qui sont

préférentiellement les pores, les fissures et 1’interface pate-granulat.

Reconnus par I’ensemble de la communauté scientifique, plusieurs facteurs sont liés & la formation
différée d’ettringite. Ils ont fait I’objet d’une étude approfondie dans ce rapport (cf. Annexe VII1.5) en
révélant des combinaisons « interconnectées » sur la cinétique de la pathologie, sur la formation plus ou
moins rapide de la DEF et sur un gonflement maximal plus ou moins important. Ces familles de facteurs

sont au nombre de trois (voir Table 1.4) :
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e [’histoire thermique au jeune age,
e la composition du béton (ciment/mortier, nature/taille des granulats, rapport E/C, ajouts
minéraux),

¢ les conditions de conservation (température et humidité).

Les conséquences de la RSI sur les propriétés du béton sont nombreuses : la formation d’ettringite
différée provogue des pressions internes, causant par la suite des expansions pouvant a termes
endommager le matériau et conduire a une fissuration plus ou moins dense du matériau, provoquant

ainsi la dégradation des propriétés mécaniques et la perte d’étanchéité.

Il est important de souligner que toutes les recherches présentées dans ce chapitre mettent en évidence
des observations obtenues principalement aux grandes échelles (échelles de la structure, macroscopique
et mésoscopique). Ainsi, la majorité de ces recherches cible I'effet de I''TZ sur le comportement
mécanique et la durabilité du béton.

Les observations microscopiques effectuées sur des matériaux atteints par la RSI présentent toutefois de
nombreuses similitudes : de D’ettringite est anormalement présente en grande quantité avec un facies
d’aiguilles massives et un caractéere expansif. Elle est souvent localisée aux interfaces pate-granulats et
dans les pores. Pourtant, I'influence de I'interphase sur le comportement mécanique du béton
pathologique n’a recu que peu d'attention de la communauté scientifique au cours de la derniere

décennie.

1.3.2 Motivations de la these

On utilise ici une approche mécaniste pour comprendre les mécanismes élémentaires entrant en jeu a
I’échelle locale du matériau « sain » (interface, matrice cimentaire) puis du matériau dégradé par la RSI.
Cette approche permet d’étudier les interactions entre les différents composants d'un systéme, de
mesurer les propriétés physiques et chimiques des matériaux impliqués, et d’utiliser des modeles
numeériques pour décrire et prédire le comportement du systéme. Dans notre cas, ici, il s’agit de prédire

la fissuration du béton, matériau hétérogene.

Comme déja évoqué en introduction générale, les objectifs de cette thése reposent sur la compréhension
expérimentale des mécanismes et des conséquences de la RSI a I’échelle locale afin de mettre en place
un outil numérique de prédiction du comportement mécanique du béton sain puis pathogene. Cet outil
numérique repose sur I’utilisation conjuguée des modeles de zones cohésives et des éléments finis ; il
sera introduit dans le chapitre suivant. Une fois cet outil mis en place, une démarche multi-échelles,
allant de 1’échelle millimétrique de I’interface pate de ciment-granulat (échelle dite locale) a I’échelle
centimétrique d’une éprouvette cylindrique en béton (échelle dite mésoscopique) sera appliquée afin de

prédire le comportement mécanique du béton sain puis atteint de la RSI.
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A partir de 2012, le laboratoire commun (MIST) s’est intéressé a I’étude des mécanismes de
vieillissement des bétons « par changement d’échelles » a partir d’observations a 1’échelle locale.
Plusieurs travaux de theses et de post-doctorats ont contribué au développement soit d'outils numériques,
soit de protocoles expérimentaux pour favoriser la caractérisation du comportement multi-physique du
béton (sain ou pathologique) a I'échelle de I'interface et a I'échelle mésoscopique [35][60][68][88][148]
[211]]229]. En se basant sur ces avancées des modeles numériques et des approches expérimentales
mises a disposition au LMGC, I’enjeu de cette these est d’établir un lien direct entre
expérimentations et simulations numérigues dans un contexte multi-échelles de la fissuration des
bétons sains puis atteints de la RSI.
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II. Chapitre 2. mécanisme de
fissurations du  béton:

aspects numeriques
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11.1 Introduction

Dans ce chapitre, quelques considérations sur la phénomeénologie de la fissuration du béton sont
abordées. Des approches numériques de modélisation de la propagation des fissures dans les
materiaux cimentaires sont également présentées. Chacune d'entre elles est confrontée a ses

problémes et limitations.

Dans une deuxiéme partie, I’approche cohésive volumique est présentée en lien avec la mécanique
de la rupture, avec ses avantages et ses limitations. La loi cohésive utilisée permet de prendre en

compte des modes de chargement complexes (modes mixtes).

11.2 Phénoménologie de fissuration dans le béton

En mécanique de la rupture, les matériaux cimentaires sont considérés comme quasi-fragiles présentant
a proximité du point de rupture, une réponse non linéaire qui se poursuit, apres le point de rupture, par

un adoucissement de la déformation (Figure 11.1(b)).

Une microfissuration qui précede la propagation de macrofissures est associée a ces matériaux quasi-

fragiles au travers d’une Zone de Processus de Fracture (ou Fracture Process Zone FPZ).

a
a
Trnox c)
Frnax /:‘
a)]
d)
. a}_‘| .
£ o
(a) (b)

Figure I1.1 Courbes contrainte-déformation des matériaux : (a) fragile et (b) quasi fragile [71].

Le mécanisme de fissuration dans le béton est complexe & prédire a cause, d’une part, de I’hétérogénéité
du matériau et, d’autre part, de la superposition des modes de propagation de fissure (mode | ouverture,
mode Il glissement plan, mode Il glissement anti plan). Le béton est considéré comme un matériau
quasi-fragile a forte hétérogénéité dont les microstructures complexes s'étendent sur plusieurs échelles

(voir Figure 11.2).
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Figure 11.2 Représentation de I’hétérogénéité dans le béton a différentes échelles [95].

Il est établi que I’ajout des granulats (sable et gravier) a la pate de ciment hydratée a un impact primordial
sur le comportement mécanique et sur la rupture du béton [185].

Chacune des phases composant le béton a un comportement mécanique différent. Des résultats
expérimentaux [228][239] révélent que les zones privilégiées pour la propagation de fissures sont, en
premier, les interfaces entre les granulats et la matrice cimentaire et, en second, la pate de ciment ou le

mortier (voir Figure 11.3).

Figure 11.3 Scan 2D pris par tomoraphie d’ue poutre de béton apres un essai de flexion
trois points [228].

L'observation directe de la fissure est difficile en raison de la petite échelle a laquelle les événements
micro-structurels interagissent avec le processus de fissuration. Différentes techniques ont été utilisées
pour étudier expérimentalement ce mécanisme dans le béton a I'échelle du laboratoire, comme la
microscopie électronique a balayage (MEB) [100][178], la photographie a grande vitesse [31],
I'interférométrie laser [124], I'émission acoustique [49], les essais in-situ dans les tomographes aux
rayons X [239] et la technique de corrélation d'images numériques (CIN) [9][239]. Cependant,
I’hétérogénéité des échantillons testés souléve une question liée a la variabilité des réponses mécaniques

et des mécanismes de fissuration [50].
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La difficulté, la répétabilité et le colt élevé des expériences conventionnelles en laboratoire pour éviter
toute source de variabilité suggérent I’utilisation conjointe de la modélisation numérique pour une bonne
compréehension des mécanismes de fissuration s’il sont basés sur des modeles réalistes. Ainsi, les
modeles récents de fissuration fiables et robustes motivent le développement d'une approche de
modélisation multi-échelle pour étudier la relation entre la fissuration a grande échelle et la variation de
la microstructure. Dans ce contexte, de nombreux modéles ont été développés pour décrire les

mécanismes de fissuration dans le béton.

Les approches basées sur la théorie conventionnelle de Griffith [93] ont été efficaces pour développer
des critéres de croissance des fissures dans des configurations simples et ont montré leurs capacités
prédictives pour s’affranchir des essais expérimentaux aux résultats trop variables. Cependant, la limite
de ces méthodes est de ne pas pouvoir décrire de maniére adéquate I'initiation des fissures et/ou les
mécanismes de propagation plus complexes, tels que la bifurcation et la ramification [93].

Les Méthodes de remaillage de front de fissure proposent une description précise des fissures et un
suivi direct du front de fissure a l'aide de la théorie classique de la rupture fragile mais nécessitent des
algorithmes de remaillage [120], difficilement réalisables pour des morphologies 3D complexes ou des

fronts de fissures multiples.

Les Méthode des Eléments Finis étendus (eXtended Finite Element Method XFEM) nécessite une
discrétisation aux éléments finis en enrichissant le champ de déplacement par des degrés de liberté
nodaux supplémentaires, qui portent des fonctions discontinues locales, capables de décrire les fissures
a l'intérieur des éléments. Cet enrichissement pose des difficultés pour la nucléation et la ramification

des fissures, et s’avére volumineux pour les fronts de fissures multiples [166].

La Méthode de Thick Level-Set (TLS) s’appuie sur une fonction de niveau utilisée pour séparer la
zone non endommagée de la zone endommageée, et ou la fissure est une conséquence du mouvement du
front d'endommagement, permettant l'initiation de la fissure [167]. Les méthodes de mise en ceuvre

numeérique associée peuvent s’avérer treés techniques.

La Méthode de champs de phase (Phase Fiels Method PFM) est introduite dans les travaux de
Francfort et Marigo [81]. Les difficultés rencontrées dans le cadre classique de la rupture peuvent étre
surmontées par un cadre de minimisation de I'énergie basée sur la méthode variationnelle pour la rupture
fragile. Un ingrédient important de la méthode repose sur une description régularisée des discontinuités
liées au front de la fissure. La topologie de la surface de fissure nette est régularisée par une variable
auxiliaire scalaire. Cette derniére peut étre considérée comme un champ de phase qui interpole entre

I'état intact et I'état brisé du matériau.

L’approche par Modeéles de zones cohésives permet de présenter la fissuration discontinue dans les

matériaux quasi-fragiles. La rupture est caractérisée a l'aide d'un modele surfacique qui approxime le
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comportement physique de la zone de processus de fracture. Ce concept a été introduit par Barenblatt
[19] et Dugdale [66] pour traiter la singularité de la contrainte a la pointe d'une fissure. Dans ces
modeéles, toutes les non-linéarités ont lieu dans une zone cohésive en amont de la pointe de la fissure
principale, qui est associée a la zone de processus de fissure ou FPZ du matériau. Ces approches opérent
a toutes les échelles, en milieux hétérogénes, mais présentent des difficultés de mise en ceuvre
(dépendance au maillage, instabilité, ...) qui ont fait I’objet de développements dans le laboratoire de

réalisation de cette these.

Chacune de ces méthodes a été appliquée sur des modeles de béton, soit en considérant le béton comme
homogéne (échelle macroscopique), soit comme un matériau hétérogene biphasique ou triphasique
(échelle mésoscopique) avec prise en compte des propriétés mécaniques de I'ITZ [157][239]. En
conséquence, pour caractériser numériquement et expérimentalement la fissuration du béton, il faut

choisir une échelle d’étude et une approche numérique adaptée a cette échelle.

L’un des axes de travail de cette thése est dédi¢ a la modélisation de la propagation de fissure en mode
mixte dans les matériaux cimentaires, a 1’échelle locale permettant d’appréhender le comportement
mécanique de I’interface pate de ciment-granulat. Pour cela, des essais de flexion trois points sur des
échantillons de pate de ciment pure et de composites pate de ciment-granulat, de dimensions
centimétriques (1x1x3 cm®), seront réalisés expérimentalement en laboratoire et simulés numériquement
sous conditions de chargements variables. Ces essais expérimentaux et numériques permettent de
solliciter directement I’interface pate de ciment-granulat afin d’en identifier le comportement

mécanique. La partie expérimentale de cette approche sera présentée au chapitre I11.

Les équations de la loi cohésive retenue ainsi que les paramétres de ce modéle sont décrites dans la

section suivante (8. 11.3.2) aprés avoir détaillé le principe des CZM.

11.3 Modeéles de zones cohésives

11.3.1 Principe

Etabli par [19][66], le concept des modeéles de zones cohésives (CZM) analyse la séparation de surface
dans la FPZ (ou fracture process zone) pres de la pointe de la fissure (voir Figure 11.4). Par modéles
cohésifs, on sous-entend que la " process zone " peut étre caractérisée comme une interface imparfaite
sur laquelle on peut voir des discontinuités de champ de déplacement tout en transférant des forces.
Dans la littérature, plusieurs auteurs [168][177][196] ont défini des lois qui gouvernent une zone
cohésive. 1l s’agit de lois d'interaction, qui relient les vecteurs contraintes cohésives & au saut de
déplacement []. Lorsque les surfaces des lévres de fissures se séparent d’un saut de déplacement [u,],
une rupture locale est atteinte. L'aire sous la courbe traction-séparation correspond a I'énergie nécessaire

a la séparation des surfaces, notée wy,.
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Figure 11.4 Principe d’une zone cohésive.

Cette loi peut avoir diverses formes selon le type de matériaux et les modes de propagation de fissures.
Les premieres lois cohésives de Barenblatt [19] et Dugdale [66] décrivent I'évolution des contraintes
cohésives de traction on (mode Normal) en fonction du saut de déplacement normal ([uyl).
Certains ont ensuite enrichi leur modéle cohésif avec la prise en compte de la partie tangentielle
[177]. Dans un premier scenario, les auteurs ont défini deux lois cohésives indépendantes, une qui
décrit le comportement en traction au niveau des lévres de fissures et I’autre le cisaillement
[177][248]. Dans l’autre cas, les lois cohésives gouvernant 1’ouverture et le glissement sont
couplées. Par conséquent, la contrainte de rupture en traction, la contrainte de rupture en

cisaillement, I'ouverture et le glissement du point de rupture sont tous dépendants [44][221] .

Dans le cadre de ces travaux de thése, la loi cohésive identifiée prend en compte
indépendamment les deux modes de comportement de fissuration. Celle-ci est détaillée dans le
§11.3.2.2.

11.3.2 L’approche par Eléments Finis Cohésifs-Volumiques (EFCV)

L'approche Eléments Finis Cohésifs-Volumiques EFCV [168][196] est ici utilisée comme stratégie de
modélisation numérique. Cette approche consiste a diviser un maillage éléments finis en un systéme
multi-corps, ou les interfaces de deux mailles adjacentes interagissent entre elles suivant une loi
surfacique d’endommagement de type loi cohésive. Les Figure 11.5(a) et (b) illustrent cette approche
avec I’ensemble des paramétres cohésifs utilisés ol 7 est la normale a la zone cohésive et £ 1’un des

vecteurs sur le plan tangent.
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Figure I1.5 (a) Illustration schématique du principe de I’approche aux Eléments Finis
Volumiques-Cohésifs [148] ; (b) Définition des paramétres des lois cohésifs dans un repere
local « normal/tangent » en pointe de fissure [148].

Le modele cohésif utilisé correspond a la conjonction de deux ressorts endommageables qui représentent
indépendamment le comportement de la fissure en mode normal et tangentiel (Figure 11.5). Dans cette
zone, on définit un vecteur de contrainte cohésif ¢ = oy .7 (0U o est le tenseur des contraintes de
Cauchy) qui est lié par un modéle de comportement surfacique ou cohésif au saut de déplacement m
via un tenseur d'élasticité endommageable K(f). K () est un tenseur de deuxiéme ordre qui représente
I’¢tat d’endommagement surfacique lors d’une fissuration, et f est un facteur d’intensité

d’endommagement qui prend les valeurs suivantes :

- si f =1 alors I’interface est parfaite ;
- si0<p <1 alors I’interface est partiellement endommagée ;

- si =0 alors I’interface est totalement rompue.

Les vecteurs g et m sont décomposés dans le repére local (7, £) en partie normale (indice N) et tangente
(indice T).

G = oyn+ ort (11.1)
Tl = Tund? + Turl £ (11.2)

Les composantes normales et tangentielles de ces deux vecteurs sont liées entre elles par des raideurs
cohésives normale et tangente, notées respectivement Cy et Cr. Ces relations définissent les lois

cohésives qui sont schématisées dans la Figure 11.6.
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Figure 11.6 Description schématique d’une loi cohésive et définition des paramétres
cohésifs : (a) normaux (Cn, o5***, wy) ; (b) tangentiels (Cr, a7***, wy) [148].
Les contraintes cohésives maximales des lois cohésives a*** et o*** agissent comme un seuil pour le
début de I’endommagement. Les énergies cohésives (wy ; wy) correspondent aux énergies par unité de

surface consommeées par la fissure lors de la propagation.

En se basant sur cette approche, la loi cohésive retenue pour la modélisation de propagation de fissure
dans les matériaux cimentaires est détaillée dans la partie 11.3.2.2. Avant ¢a, la plateforme numérique

XPER [199] utilisée pour la simulation est brievement décrite.

11.3.2.1 Plateforme XPER
Les simulations numériques sont réalisées via la plateforme numérique XPER (eXtended cohesive zone
models and PERiodic homogenization) [196][199]. C’est un outil principalement dedié a la

multifissuration dynamique des milieux hétérogénes. Il s’appuie notamment sur :

- LMGC90 (Logiciel de Mécanique Gérant le Contact) dédié a la résolution des interactions
multi-corps via la méthode de dynamique non réguliére des contacts (Non-Smooth Contact
Dynamics, NSCD) [65] ;

- PELICANS (Plate-forme Evolutive de Llbrairies de Composants pour 1’ Analyse Numérique et
Statistique) développée a I’'TRSN est dédié a la résolution d'équations aux dérivees partielles.
Cette librairie est utilisée pour résoudre des problémes multi-physiques et la gestion des
éléments finis [202] ;

- MatLib et MFront ! sont dédiés a la gestion des lois de comportement volumiques des matériaux
[232].

L www.tfel.sourceforge.net
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XPER est parallélisé en mémoire distribuée par une méthode de décomposition de domaines.

11.3.2.2 Modele cohésif retenu

Dans le cas de la fissuration des matériaux cimentaires, la loi cohésive retenue est une loi intégrée dans
le logiciel LMGC90 [65], proposée par Pérales et al. [198], et utilisée dans les travaux de these de
Delaume [60], Salah [211], et Socié [229]. Elle permet de prendre en compte le mode normal et le mode
tangentiel de propagation de fissure, en définissant une loi cohésive pour chacun des deux modes. La
forme de ces deux lois est illustrée sur la Figure 11.7.

ay ar
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Figure 11.7 Forme des lois cohésives utilisées : contrainte cohésive en fonction du saut de
déplacement associé : (a) en traction pure, (b) en cisaillement pur [125].

Le vecteur contrainte cohésive ¢ est lié au vecteur saut de déplacement [u] par un tenseur d’élasticité

endommageable K () suivant I’équation (I1.3) :

¢ =K(B).[ul (11.3)

K (B) est un tenseur de deuxieme ordre traduisant 1’adoucissement progressif du comportement

surfacique lors d’une fissuration :

KB = B x(cyit @it + cp Mol (11.4)

[ur]?
Les parametres impliqués dans cette formule ont déja été définis au paragraphe 11.3.2. Cette loi prend

aussi en compte un frottement résiduel u a travers 1’équation suivante :

uB)=1-p"u (11.5)

ou la valeur maximale i est atteinte lorsque I’interface est totalement endommagée, n est un exposant.

L’irréversibilité du facteur d’endommagement f s’exprime par 1’équation (11.6).

48



B = min(g([ul), g ([l max)) (1.6)

oU [u];nax €St la plus grande valeur précédemment atteinte par le saut de déplacement et g une fonction

décroissante de ||[u]]| décrite par la formule (11.7):

Bo six < [u‘]
0 six > [u"]

Bo représente I’endommagement initial. Les distances [u‘] et [u"] définissent respectivement les sauts

de déplacement critique et de rupture et sont donnés par les formulations (11.8) et (11.9):

[uc] = [[2’7]] , (11.8)
ey (e
j ([[Elgfﬂu)a([{%fcﬂﬂ)z

[u'] = 2 | o [uyf] ( [un] )2+ o [ur€] ( [ut] )

wy [un®] wr [ur€]

7 [u] + @\ (11.9)

Les critéres d’initiation et de propagation d’endommagement liées aux contraintes et énergies cohésives

de deux modes purs de propagation de fissures : 5%, wy , a7+ et w.
Les deux parameétres de raideurs interfaciales Cy et Cr sont choisis selon les critéres suivants :

- lacondition [u¢] < [u"] ;
- les bornes micromécaniques de Blal [34] qui permettent de limiter la dépendance de la réponse

cohésive a la taille caractéristique du maillage.

CnLm

>y 75 (o)
E 1-R \3 (1-2v)
Cy _ l(1+3v)
¢y~ 2\1-2v

Le parametre y dépend de la topologie du maillage L,, [33], E est le module d’Young et v le coefficient

(Cn, Cr) = (11.10)

de Poisson des éléments finis du matériau @ comportement élastique linéaire isotrope.

11.4 Conclusion

La loi cohésive présentée dans ce chapitre est retenue pour modéliser la propagation de fissures dans les
matériaux cimentaires. Elle a déja fait ses preuves et a montré une certaine efficacité dans ce
domaine [60][148][211][229].

Un des objectifs de ce travail de recherche est de pouvoir calibrer les paramétres physiques cohésifs
(normal et tangent) en se basant sur des essais expérimentaux adaptés a chaque mode de rupture. Ces

essais, existants ou a mettre en ceuvre, sont réalisés a 1’échelle centimétrique (locale). Plus précisément,
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une campagne expérimentale/numérique est réalisée a cette échelle sur des matériaux cimentaires sains
(de référence - sans traitement thermique) puis appliquée sur des matériaux dégradés par la RSI

(échantillons ayant subi une cure thermique au jeune age et une conservation spécifique).

Dans un premier temps, des essais de traction et de cisaillement sont effectués sur des échantillons
parallélépipédiques et centimétriques de pate de ciment pure et de composite (pate/granulat) afin
d’estimer séparément les contraintes de deux modes de rupture (purement normale ou purement
tangentielle). Ces estimations doivent alimenter ensuite le modele numérique de propagation de fissure
en mode mixte dans la pate de ciment et I’interface, en considérant un essai de flexion trois points
(centrée puis excentrée). Le dispositif de 1’essai de flexion trois points centré est opérationnel (thése de
Lhonneur [148]). Cependant, le banc de flexion actuel n’est pas adapté pour réaliser les deux types
d’essais de flexion excentrée avec des échantillons de pate pure et des composites spécifiques. Ce
dispositif sera mis en ceuvre au cours de ces travaux de thése. La description du protocole expérimental
réalisé a cette échelle locale est présentée ci-aprés. Dans ce contexte, la partie Il du présent manuscrit
est dédiée a I’étude multi-échelle de la prise en compte de la fissuration du béton sain en mode
mixte. Cela concerne une mise en ceuvre expérimentale a 1’échelle locale du banc de flexion excentrée
et de la réalisation des échantillons, d’une calibration des paramétres du modele CZM a cette échelle,
puis d’une prédiction de la fissuration a 1’échelle supérieure en ayant a disposition une base de données
expérimentales pour réaliser une confrontation numérigue/expérimentale du comportement mécanique

et des facies de rupture du béton sain.
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I[11. Chapitre 3 : mise en place du protocole
expérimental pour caractériser le
comportement a rupture de ’interface
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I11.1 Introduction

Comme indiqué au chapitre I, I'exigence d'une analyse a I'échelle de la liaison pate/granulat est motivee
par la nécessité d'examiner la phénoménologie complexe qui émerge au niveau de l'interface et qui
affecte le comportement mécanique du béton. Pour permettre une telle étude, une méthodologie
expérimentale est établie pour évaluer les propriétés mécaniques de la liaison pate/granulat ainsi que
celles de la pate de ciment. Plusieurs méthodes expérimentales sont utilisées et adaptées a ce contexte
de recherche pour établir cette méthodologie. Il est a noter que ces différentes approches expérimentales

sont complémentaires afin de valider ou non les résultats obtenus sur les différents essais.

Ce chapitre est dédié a la description de la méthodologie expérimentale mise en ccuvre pour réaliser,
conditionner et conserver les échantillons sains a ’échelle locale. A cette échelle, pour caractériser
I’interface entre la pate de ciment et le granulat, deux types d’éprouvettes sont confectionnés : la pate
de ciment (notée pdc) et le composite pate de ciment/granulat (noté composite) dont leurs géométries
dépendent de I’essai mécanique a réaliser. Certains échantillons sont soumis a des essais de traction et
de cisaillement directs pour caractériser les modes de rupture normal et tangent de ces deux matériaux.
En parall¢le, d’autres échantillons sont testés en flexion trois points avec des conditions aux limites

variables pour caractériser le mode de rupture mixte de ces éprouvettes.

Au cours de ces derniéres années, des travaux d’identification locale ont été initiés par Jebli [126] et
Lhonneur [148] qui ont notamment proposé la forme des échantillons (dimensions et géométrie) ainsi
que le protocole expérimental adapté au déclenchement de la RSI a cette petite échelle (cycle

hygrothermique au jeune age, conservation des éprouvettes).

Giborveanu [88] et Lhonneur [148] ont élaborés les premiers protocoles des essais vis-a-vis de la forme
des échantillons (dimensions et géométries), du sens de coulage (limitation du ressuage), des modalités

de conservation (limitation du retrait de la pate de ciment) et de réalisation des essais mécaniques.

Une premiére partie explique le choix des différents matériaux (8 I11.2) et de la formulation adéquate de
la pate de ciment (8§ 111.3). Une deuxieme partie détaille la confection des deux types d’éprouvettes et le
mode opératoire de conservation (8§ 111.4) avant de réaliser les essais mécaniques. La troisieme partie
présente la conception des essais expérimentaux pour caractériser le comportement mécanique de
I’interface par des essais de traction et de cisaillement directs (8 111.5.1 et 111.5.2). Ces deux dispositifs
permettent de caractériser le comportement a la rupture en mode | et en mode Il des échantillons (pate
de ciment et composite). La derniére partie (§ 111.5.3), s’intéresse a la caractérisation de la rupture en
mode mixte. Pour cela, des essais de flexion trois points, a chargement symétrique et non symétrique,
sont réalisés sur des échantillons de pate de ciment et sur des éprouvettes contenant une interface

ciment/granulat d’orientation variable.
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111.2 Choix des matériaux et des géométries

Dans cette thése, I’intérét principal est la caractérisation du comportement mécanique du béton sain puis
dégradé par la RSI avec la prise en compte de I’interface entre la pate de ciment et le granulat. Sur la
base d’une étude bibliographique, les matériaux choisis doivent permettre de favoriser 1’accélération de
I’apparition de la RSI. Il est admis que la température atteinte par le béton au jeune age est un parameétre
décisif de sa réactivité ultérieure. De plus, parmi les paramétres relevés, la nature des granulats et la

composition chimique du ciment jouent un role déterminant.

Pour identifier le comportement & rupture du béton sain a I’échelle de I’interface pate de ciment/granulat,
plusieurs travaux expérimentaux récents ont déja été réalisés, selon un protocole expérimental innovant
[68][127][128][148][160]. La Table I1l.1 montre I’évolution de la forme des échantillons combinée aux
essais de traction directe, cisaillement direct et flexion trois points. Dans cette thése, les dimensions des
éprouvettes (1x1x3 cm?) sont conservées pour la forme parallélépipédique. Une amélioration proposée
par Giborveanu [88] sur les échantillons de pate de ciment est choisie avec la présence d’une double
pré-entaille. Ces pré-entailles permettent de mieux localiser I’initiation de la fissure lors des essais de

traction et de cisaillement.

Pour les essais de flexion trois points, toujours a 1’échelle locale, une autre configuration des éprouvettes
est choisie, aussi bien pour la pate de ciment que le composite. Pour les échantillons de pate de ciment,
la géométrie employée est celle décrite dans les travaux de Lhonneur [148], avec la présence d’une seule
pré-entaille au milieu de 1’éprouvette. En revanche, pour les échantillons composites, une nouvelle
géométrie est proposée dans cette thése en faisant varier ’orientation de 1’interface. Les choix de la
géométrie de cet échantillon sont justifiés et développés dans le paragraphe 111.5. Les Figure 111.1 et

Figure 111.2 montrent la géométrie des échantillons choisis pour chaque type d’essai.
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Mielniczuk (essais de traction et cisaillement) [162]

8.26’6-“9mm

Jebli (essais de traction et cisaillement) [126]

B Granulat

] Ciment

10 mm 10 mm

Jebli (essais de traction et cisaillement) [129]

/<< 10 mm /% H“-’""H
Pate
30 mm
Granulat
15 mm

Giborveanu et Lhonneur (essais de flexion 3 points) [88][148]

F_T_T

Composite sample ; Cement paste sample
lO mm 10 mm
’
15 mm
M
30 mm| E? 60*
15 mm 15
pre— : pr—
10 mm 10 mm

-Aggregate DCement paste

Table 111.1 Evolution de la géométrie et des dimensions des échantillons dans le cadre de 1’étude du
comportement du béton a I’échelle de I’interface.
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30 mm 30 mm

10 mm

(b)

Figure I11.1 Description des éprouvettes utilisées pour les essais de traction et de
cisaillement directs a 1’échelle de I’interface : (a) Géométrie de 1’éprouvette de pate de
ciment avec double pré-entaille centrée ; (b) Géométrie de 1I’éprouvette de composite
avec un granulat parallélépipédique (interface droite/perpendiculaire).

] R 1
. Granulat Pate de ciment

lOmm/' TR
P77 oo

10 mm

30 mm

(a)

Figure 111.2 Description des éprouvettes utilisées pour les essais de flexion trois points a
I’échelle de I’interface : (a) Géométrie de 1’éprouvette de pate de ciment pré-entaillé ; (b)
Géométrie de 1’éprouvette de composite avec un granulat de forme prismatique/oblique

(interface oblique, angle o).

111.3 Formulations

Cette partie est dediée a la présentation des différents matériaux utilisés pour la confection des
échantillons a I’échelle locale. Le choix des matériaux est identique tout au long de ces travaux de thése,
pour les différents types d’échantillons, aussi bien dans le cas d’un vieillissement normal (matériaux

sains) que dans le cas de dégradation a de la pathologie RSI.

111.3.1 Ciment
Le ciment utilisé est le CEM 1 52,5 R CE CP2 NF (cf. Annexe VII.1.1 pour consulter la fiche technique),
classe de résistance a 28 jours 67 MPa, commercialisé par la société Calcia. Il provient de la cimenterie
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de Beffes. Ce ciment est riche en alcalins, avec des teneurs en sulfates et en aluminates supposées
favorables a 1’apparition de la RSI. Sa composition chimique, présentée dans la Table 111.2 et la Table

111.3 représente un facteur favorable au développement de 1’ettringite.

Composants K20 SO3 Fe.0s Al,0s | MgO | NaO | Na;O équivalent

Teneurs (%) 1,07 3,7 2,8 54 2 0,12 0,82
Table 111.2 Composition chimique du ciment.
Eléments C:A C.,AF CsS C.S
Teneurs (%) 11 8 66 9

Table 111.3 Composition élémentaire minéralogique du Clinker.

Ce ciment est riche en sulfates avec une teneur en trioxyde de soufre SO3 égale a 3,7%. Cette teneur est
plus grande que la valeur limite (3%) nécessaire a I’apparition des expansions dans le béton ; cette valeur
limite a été constatée par Kelham [138] et Martin [158]. Pour cette formulation de ciment, le rapport
SO3/Al;O3 est égal a 0,7 correspondant a la valeur limite nécessaire a ’apparition de I’ettringite dans le
béton [58].

Parmi les parameétres chimiques essentiels pour le déclenchement de la DEF, il y a la teneur en alcalins
Na>Og. Par ailleurs, afin d’obtenir des expansions significatives dans un intervalle de temps raisonnable
et d’observer leur influence sur la DEF, les teneurs en alcalins (initialement 0,82%) et en sulfates
(initialement 3,7%) des éprouvettes confectionnées ont été rehaussées en ajoutant 1,2% de poudre de
Na,SO4a I’eau de gachage. Cet ajout a été évalué de maniére a ce que la teneur totale des alcalins dans

le ciment soit égale a 1,5%.

La pate de ciment est préparée avec un rapport E/C égal a 0,47. L’cau de gachage utilisée est une eau

déminéralisée. Un agitateur magnétique est utilisé pour dissoudre le Na,SO. dans I’eau de gichage.

111.3.2 Granulats

Compte tenu de I’influence de la nature minéralogique des granulats sur la microstructure de I’interface
et du role supposé important joué par cette derniére dans les mécanismes réactionnels [170], des
granulats siliceux sont utilisés dans cette étude. Ces granulats, essentiellement a base de quartz, sont
issus de la carriére d’Oscar Savreux. Ces granulats sont non réactifs vis-a-vis du phénoméne d’alcali-

réaction selon la norme NF-P18-590.

Pour la préparation des éprouvettes composites, la découpe des granulats siliceux, sous forme
parallélépipédique, est effectué suivant le protocole préconisé par Jebli [126] et présenté dans le

paragraphe suivant (8 111.4.1).
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111.4 Procédure de fabrication et maturation

I11.4.1  Mode opératoire de préparation des granulats

Ce paragraphe est dédié a la description du mode opératoire de préparation des granulats nécessaires
pour la préparation des échantillons composites.

e Taille des granulats

Dans ce programme expérimental, deux types de composites, de dimensions 10x10x30 mm?, sont

confectionnés :

- Un composite avec un granulat a une face oblique d’inclinaison o dont les dimensions sont
10x10xX mm?®. La longueur X dépend de l'angle de I’interface. Sa valeur est déterminée de
facon a obtenir une fraction volumique égale de pate ciment et de granulat, dans le méme
échantillon. Cette valeur vaut respectivement 22,5 mm ; 20 mm et 17,5 mm pour les angles o. de
30°, 45° et 60° (voir Figure 111.3(a)) ;

- Un composite avec un granulat droit qui est un cas particulier du granulat oblique avec un
angle droit (o égal 90°) et vérifie X = 15 mm (voir Figure 111.3(b)). Ce composite est appelé
« composite droit » ou « composite a interface droite ».

e Découpe des granulats

La préparation des granulats se fait en deux grandes phases : une découpe grossiere, puis une découpe

de précision pour atteindre les dimensions souhaitées.

La premiére phase consiste a découper des tranches, d'une épaisseur minimale de 10 mm, dans une
roche de silice a I'aide d'une scie a diamant. Cette découpe, dite grossiére, correspond aux étapes 1 et 2
illustrées sur la Figure 111.3 et est réalisée a I’aide d’un dispositif manuel ou le support de I’échantillon

est avancé manuellement vers la scie de découpe.

15 mm

P
10 mm

¥

x/ ]

a

~ 10 mm

~ /IOmnl

S

(b)

Figure 111.3 Dimensions des granulats parallélépipédiques : (a) granulat oblique ; (b) granulat
droit.

Chaque tranche est ensuite découpée en bandes d'une largeur minimale de 10 mm (étape 3 dans la Figure

111.4). Les bandes sont ensuite découpées en plusieurs parallélépipédes d'une hauteur au moins égale a
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la longueur du granulat (par exemple 15 mm pour les granulats droits). A ce stade, la roche de silice a
été réduite a une collection de cailloux ayant la géométrie d'un parallélépipede de dimensions

10x10xXmm?3. Cette premiére phase de découpage est illustrée comme étape 4sur la Figure 111.4.

e |
i

Figure 111.4 Quatre étapes progressives de la découpe de la roche de silice.

Pour ce qui est de la deuxiéme phase de découpe, les granulats sont coupés avec précision, aux
dimensions requises, & I'aide d'une trongonneuse de précision de type Struers Secotom 50 (voir Figure
I11.5(a)). Cette trongonneuse automatique comprend également une meule fixe et une table coulissante
qui avance a une vitesse préréglée de 0,5 mm/s. La vitesse de scie diamantée de découpe est réglée a
350 tours/s. Dans la premiere étape de cette découpe de précision, les granulats sont maintenus entre
deux plaques paralleles afin d’assurer la parallélisation des faces par orthogonalisation consécutive des

faces adjacentes (voir Figure I11.5(b et c)).

(©)

Figure 111.5 (a) Dispositif d’orthogonalisation des faces adjacentes et parallélisation des
faces; (b) Dispositif de dimensionnement; (c) Granulats a faces parallélisées et
dimensionnées (exemple avec les granulats droits).
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Cette étape de précision est appliquée quelle que soit I’inclinaison o des granulats. La seconde étape de
cette phase de découpe permet d’ajuster les dimensions des granulats avec une précision de 0,1 mm a
I’aide d’un autre support utilisé en présence du premier, comme le montre la Figure 111.6. Ce support
permet d’avoir des parallélépipedes propres avec des dimensions précises. Pour les granulats obliques,

un porte-échantillon spécifique sous forme de piéces prismatiques a été congu.

(b)

Piston

(@)

Figure 111.6 (a) Dispositif de porte-échantillon qui permet de réaliser 1’inclinaison des
granulats obliques. Photographie de granulats obliques aprés la découpe : (b) 30° ; (c) 60°.

111.4.2 Préparation des échantillons de péate de ciment et des composites

111.4.2.1 Réalisation des moules en silicone

La préparation et la mise en forme des échantillons de pate de ciment et de composite sont réalisées dans
des moules en silicone (voir Figure I11.7(b)). Ces moules permettent un démoulage facile, sans
endommagement des échantillons, ainsi qu’une réalisation rapide (24 heures), efficace et en quantité

importante.

Pour la confection de ces moules souples, des contre-moules en acier sont usinés. Un silicone de type
« Mold Max 14NV » est utilisé pour la réalisation des moules (voir la fiche technique en Annexe VI11.1.3
et Figure 111.7(a)). Le moule est démoulé apres 24 heures (temps de polymérisation) et devient prét a
I'emploi. Ce protocole permet de créer facilement et rapidement des moules permettant la réalisation de

plusieurs échantillons en une seule coulée.
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Pré-entailles

(@) (b)

Figure I11.7 Préparation des moules en silicone : (a) Contre-moule en acier ; (b) Moule en
silicone aprés démoulage. En haut, pour les échantillons composite et pate de ciment avec
double entailles. En bas pour les échantillons de pate de ciment avec une seule entaille.

Ces moules répondent bien au critére de répétabilité dimensionnelle et d’étanchéité a 1'air (limitation du
retrait dd au séchage de la pate de ciment). Ils permettent également une bonne « planéité » des faces et
présentent des parois non adhérentes, facilitant le démoulage. En revanche, I’inconvénient de ces moules
est que la surface de la pate de ciment a 1’air libre, lors de son hydratation dans le moule en silicone,

présente un menisque. L’ajout d’un exces de pate de ciment lors du coulage résout ce probleme.

111.4.2.2 Coulage des échantillons de pate de ciment et des composites

La préparation des échantillons de pate de ciment consiste a mélanger le ciment avec 1’eau contenant
1,2% de Na;SO4 de la masse du ciment. La quantité de ciment utilisée pour la fabrication des éprouvettes
étant petite (environ 500 cm ), le malaxage s’effectue a la main a I’aide d’une spatule, pendant une
minute jusqu’a I’obtention d’une pate homogéne. A I’aide d’une spatule en acier, ce mélange est ensuite

coulé dans les moules puis vibré manuellement.

Pour les échantillons composites, la préparation se fait en deux étapes. Le granulat, coupé et taillé, est
placé dans le moule puis la pate de ciment est versée au-dessus des granulats (voir Figure 111.8).
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Sens du coulage

Granulat % Pate de ciment
(a) (b)

Figure 111.8 (a) Schématisation du coulage des échantillons dans les moules en silicone :
sens de coulage vertical ; (b) Exemple de résultat en fin d’opération.

11 est & souligné que pour chaque coulée, deux lots d’échantillons sont confectionnés :

e Un lot de référence comprenant des échantillons qui ne subissent pas de traitement thermique apres
le coulage au jeune age. Ce lot est dit par la suite lot « sain ».

e Un deuxiéme lot comprenant des échantillons qui subissent une cure thermique aprés le coulage au
jeune age. Ce lot est dit « dégradé » ou « RSI ».

111.4.2.3 Conservation des échantillons

Aprés le coulage, les échantillons sains sont conservés dans un moule pendant 24h. Ce moule est placé
dans une boite hermétique, dans un environnement humide (humidité relative élevée, voisine de 100%)
et une température quasiment constante de 21°C. Apres 24 h, ces échantillons sains sont démoulés et
conservés dans un bac contenant une eau déminéralisée saturée en chaux. Le pH de cette solution est
contrélé tout au long de la durée de conservation (voir Figure I11.9). Ce mode de conservation évite la
dessiccation et limite la lixiviation. Les éprouvettes restent conservées dans cette solution jusqu’au

moment des essais mécaniques.

Figure 111.9 (a) Préparation de I’eau avec de la chaux pour la conservation des
échantillons sains et vérification du pH de la solution de conservation (pH=12) ; (b)
Echantillons composites apres démoulage et conservation dans la solution.
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I11.5 Protocole d’essais de caractérisation mécanique

Cette section présente différents essais congus afin d’investiguer expérimentalement le comportement
mécanique du béton et de la pate de ciment a I’échelle locale. Ces essais considérent des échantillons de
pate de ciment et des composites (ciment CEM I/granulat siliceux) sollicités en traction et en
cisaillement directs dans le but de caractériser la rupture soit en mode normal, soit en mode tangentiel.
Ces deux essais permettent d’estimer les contraintes cohésives a utiliser dans le modéle numérique pour
les deux modes de rupture. Néanmoins, un autre dispositif d’essais, la flexion, est développé dans le
cadre de cette thése afin d’étudier simultanément la rupture de deux types d’échantillons en mode mixte
(mode I + mode I1). Ces trois essais sont détaillés ci-apres, respectivement dans les paragraphes I11.5.1,
111.5.2 et 111.5.3.

Ces trois essais sont réalisés sur une machine d’essai du type « Mechanical Testing System » en imposant
une vitesse de déplacement de 10um/s permettant de considérer un chargement quasi-statique. Le
dispositif permet de mesurer la force exercée sur les échantillons ainsi que les champs de déplacements

au cours des essais.

I11.5.1 Essai de traction directe

L’essai de traction directe a été développé par Jebli [126] et Mielniczuk [162] ou le dispositif
expérimental présenté a la Figure 111.10 a été mis en ceuvre [125]. Une amélioration a ensuite été
proposée par Girboveanu [88]. Selon le schéma de chargement préconisé par Jebli [126], le chargement
est appliqué aux éprouvettes par I’intermédiaire de quatre plagques métalliques qui sont collées par
ajustement a la main sur les faces latérales des échantillons, comme la montre la Figure 111.10.
Cependant, les échantillons de péate de ciment de Jebli ne présentaient pas les deux entailles au milieu
des éprouvettes, ce qui ne permettait pas de contrbler le développement de la fissuration dans

I’échantillon.

Les essais réalisés avec ce protocole présentent une dispersion importante des réponses mécaniques.
Lhonneur et al. [148] se sont intéressés a 1’origine de la dispersion des résultats observés au cours d’une
étude numérique. Ils ont montré qu'un léger défaut de parallélisme des axes de chargement des plaques
de fixation pouvait entrainer un chargement non uniforme de 1’échantillon (voir Figure 111.11(a)). A
cause de I'hyperstaticité du dispositif, une excentricité élevée du chargement pourrait se développer
apres le chargement de trois plaques au lieu de quatre (voir Figure 111.11(b)), modifiant les conditions
aux limites. La rupture se produit dans ce scénario de maniere dispersée et a un niveau inférieur a celui
prévu, suite au couplage entre la traction et la flexion. En conséquence, pour éviter cette dispersion, un

nombre minimal de dix tests doit étre réalisé.
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(@)

(b)

Figure 111.10 Schéma de ’essai de traction directe réalisé par Jebli sur des échantillons de :
(2) péte de ciment ; (b) composites pate de ciment CEM | / granulat calcaire [88].
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Figure 111.11 Essai de traction directe : (a) Schéma illustrant la conséquence d’un défaut de
positionnement des fixations sur le chargement appliqué a une éprouvette de ciment. ; (b)

Statistique des réponses numériques de la force de I’essai au déplacement final [148].

Une réduction des défauts géométriques a été proposee par Girboveanu [88] (Figure 111.12(a)) via un

assemblage de collage constitué de deux demi-boites rigides et guidées. Les deux axes de réglage du

parallélisme sur le fond ont été congus pour ne permettre qu'une translation relative des demi-boites.

Les quatre plaques de fixations sont ensuite insérées dans le cadre, a deux machoires d'écart. La vis

inférieure sert a serrer I'ensemble. Cette disposition permet un réglage satisfaisant du parallélisme des

plaques et des axes de chargement. La précision géométrique de lI'assemblage décrite est donnée par

I'erreur de parallélisme la plus élevée au niveau des axes de chargement. Cette précision est obtenue en

réduisant le jeu entre les axes de positionnement et leurs trous : il s'agit de la plus grande distance entre

une ligne imaginaire reliant les centres des trous de deux plaques placées face a face et une ligne

horizontale passant par le centre du premier axe. La valeur obtenue est de 0,1 mm (voir Figure 111.12(b)).
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Figure 111.12 (a) Montage du collage des plaques a I’aide de deux demi-boites guidées ;
(b)Erreurs maximales de parallélisme des axes de chargement tolérées [88].

Aprés la réduction a un niveau convenable des défauts géométriques, Girboveanu [88] a également
limité I’hyperstaticité du systéme en introduisant deux piéces en U biarticulées (Figure 111.13(b)). Ce
mécanisme de chargement a été retenu pour les essais de traction directe réalisés dans le cadre de cette

these.

(a) (b)

Figure 111.13 Dispositif de I’essai de traction directe : (&) mis en place par Jebli [126]; (b)
développé par Girboveanu [88].
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Enfin, une derniere amélioration pour contréler I’initiation de la rupture des échantillons a été de mettre
en place un systeme de double entaille sur les échantillons de pate de ciment et sur les composites avec

un granulat droit.

La préparation des échantillons (pate de ciment et composite droit) consiste a les enlever de la solution
de conservation, de les sécher a I’extérieur avec une serviette en papier avant de déposer la colle. Les
quatre plaques en acier, percées d’un trou, sont collées aux échantillons avec de la résine Sikadur 30
(voir la fiche technique en Annexe V11.1.2) moyennant le dispositif de collage illustré sur Figure 111.14.
Les échantillons sont conservés 24h dans un dessiccateur contenant de I’eau afin de maintenir un milieu
humide (HR proche de 100%) et de ne pas causer de retrait, notamment sur les échantillons composites
au niveau de I’interface. Les échantillons sont enfin fixés par des tiges en acier au dispositif en « double

U » qui est lui-méme fixé aux plateaux de la machine MTS.

E

Axes de (> (% 5
chargement 77 ) % <
prévus 'Y . ] N
o o0 ‘o
L J ] [ ]
Axes de Serrage par vis
réglage du

parallélisme

Figure 111.14 Montage de collage a base de deux demi-boites guidées.
111.5.2 Essais de cisaillement direct (non confing)

A1échelle locale, un autre type d'essai mécanique, le cisaillement direct, a été réalisé sur des éprouvettes
parallélépipédiques de péte de ciment et composite droit afin de caractériser la contrainte de rupture en

mode II.

Pour réaliser cet essai, des dispositifs expérimentaux ont été concgus et réalisés de maniére a ce que la
rupture soit localisée précisément au milieu de 1’éprouvette du ciment et a I’interface du composite. Le
dispositif de chargement pour I'essai de cisaillement direct a été congu par Jebli [126]. Il est composé
de deux demi-boites rigidement reliées a la machine et destinées a maintenir les deux extrémités de
I'échantillon. La distance seéparant ces deux compartiments est voisine de 0,5mm pour éviter tout risque
de la flexion de I’échantillon (voir Figure 111.15). La demi-boite inférieure reste fixe pendant I'essai,
tandis que le mouvement de translation de la demi-boite supérieure produit le cisaillement de
I'échantillon. La conception de ce dispositif permet 1’application d’une force normale de confinement

qui n’est pas utilisée ici.
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Figure 111.15 Dispositif de l'essai de cisaillement: (a) Schéma ; (b) Dispositif
expérimental réel.

111.5.3 Essai de flexion trois points

Les essais de flexion trois points permettent d'étudier la rupture et la fissuration des matériaux
cimentaires dans des situations de sollicitations complexes. En modifiant la forme, le support et les
conditions de chargement, de nombreux types d'essais peuvent étre réalisés afin d’obtenir un mode de
rupture mixte. A cet effet, un banc de flexion a été concu par Girboveanu [88] et utilisé dans les travaux
de Joffrey [149], afin de réaliser des essais de flexion symétriques et non symétriques. Une vis de serrage
immobilise sur son rail le support portant les deux points d’appuis inférieurs de I'essai de flexion (voir
Figure 111.16). L’appui supérieur, en contact avec la MTS, est responsable de I’application de

chargement imposé par la machine.

Rail

Support mobile

Vis de serrage

Figure 111.16 Dispositif de la flexion trois points et description des éléments permettant le
réglage des conditions aux limites pour la réalisation d’un essai symétrique et non symétrique
[148].
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111.5.3.1 Essais de flexion trois points « excentrée » - Pate de ciment

Pour étudier la rupture locale en mode mixte des échantillons de pate de ciment, des essais de flexion
trois points sont réalisés sur les échantillons pré-entaillés (Figure 111.2(a)) avec un chargement excentré
par rapport a I’axe central de I’échantillon. Par la suite, ’excentricité du chargement par rapport au
centre de I’échantillon est notée « dx ». Cette excentricité est réglée expérimentalement par le
déplacement du support mobile inférieur de 1’échantillon d’une distance dx par rapport au centre du

dispositif (voir Figure 111.17).

L'échantillon est d'abord positionné « a I'eeil » face & une caméra a haute résolution "acA5472-17um -
Basler ace" qui est montée sur un portique pour minimiser les vibrations. La salle ou se déroule I'essai
est non accessible & la lumiere du jour. Pendant le test, I'échantillon est simplement éclairé par un

projecteur lumineux.

Le logiciel « Basler pylon» permet a la caméra de voir I'échantillon en dehors de I'étape
d'enregistrement. Dans ce mode de fonctionnement, s’effectue un réglage de la caméra de la position de
I’échantillon par rapport aux deux points d’appuiS. Puis, 1’excentricité du support par rapport au

chargement est réglée par un pied a coulisse avant de la vérifier sur ’image de la caméra.

v =10 pm/s l| ’
15 mm ®, I
. dx .4 { X
2 | 2 mm | o ‘
[+*> A\ el — )
‘ Support des
y appuis

Figure I11.17 Dispositif de I’essai de flexion trois points avec un chargement excentré « dx »
sur des échantillons de pate de ciment pré-entaillés.
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Au cours de cette thése, quatre positions de chargement sont testées avec une excentricité dx égale a
Omm (chargement centré) ; 2,5 mm ; 5 mm et 7,5 mm pour le mode mixte. Ces essais vont ainsi permettre

la compréhension du comportement et de la rupture sous sollicitations complexes d’une péte de ciment.

111.5.3.2 Essai de flexion trois points « centrée » - Composite avec interface oblique

On s’intéresse aussi au comportement de I’interface entre la pate de ciment et le granulat. Cette zone est
la premiére zone privilégiée a la propagation de fissure. Dans cette thése, une campagne expérimentale
originale est développée afin de reproduire expérimentalement le mode mixte de la propagation de

fissure au niveau de I’interface pate/granulat.

Des essais de flexion trois points avec un chargement centré sont réalisés sur des échantillons composites
avec I’interface oblique (voir Figure 111.18). Pour tester différents rapports de mixité, quatre échantillons
composites sont réalisés avec des inclinaisons a égales a 90° (composite droit), 60°, 45° et 30°. L’angle
90° correspond a une propagation en mode normal de la fissure au niveau de I’interface, tandis que les
autres inclinaisons correspondent a une propagation en mode mixte. La géométrie des échantillons et
leurs dimensions sont choisies afin d’obtenir des fractions volumiques égales pour les granulats et la

pate de ciment.
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(3.) 3()(161)111

Figure 111.18 Géométrie des éprouvettes : (a) composite a interface droite avec un angle de
90° ; ¢) composite a interface inclinée avec un angle de 30°.

Dans le composite a interface inclinée, deux configurations sont également testées (voir Figure 111.19) :

e la configuration 1, notée C1, ou le chargement est appliqué sur le granulat siliceux ;

¢ laconfiguration 2, notée C2, ou le chargement est appliqué sur la pate de ciment.
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(@ (b)
Figure 111.19 Dispositif de I’essai de flexion trois points « centrée » sur des composites pate
de ciment (pdc)/granulat (G) avec interface oblique (d’angle o) testés sur deux
configurations : (a) C1 ; (b) C2.

111.6 Conclusion

Ce chapitre a détaillé la méthodologie suivie pour caractériser mécaniquement la rupture locale au
niveau de la pate de ciment et de 'interface pate/granulat, sous différents modes de rupture et

chargement complexe pour les matériaux sains.

La réalisation des éprouvettes ainsi que la mise en ceuvre du protocole expérimental ont été définies.
Les matériaux et les géométries des échantillons ont été¢ choisis de manicre a respecter I’échelle de
I’étude. Un travail rigoureux de découpe a été nécessaire pour obtenir des dimensions précises des
granulats. Un protocole spécifique de réalisation des éprouvettes a aussi été mis au point pour garantir
une bonne répétabilité, dans des conditions homogeénes et favorables de conservation. La caractérisation
mécanique de ces deux matériaux est réalisée sur des échantillons parallélépipédiques de pate de ciment

pure et de composite (pate de ciment / granulat siliceux), de dimensions 10x10x30 mm?,

Une caractérisation sous sollicitation simple (traction ou cisaillement direct) précéde des chargements
plus complexes avec une flexion trois points a chargement excentré. Des essais originaux de flexion
trois points sur composite a interface inclinée sont réalisés sous différentes configurations et conditions

de chargements afin de faire varier les rapports de mixité de fissuration.

La Table 111.4 synthétise les essais expérimentaux réalisés a 1’échelle locale avec la géométrie adéquate

des éprouvettes et le mode de rupture correspondant.

Dans la suite, une méthodologie de confrontation essais/simulations permet d’identifier et valider les
parametres cohésifs pour la pate de ciment, les granulats et leur interface. Ceci fait I’objet du chapitre

suivant.
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Type d’essai Charge Géomeétrie des échantillons Mode de rupture
1 |
o+
1 Normal
b
= (mode I)
Gy ‘
30 mm 30 mm
Traction Directe
10 mm
Tangent
(mode I1)
Cisaillement
) Mixte
Excentrée
(mode (I + 11))
30 mm
Flexion trois points
. Mixte
Centrée
(mode (I + 1))

30 mm

Table 111.4 Tableau résumant les différents essais expérimentaux réalisés a 1’échelle locale sur
des échantillons de pate de ciment et des composites pour différents modes de rupture.
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V. Chapitre 4: estimation des

parametres cohesifs a I’échelle locale

71



1VV.1 Introduction

Un des objectifs principaux de la thése consiste a mettre en place une méthodologie
expérimentations/simulations afin de faciliter I’extraction des parametres des zones cohésives. Cette
méthodologie est utilisée pour la simulation numérique de la rupture des matériaux cimentaires sains,
en mode pur puis en mode mixte, a I’échelle locale. Plus particulierement, on s’intéresse a la
modélisation du comportement mixte des échantillons cimentaires, et des composites (pate de ciment

CEM I et granulat siliceux).

La loi cohésive dépend de plusieurs paramétres cohésifs (C;, a;, w;) associés a chacun des deux modes
i purs (I et I1). L’identification des contraintes maximales a; pour la pate de ciment et 1’interface est
effectuée sur les essais de traction et cisaillement directs (§ 1V.2). La validation de ces parametres et la

calibration des ténacités sont realisees sur les essais de flexion trois points.

IVV.2 ldentification des parametres cohésifs a partir des essais

locaux

Dans cette section, on s’intéresse aux comportements mécaniques des échantillons sains de pate de
ciment et composites pate de ciment/granulat, sous sollicitation simple, a 1’échelle locale. Pour chaque
type d’échantillons, des essais mécaniques permettent d’estimer un couple de paramétres cohésifs, a
savoir les contraintes cohésives normales et tangentielles. Les paramétres normaux sont estimeés a partir
des essais de traction directe tandis que les paramétres tangentiels le sont sur 1’essai de cisaillement

direct. Les résultats de ces deux essais sont présentés ci-apres, dans les sections 1V.2.1 et IV.2.2.

IV.2.1  Parameétres de rupture en mode |

En mode normal, on s’intéresse a la détermination de la résistance a la rupture grace au dispositif de
traction directe sur des échantillons de pate de ciment et composites dont les géométries sont indiquées
dans la Table I11.4. Les échantillons testés sont réalisés avec la méme coulée, avec une formulation
décrite en section 111.3. Les courbes contrainte/déformation de la pate de ciment pure (voir Figure 1V.1)
et du composite pate de ciment/granulat (voir Figure 1V.2) sont tracées a différents stades de
I'nydratation afin de permettre I’accés aux contraintes de rupture, comme montrées sur la Figure 1V.4.
Un exemple est donné a quarante jours d’hydratation sur la Figure IV.1 et la Figure IV.2 ou un
comportement fragile est obtenu. Pour les deux échantillons, on observe une rupture plane : au niveau
des entailles pour la pate de ciment (voir Figure 1V.2(b)) et au niveau de I’interface pour le composite
(voir Figure 1V.3(b)).
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Figure IV.1 (a) Courbes contrainte/déformation avec une résistance moyenne a 40 jours de
3,1 MPa ; (b) Faciés de rupture en traction des éprouvettes pate de ciment a 40 jours.
1,2
| Composite
1 4 4
0,8 A
&
206
=
<]
04 -
0,2
;_—_—_—'-
0 T T T
0 0,02 0,04 0,06 0,08

£ x10* (mm/mm)
(a) (b)

Figure IV.2 (a) Courbes contrainte/déformation avec une résistance moyenne a 40 jours de
0,89 MPa ; (b) Facies de rupture en traction des éprouvettes composites a 40 jours.

La caméra haute résolution, avec une fréquence de prises d’images élevée, est utilisée pour faire de la
corrélation d’images numériques (CIN) et mesurer les champs de déplacements. Elle n'a
malheureusement pas permis d'observer le comportement apres rupture, en raison de la fragilité du
matériau. La Figure V.3 illustre ’incapacité de la caméra a capturer ’initiation et la propagation de la
fissure au cours de I’essai. La réponse mécanique est donc estimée a l'aide des courbes
forces/déplacements de la machine de traction.
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(a) (b)

Figure 1V.3 Clichés de la caméra haute résolution durant un essai de traction sur échantillon
de péte de ciment : (a) Juste avant rupture (temps = X) ; (b) Juste apres rupture (temps = X+1
ms).

Sur la Figure 1V.4, est représentée 1’évolution des valeurs moyennes des contraintes a rupture ay*** et
les dispersions obtenues au cours de I’hydratation (mesurés sur quatre échantillons). Aussi bien pour le
composite que pour la pate de ciment, il est observé une augmentation significative de la contrainte a
rupture oy au début de I'hydratation jusqu’a 70 jours, suivie d'une décroissance puis une stabilisation a
partir de 100 jours. Pour la pate de ciment, la contrainte a la rupture pour le mode | de propagation
estévaluéea: af***|pdc =~ 3,1+ 0,15 MPa. Cette valeur confirme partiellement les résultats de Jebli
[126] (o***|pdc ~ 2,3 MPa) et de Girboveanu [88] (o*“*|pdc ~ 3,8 MPa). L’interface résiste moins

gue la pate de ciment, avec une résistance a la rupture pour le mode I de I’ordre de 110,15 MPa.

Le rapport entre la résistance a la traction de I’interface et celle de pate de ciment est estimé a
. 1 . . .
oy*|interface = 3 on™|pdc. Pour les simulations, ces valeurs de résistances sont retenues

comme valeurs de contraintes cohésives normales des interfaces cohésives pour la pate de ciment /pate

de ciment et la pate de ciment/granulat.

Concernant les faciés de rupture, il est observé que toutes les fissures des composites se produisent dans
I'interface pate de ciment/granulat (voir Figure 1V.2(b)) ; cela refléte bien la zone la plus faible de
I'échantillon. Pour la pate de ciment, une seule fissure se propage en mode I au centre de 1’échantillon

entre les deux entailles (voir Figure 1V.1(b)).
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En conclusion, les deux types d'échantillons présentent un comportement quasi-fragile ou une seule
fissure se propage rapidement, soit dans la pate de ciment, soit au niveau de l'interface ciment/granulat,

provoquant ainsi une forte réduction post-pic de la contrainte de traction.

4
——Pate de ciment
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——Composite
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Figure 1V.4 Evolution des contraintes & rupture moyennes en traction mesurés sur quatre
échantillons de pate de ciment et composites en fonction du temps d’hydratation.

o

IVV.2.2 Parametres de rupture en mode 11l
En ce qui concerne la caractérisation mécanique des échantillons en mode Il de fissuration, des essais
de cisaillement direct sur des échantillons de pate de ciment et composites sont conduits. La Figure IV.5
représente le dispositif d'essai décrit au paragraphe 111.5.2, avec la mise en évidence des conditions aux

limites et du chargement.

Les courbes contrainte/déformation de la pate de ciment pure (voir Figure IV.6) et du composite pate de
ciment/granulat (voir Figure 1V.7) sont représentées a différents stades d'hydratation afin de permettre
I’acces aux contraintes de rupture selon le mode tangentiel, comme le montre la Figure 1V.9. Un exemple

est donné a quarante jours d’hydratation sur la Figure 1V.6 et la Figure IV.7.

(é) (b)

Figure IV.5 Schématisation des essais de cisaillement avec les conditions aux limites
appliquées sur les éprouvettes : (a) pate de ciment et (b) composite.
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Figure 1V.6 (a) Courbes contrainte/ déformation avec une résistance moyenne a 40 jours de
5,8 MPa ;(b) Faciés de rupture sous cisaillement des éprouvettes de pate de ciment a 40 jours.
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Figure 1V.7 (a) Courbes contrainte/déformation avec une résistance moyenne a 40 jours de
3,15 MPa ; (b) Facies de rupture sous cisaillement des eprouvettes composites a 40 jours.

De méme que pour I’essai de traction directe, un comportement fragile est observé en cisaillement. La
caméra haute résolution n'a pas permis d'observer la propagation de la fissure et de mesurer les champs
de déplacements apres rupture a cause de la fragilité du matériau (voir Figure 1V.8). La réponse
mécanique est donc estimée a l'aide des courbes forces/déplacement de la machine de cisaillement.

La Figure 1.9 montre 1’évolution des valeurs moyennes des contraintes a la rupture tangentielle o et
les dispersions en fonction du temps d’hydratation. Les résultats des essais de cisaillement montrent que
la résistance au cisaillement subit une augmentation avec le temps d'hydratation jusqu’a 70 jours, d'une
maniére comparable pour la pate de ciment et le composite, suivie d'une stabilité décroissante puis une

stabilisation a partir de 100 jours.
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(b)

Figure 1V.8 Images de la caméra haute résolution durant un essai de cisaillement sur un
échantillon composite : (a) juste avant rupture (temps = X) ; (b) juste apres rupture (temps =

X+1 ms).
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7 L
6 L —-—Composite
S5

=~

b 3 [
2 L
1 -
0 | |

0 50 100 150

Temps d’hydratation (jours)

Figure IV.9 Evolution des contraintes a rupture moyenne en cisaillement mesurés sur
quatre échantillons de pate de ciment et composite en fonction du temps d’hydratation.

En comparant les deux types d’échantillons, on constate que le composite présente une contrainte de
cisaillement inférieure a celle de la pate pure. Cette mesure souligne la fragilité de I’interface entre la
pate et le granulat. Pour la pate de ciment, la contrainte & la rupture pour le mode 11 de propagation
est en moyenne de I’ordre de 67'**|pdc = 6,5 + 0,25 MPa . Cette valeur confirme les résultats de
Jebli [126] (o7***|pdc ~ 6 MPa) et de Girboveanu [88] (a7***|pdc ~ 7 MPa). De méme, I’interface
résiste moins que la pate de ciment avec une résistance a la rupture pour le mode II de 1’ordre de 3+0,1

MPa.
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Le rapport entre la résistance au cisaillement de I’interface et celle de pate de cimente est estimé
. 1 .
or|interface =~ > orT*|pdc. Ces valeurs de résistances sont retenues comme valeurs des

contraintes cohésives tangentielles des interfaces cohésives (pate/pate et pate/granulat) pour les

simulations de propagation mixte de la fissure a I’échelle locale dans ces matériaux.

Toutes les fissures des composites se produisent dans l'interphase pate de ciment/granulat (Figure
IV.6(b) et Figure IV.7(b)), qui refléte la encore la zone de faiblesse de I'échantillon. Pour la péate de

ciment, une seule fissure se propage en mode II au centre de 1’échantillon entre les deux entailles.

Comme pour les échantillons en traction, les deux types d'échantillons présentent un comportement
quasi-fragile ou la fissure se propage brutalement au centre des échantillons, en provoquant une forte

réduction post-pic de la contrainte de cisaillement.

1VV.2.3 Conclusion

Pour décrire le comportement mécanique de la fissuration dans les matériaux cimentaires, en mode pur,
des essais originaux a 1’échelle locale sont réalisés. Les résistances a la traction et au cisaillement des
échantillons ciment et composites évoluent avec le temps d'hydratation, avec des valeurs plus faibles
pour le composite que pour la pate de ciment. A 120 jours d’hydratation, la résistance a la traction o714~
de l'interface est équivalente a 30 % de la résistance de la pate pure. La résistance au cisaillement ***
de I’interface est estimée a 50 % de celle de la pate de ciment. L’évolution du rapport des résistances
entre interface et composite pour les deux modes de rupture est accessible sur la Figure 1V.10. La Table
IV.1 compare les valeurs obtenues aux résultats antérieurs [88][126]. Ces auteurs ont testé des
échantillons de méme dimension (1x1x3 cmq). La différence avec les travaux de Jebli [126] réside dans
le type de ciment (différentes compositions) utilisé et la technique de coulage (coulage dans des moules
en acier, sens de coulage horizontal. Girboveanu [88] utilise un protocole expérimental similaire a celui
du présent travail : il a obtenu un rapport similaire pour la contrainte de cisaillement entre composite et
pate de ciment tandis qu’il a trouvé une valeur élevée de 95% pour les essais de traction directe. Ce
rapport élevé en traction entre les deux échantillons n’est vérifié que par 90% des échantillons

composites en traction, leur rupture s’étant produite dans la pate et non au niveau de ’interface.
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Figure 1V.10 Evolution du rapport des contraintes a la rupture du composite et de la pate
de ciment pour les essais en cisaillement et traction directs.

" |interface
o"%* |pdc
i =N, Traction i =T, Cisaillement
Jebli [126] 70 % 75 %
Girboveanu [88] 95 % 57 %
Al Dandachli 30 % 50 %

Table IV.1 Comparaison a I’échelle locale des valeurs du rapport des contraintes a la rupture
sur éprouvettes (composite et pate de ciment) lors d’un essai mécanique de cisaillement et
traction directs.

Dans la partie suivante, le comportement mécanique sous sollicitation complexe des échantillons de pate
de ciment et composite est simulé numériquement en se basant sur les identifications des résistances en
modes purs des matériaux.

V.3 Validation du modeéle cohésif pour une rupture en mode mixte

des échantillons de pate de ciment et composites

Des investigations importantes ont été faites pour comprendre I’initiation et la propagation réguliére des
fissures dans les matériaux quasi-fragiles en mode mixte : poutres losipescu [121], Arrea et Ingraffea
[120], Bazant et Pfeiffer [23], Biolzi [33], Bocca et al. [36], Ballatore et al.[16], Schlangen et Van Mier
[214], ou Carpinteri et al. [49] ; éprouvettes entaillées de béton, partiellement fissurées, sous tension
Nooru-Mohamed [183], Nooru-Mohamed et Van Mier [184] et Hassanzadeh [106].

Les propriétés du mode Il ne font pas consensus. Selon certains auteurs, le mode 11 est négligeable ou
inexistant dans les ruptures en mode mixte. Jenq et Shah [129], Swartz et al. [234] ont estimé

expérimentalement que I'énergie de rupture du mode Il est huit & dix fois supérieure a celle du mode 1.
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Bazant et Pfeiffer [22] ont conclu que cette énergie est trente fois supérieure. De plus, Carpinteri et al.

[46] ont confirmé que I'énergie de rupture du mode mixte est de 16 a 33% supérieure a celle du mode I.

Une étude systématique portant sur les mécanismes physiques intervenant dans l'initiation et la
propagation stable des fissures avec différentes géométries d'essais est nécessaire pour clarifier le réle
et l'influence des parametres de rupture en mode Il sur la rupture en mode mixte des matériaux quasi-
fragiles. Le travail présente ici une procédure qui reproduit numériquement, a 1’échelle locale, sous
chargement mixte, le processus de rupture dans la pate de ciment et au niveau de I’interface en utilisant

I'approche des zones cohésives.

IV.3.1 Modélisation des essais de flexion trois points

IV.3.1.1 Choix des géometries et du schéma numérique
Le chargement de I’éprouvette se fait expérimentalement au contact de trois appuis du banc d'essai de
flexion. Le contact entre I'éprouvette et ces trois points d'appui n'est pas garanti tout au long de I'essai.
En effet, la rupture de I'éprouvette peut étre auto-entretenue ou les points d'appui peuvent perdre le
contact avec I'éprouvette et, donc, ne plus lui apporter d'énergie mécanique. Il est donc essentiel de
prendre en compte ces trois points d'appui au cours de la simulation du comportement a la rupture des
éprouvettes. Ces trois points d’appui sont modélisés par des demi-disques (de diametre 4 mm) avec une

taille de maille éléments finis de 0,1 mm.

Des conditions aux limites de type Dirichlet sont appliquées sur les demi-disques. La Figure 1V.11
montre la géométrie utilisée et les conditions aux limites retenues. La taille caractéristique du maillage

de I’éprouvette est Ln = 0,2 mm (maillage de Delaunay a interpolation linéaire).

v(t)

Figure IV.11 Tllustration de la géométrie maillée d’une éprouvette de pate de ciment pré-
entaillée en flexion trois points et des conditions aux limites imposées au niveau des appuis
(taille caractéristique du maillage de 1I’éprouvette Ly = 0,2 mm).
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e Vitesse de chargement

La vitesse de chargement v,,,, croit au cours du temps en suivant une rampe a une accélération y,
constante :

_ Vet si Vet < VUmax
v(t) B {Umax si Yel > VUmax (IV.l)

avec vy, = 1072 mm/s , ce qui correspond a la vitesse de chargement imposée expérimentalement.
Le choix de y, doit permettre une charge quasi-statique avant la rupture tout en maintenant un temps de
calcul raisonnable. Pour réduire le temps de calcul, I'accélération de chargement y, doit étre choisie

aussi grande que possible. En suivant [148], la valeur y, = 20 m/s? est retenue.

e Géométrie du point de chargement

L’influence de la géométrie du point de chargement supérieur est étudiée sur la réponse mécanique et le
faci¢s de fissuration d’une éprouvette pate de ciment pré-entaillée. Deux calculs sont ainsi effectués
avec des appuis de géométries différentes pour obtenir un contact ponctuel et proche des conditions aux

limites imposées expérimentalement (voir Figure 1V.12) :

- le premier a une forme circulaire comme déja présenté,
- le second a une forme pointue, comme illustrée sur la Figure 1V.12, avec une géométrie plus
proche de la forme de I’appui expérimental (voir Figure 1V.12(c)). La taille de maille est

identique, a savoir 0,1mm.

Les Figure 1V.13 et Figure 1V.14 donnent les réponses mécaniques et les faciés de rupture obtenus pour
les deux géométries d’appuis. Ces résultats montrent que la réponse mécanique est peu impactée, avec

des iso-valeurs du champs de déplacement Uy similaires et un chemin de fissuration quasi-rectiligne.

Il est cependant observé que I’appui de forme pointue conduit a une réponse mécanique qui differe

Iégérement de celle obtenue avec la forme circulaire, avec un temps de calcul similaire.

La forme circulaire de I’appui supérieur est retenue pour la suite des simulations numériques sur

éprouvettes de pate de ciment et composites.

Comme le temps de calculs numériques avec une modélisation CZM est particulierement colteux, une
modélisation bidimensionnelle en déformations planes est privilégiée avec une parallélisation du calcul
en mémoires réparties sur plusieurs dizaines de processeurs (voir Figure 1V.15). Des éléments cohésifs
sont introduits entre les mailles de la pate de ciment, I'interface pate de ciment/granulat et aussi dans les

granulats.
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Figure IV.12 Géométries d’appuis testées : (a) forme circulaire ; (b) forme pointue et (c)
dispositif expérimental.

(@) (b)

Figure  IV.13 lllustrations  des  champs  de  déplacements  verticaux
(en mm) pour les essais de flexion trois points sur des échantillons de pate de ciment pré-
entaillés avec : (a) appui circulaire ; (b) appui pointu.

Les maillages des échantillons (pate de ciment et composite) sont créés a l'aide du « GMSH 2 ». Un
maillage homogéne de type Delaunay est choisi. Les facies de rupture théoriques sont incorporés dans
la distribution des processeurs sur le maillage afin de réduire le probléme de la dépendance de la
trajectoire des fissures par rapport a la topologie du maillage. Pour cela, 27 processeurs sont utilisés sur

2 https://gmsh.info/#Documentation
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I’éprouvette de pate de ciment pré-entaillée et 23 processeurs sur 1’éprouvette composite

ciment/granulat. Le découpage et la répartition des processeurs sont illustrés sur la Figure 1V.15.

60
— Cercle

50 | — Pointue

Force (N)
S 3 S

=
o
T

0 1 1 1
0 0,02 0,04 0,06

Déplacement (mm)
Figure 1VV.14 Comparaison des réponses mécaniques force/déplacement des essais de flexion
trois points sur des échantillons de péte de ciment pré-entaillés avec une géométrie d’appuis
différente.

(@) (b)

Figure IV.15 Répartition des processeurs pour une parallélisation en mémoire distribuée :
(a)Utilisation de 27 processeurs sur 1’éprouvette de pate de ciment pré-entaillée ; (b) Utilisation de 23
processeurs sur 1’éprouvette composite ciment/granulat.

e Schéma d’intégration temporelle

Le caractére adoucissant des modeles cohésifs nécessite dans I’approche NSCD 1’utilisation de pas de
temps trés petit (de I’ordre de 1078 s). Ces valeurs trés faibles incitent & retenir un intégrateur temporel

explicite pour la suite des calculs présentés dans ce mémoire.

1VV.3.1.2 Choix du pas de temps et de la taille de maille
En suivant Delaume [60] et par respect de la condition CFL de stabilité (Courant-Friedrichs—Lewy) un

pas de temps de 1078 s est choisi.
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Pour I’étude de la convergence et de la sensibilité au maillage, les calculs sont effectués pour la péate de
ciment avec un pas de temps de 1078 s, une accélération de chargement initiale y, = 20 m/s? et une
vitesse de chargement maximale v,,,,,, = 1072 mm/s , permettant des calculs rapides et des champs
mécaniques avant rupture similaires a ceux obtenus lors d'un chargement quasi-statique. Trois tailles de

mailles caractéristiques sont étudiées : L,,, =0,2 ; 0,3 et 0,4 mm (la Table IV.2).

Les raideurs cohésives initiales, Cy et Cy , sont choisies selon les critéres de convergence numérique de
Blal [34] présenté en (11.3.2.2) utilisés ici dans une version qui en pratique assure que la présence des
zones cohésives modifie de moins de 5 % la raideur apparente de la structure (Eq. (1V.2)) :

(Cy, Cr) = 2 B () (IV.2)
a=2(5)

ou L,, est la longueur de maille et v est le coefficient de Poisson.

Ly, (mm) Nb. d’éléments | Cy (Pa/mm) | Cr (Pa/mm) | Nb. procs.
0,2 25044 3,83 x 10% 5,1 x 10%
Pate de Ciment 0,3 14032 2,55 x 10*2 3,4 x10% 27
0,4 10136 1,91 x 10*2 2,54 x 10%?

Table V.2 Tailles caractéristiques du maillage considérées pour 1’étude de la sensibilité au
maillage sur I’essai de flexion trois points sur pate de ciment.

La Table V.3 donne les forces a rupture mesurées sur les échantillons de pate de ciment pré-entaillées
pour chaque maillage. Ces résultats montrent que la force a rupture F est peu impactée par le
changement de discrétisation. Des fluctuations de Frp: inférieures a 2% ont été obtenues entre les
différents calculs sur la pate de ciment. De plus, les temps Tcpu, associés aux différents maillages, sont

compatibles avec les campagnes numériques qui doivent étre conduites dans ce travail.

La Figure 1V.16 confirme cette similarité des résultats des calculs pour les différents maillages. Il est
cependant a noter que plus le maillage est grossier, plus la résistance apparente de I’éprouvette est

élevée.

Cependant, une différence des faciés de fissuration est observée pour les différents maillages testés (voir
Table 1V.4). Ces propagations montrent une légere dépendance des trajets de fissuration a la
morphologie du maillage qui n’est pas considérée comme pénalisante dans ce travail et qui doit étre

moins prononceée dans le cas de milieux hétérogenes.
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Ly, (mm) Frupt (N) Tcpu (heures : minutes)
0,2 12,87 43:28
Pate de Ciment 0,3 13,10 32:45
0,4 13,22 28:13

Table IV.3 Résultats des calculs de convergence au maillage sur I’essai de flexion trois points
sur les échantillons de pate de ciment pré-entaillés.

14
—Lm=0,2 mm
12 f|=—Lm=0,3 mm
~——Lm=0,4 mm
10
z
o 87
o
S
(=]
(1S 6
4 -
2 -
0 1 1 1
0 0,005 0,01 0,015 0,02

Déplacement (mm)

Figure 1V.16 Calculs de convergence au maillage : réponses mecaniques obtenues sur les
essais de flexion trois points sur des échantillons de péte de ciment pré-entaillés.

Lm (mm) Facies de fissuration

0,2

-2.560e-02 -0.013 2.602e-02
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0,3

-56.251e-02 -0 5.924e-02

0,4

-5.834e-02 - 5.924e-02

Table V.4 Faciés de fissuration obtenus par simulations numériques sur la pate de ciment pré-
entaillée en fonction du maillage des éprouvettes. Une amplification des déformations a été faite
pour faciliter la détection de la fissure.

1VV.3.1.3 Approche cohésive a trois phases

Présentés dans les parties 1V.2.1 et 1V.2.2, les essais expérimentaux réalisés a 1’échelle locale, ont
montré des faiblesses de la zone de contact entre la pate de ciment et le granulat ; confirmant des
propriétés mécaniques de I’interface différentes de celles de la pate de ciment. Ces propriétés semblent
avoir un impact significatif sur les caractéristiques mécaniques du béton et sur les initiations des fissures

(dans les zones les plus fragiles du béton).

Cette différence de propriétés entre I’interface et la pate de ciment a été prise en compte dans les
simulations numériques ou des propriétés mécaniques et cohésives sont attribuées différemment a
I’interface et & la pate de ciment. Pour ces simulations, trois comportements mécaniques sont pris en
compte pour dissocier les trois phases (pate de ciment, interface et granulat). Ces comportements sont
géreés en introduisant, pour chaque phase, une loi cohésive surfacique spécifique entre deux éléments de
maillage. La Figure IV.17 schématise le découpage des trois lois surfaciques. Le contact entre une maille
de pate de ciment et une maille de granulat représente I’interface, avec des parametres cohésifs
d’interface spécifiques. Des parametres élastiques et cohésifs sont nécessaires pour décrire le
comportement mécanique de la pate de ciment et du granulat.
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4 4 4O

paramétres pate de parameétres parametres granulat
ciment d’interface (silice)

Figure 1V.17 Introduction des interfaces cohésives sur le maillage éléments finis des
éprouvettes composites en flexion trois points (Lm = 0,2 mm).

La Table IV.5 résume les différents paramétres élastiques et cohésifs nécessaires pour modéliser les

éprouvettes de pate de ciment pré-entaillée et composite.

Paramétres élastiques Parameétres cohésifs*

d dc dc dc dc dc dc
pdc E (GPa) ypae ch ol wh c? o wi
Interface - - cirt ot wirt cint ot wint
Granulat | E (GPa) | v9ramulat — ypdc | (G oS w s & wé

Table IV.5 Tableau des différents parameétres élastiques et cohésifs a identifier pour
modéliser chaque phase des échantillons (* Les contraintes cohésives (67%¢, o) et

(ai, o™ ) sont estimées expérimentalement (cf. 1V.2). Les raideurs cohésives (Cy ,

Cr) sont initialement fixées par les criteres de Blal [34] (Eq. (1V.2)). Les énergies
pdc

cohésives (wy wﬁdc) et (witt, witt ) sont calibrées en se basant sur les données
expérimentales de ces essais de flexions trois points).
1V.3.1.4 Bilan
L’étude paramétrique présentée dans cette partie a permis de fixer les paramétres numériques pour
modéliser le comportement en mode mixte des éprouvettes de ciment pré-entaillées et des éprouvettes
composites ciment/silice en flexion trois points. Ces différents choix des paramétres numériques sont

résumés dans la Table IV.6.

Pate de ciment Composite (Interface)
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Nb. Procs. 27 23
Temps de calcul moyen (heures) 49 60
Lm (mm) 0,2

Pas de temps dt (s) 108

e (M/s?) 20

Vmasxe (HM/S) 10

Cy (Pa/m) 3,83 x 10"

Cr (Pa/m) 5,1x10%

Table IV.6 Tableau récapitulatif des différents paramétres numériques utilisés pour la modélisation de
la fissuration en flexion trois points des éprouvettes de ciment pré-entaillées et des éprouvettes
composites.

IV.3.2 Correction des courbes expérimentales en deux étapes

L'identification d’une partie des paramétres du modéle numérique (raideurs et énergies cohésives) est
basée sur les résultats expérimentaux des essais de flexion trois points « centrée » et « excentrée »
réalisés sur des éprouvettes composites avec interface inclinée et des éprouvettes pate de ciment pré-
entaillé respectivement. Cette identification est obtenue par une calibration numérique/expérimentale
des courbes des réponses mécaniques pour différents rapports de mixité. Cependant, les courbes
expérimentales présentent une non-linéarité en début d’application du chargement, ce qui correspond a

la mise en charge de I’échantillon.

1V.3.2.1 Elimination de la souplesse du dispositif

Pour la correction des courbes expérimentales, 1’essai de flexion trois points sur une éprouvette en acier
est réalisé avec les mémes dimensions et conditions que sur une éprouvette de pate de ciment ou
composite. La distance entre I’appui de chargement et I’éprouvette a été controlée a 0,1 mm a I’aide des
piéces d’étalonnage, comme montré sur la Figure 1V.18(a). Cet essai permet de prendre en compte la

souplesse de la machine des essais.

La ligne tangente a la courbe de la réponse mécanique de I'essai de flexion sur I'éprouvette en acier est
tracée pour calculer le facteur de souplesse de la machine MTS. Cette tangente s’aligne sur la partie
droite de la courbe rouge d'essai (voir Figure 1V.18(b)). La pente de cette tangente indique la souplesse

de la machine, notée k, et sa valeur est estimée a 9230 N/mm.
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Figure 1V.18 Essai de flexion trois points sur une éprouvette en acier (dimension
(1x1x3cmd) : (a) Dispositif de I’essai ; (b) Calcul de la souplesse de la machine sur la
courbe expérimentale de I’essai de flexion avec la courbe noire en pointillée (courbe
tangente a la réponse mécanique).

1V.3.2.2 Ajustement des courbes expérimentales
La correction des courbes expérimentales des essais de flexion trois points sur les éprouvettes est réalisée

en deux étapes. La Figure V.19 permet de visualiser chacune d’elles :

1.  L’effet de la souplesse de la machine des courbes expérimentales est retranché. Pour cela, on
suppose que le déplacement de la traverse U détecté par la machine se décompose en deux parties :
U=u+u (IvV.3)

ou u représente le déplacement du point de contact entre 1’appui et 1’éprouvette et u’ le

déplacement additionnel di a la souplesse de la machine et qui est égal a % (ou F est la force

appliquée) :
u=U-=< (IV.4)
La courbe corrigée F est tracée en fonction de u, sous la dénomination « correction 1 ».
2. On trace la ligne tangente a la courbe expérimentale corrigée des essais de flexion trois points qui
passe par la force a la rupture et croise I'axe horizontal avec une valeur de déplacement non nulle.
La courbe est ensuite déplacée jusqu'a ce qu'elle passe par I'origine en supprimant le déplacement
au début de la phase de chargement, correspondant a la distance laissée entre 1’appui de chargement

et ’éprouvette. Ceci porte le nom de « correction 2 ».
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Figure 1V.19 Etapes de correction des courbes expérimentales des essais de flexion 3 points
sur matériaux cimentaires : (a) Retirer ’effet de la souplesse de la machine ; (b) Correction
de la mise en place de 1’échantillon.

Un comportement fragile est obtenu, avec une pente linéaire dans la phase pré-pic. Par la suite, ces
corrections sont appliquées a I’ensemble des réponses mécaniques expérimentales des essais de flexion
trois points « centrée » et « excentrée ».

IV.3.3 Essai de flexion trois points « excentrée » sur des echantillons de
pate de ciment

Cette section porte sur I'étude expérimentale et numérique du comportement mécanique des éprouvettes
de pate de ciment soumises a des chargements mixtes. Comme indiqué précédemment, des essais de
flexion trois points avec un chargement excentrique sont réalisés, avec quatre valeurs d'excentricité (voir
Figure 1V.20). En méme temps, des simulations numériques de ces essais sont réalisées afin de
déterminer les paramétres du modeéle cohésif (Ci, a;, w;) .

)

Figure IV.20 Essai de flexion trois points « excentrée » réalisé sur des échantillons de pate de
ciment avec une pré-entaille.
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1V.3.3.1 Construction du maillage

Le maillage des éprouvettes de pate de ciment utilise les caractéristiques fixées dans la section IV.3.1.2 ;
a savoir une taille de maille L, de 0,2 mm (et une taille de 0,1 mm pour les tois points d’appuis).
Rappelons que I’excentricité dx est la distance entre le point d’application du chargement et 1’axe central
de I’éprouvette. Quatre valeurs de dx sont testées expérimentalement et numériquement : dx égale a
Omm (chargement centré) ; 2,5 ; 5 et 7,5 mm. Les maillages correspondants sont illustrés sur la Figure
Iv.21.

dx =0 mm dx=25mm

e Fe e
L

dx=5mm dx =7,5mm

Figure 1V.21 Maillages des échantillons de pate de ciment en fonction des quatre
excentricités dx (Lm = 0,2 mm).

1VV.3.3.2 Parametres élastiques et cohésifs
Les parametres numériques décrivant le comportement mécanique des éprouvettes de pate de ciment

pré-entaillées sont :

e Les paramétres d’élasticité linéaire isotrope : le module d’Young EP9¢ et le coefficient de
Poisson vP4c ;
e Les parametres cohésifs :
o Enmode normal : la contrainte cohésive critique a%° et I’énergie cohésive wh®;

o Enmode tangentiel : la contrainte cohésive critique o2 et I’énergie cohésive w2

e Paramétres élastiques

Concernant les paramétres élastiques de la pate de ciment, son module d’Young EP4¢ est estimé entre
10 et 25 GPa [204]. Cette valeur dépend de la classe de ciment et du rapport E/C utilisé dans la
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formulation de la pate de ciment. Des simulations numériques sont menées pour différentes valeurs de
E € [12,25] GPa a maillage fixé en considérant un calcul purement élastique, sans introduction des
zones cohésives. La comparaison des réponses mécaniques numériques force/allongement avec les
résultats expérimentaux a permis d’identifier un module d’Young a 20 GPa. En revanche, le
changement de valeurs du coefficient de Poisson vP4¢ (entre 0,2 et 0,3) n’a eu aucun impact sur les
réponses mécaniques des simulations numériques. Dans la suite, une valeur de 0,2 est retenue pour le

coefficient de Poisson vP4c

e Paramétres cohésifs

Les contraintes cohésives normales gy et tangentielles o sont estimées expérimentalement a partir des
résultats des essais de traction et de cisaillement directs (voir section IV.2). Le reste des paramétres
cohésifs normaux (Cy, wy) sont calibrés par rapport aux résultats expérimentaux des essais de flexion
trois points centrée (cas dx = 0 mm). Les parametres cohésifs tangentiels (C, wy) sont calibrés par
rapport aux résultats expérimentaux des essais de flexion trois points excentrée, avec une excentricité
dx égale a 2,5 mm. Les essais de flexion trois points excentrées a dx =5 mm et dx = 7,5 mm servent a la

validation.

e Synthése des paramétres

La Table IV.7 résume les paramétres d’entrées élastiques et cohésifs retenus pour les modélisations
du comportement mixte des éprouvettes saine de pate de ciment sous flexion trois points

« excentrée ».

Parameétres élastiques Parameétres cohésifs
E Cy oN Wy Cr or wr
(GPa) b (MPa/m) | (MPa) | (J/m?) | (MPa/m) | (MPa) | (J/m?)
pdc 20 0,2 7,7 x 101 3,1 20 9,8 x 101 6,5 60
Acier 210 0,3 - - - - - -

Table IV.7 Parametres élastiques et cohésifs considérés pour la modélisation du comportement
en mode mixte des éprouvettes de pate de ciment pré-entaillées sous flexion trois points
« excentrée ».

Les comparaisons essais/simulations sont données sur la Figure 1VV.22. Pour une méme excentricité, une
dispersion du comportement mécanique en flexion trois points est observée expérimentalement, en
termes de dispersion de la pente, et de la force max. Cette dispersion peut s’expliquer par une variabilité
des conditions aux limites réellement imposées, une géométrie fluctuante des éprouvettes ou des
comportements mécaniques différents. La géométrie et les conditions aux limites sont ici réalisées
expérimentalement avec une grande précision et minutie. Par conséquent, les dispersions des réponses

mécaniques observées sont majoritairement dues a des fluctuations du comportement mécanique,
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attribué a I'nétérogénéité de la pate de ciment, qui présente une porosité importante. Sur des clichés 3D
de tomographie de la pate de ciment, la porosité est estimée entre 3 et 5% du volume de la pate (voir
VI1.2.3). La présence de ciment anhydre non hydraté peut également modifier le comportement de
1I’échantillon. Pour toutes les excentricités, la cohérence entre les résultats numériques et les réponses
expéerimentales semble satisfaisante.

La comparaison essais/simulations chiffrée pour la force a la rupture est regroupée dans la Table 1V.8.
La Figure 1V.23(a) présente la superposition des quatre réponses mécaniques numériques
force/déplacement de la pate de ciment soumise a 1’essai de flexion trois points excentrée. On constate
que la résistance a la rupture ainsi que 1’énergie de fissuration des éprouvettes deviennent plus
importantes & mesure que I'excentricité du point du chargement augmente. La Figure 1V.23(b) montre
une évolution similaire expérimentalement et numériquement des forces a rupture en fonction de
I’excentricité avec des valeurs comparables. Ces résultats montrent que le modéle CZM proposé prédit

de facon adéquate la résistance des éprouvettes de pate de ciment saine a I’échelle locale.
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Figure 1V.22 Courbes expérimentales (noires) et numériques (rouges) des forces/déplacements
des éprouvettes de pate de ciment en flexion trois points « excentrée » pour différentes
excentricités dx.
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Figure 1V.23 (a) Courbes force/déplacement obtenues numériquement sur les éprouvettes
de pate de ciment soumises a 1’essai de flexion trois points excentrée ; (b) Résultats
expérimentaux et prédictions numériques de I'évolution de la résistance a la rupture en
fonction de I'excentricité.

Il est & noter que ces résultats sont en bon accord avec les conclusions de Y.S. Jenq [129] et de Kazemi
[134]. Ces derniers ont étudié la rupture en mode mixte des poutres en béton soumises a un essai de
flexion trois points avec une charge centrée et différentes positions de 1’entaille afin de jouer sur le
rapport de mixité de chargement. Ils confirment qu’expérimentalement, lorsque la distance entre la ligne
centrale de I'échantillon et I'emplacement de I'entaille augmente (ratio d’excentricité noté y), la charge
maximale augmente également (voir Figure 1V.24(a)). Xu et al. [262] ont confirmé numériquement cette
tendance. Ils ont montré que le modéle de zone cohésive régularisée par champs de phase (PF-CZM),
permet de prédire 1’augmentation de la résistance des échantillons avec le ratio d’excentricité y observé

expérimentalement (voir Figure 1V.24(b)).

Excentricité dx (mm)
Eprouvette 0 25 5 75
1 27,02 62,35 49,28 73,61
2 40,17 52,75 57,42 59,08
3 28,68 | 66,35 51,42 43,97
4 56,80 | 38,11 61,10 69,36
5 34,43 | 4847 42,35 39,60
6 34,14 | 36,45 33,90 59,21
7 50,15 34,95 47,94 52,66
8 53,43 55,07 35,97 57,51
9 41,46 | 40,36 41,91 36,71
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10 49,16 | 31,57 62,21 54,85
Moyenne (N) 41,54 46,64 48,35 54,65
Max. (N) 56,8 66,35 62,21 73,61
Min.(N) 27,02 | 31,57 33,90 36,71
Numérique (N) 45,01 49,51 54,01 59,41

Table 1V.8 Force a rupture pour dix échantillons testés par excentricité, leurs moyennes expérimentales
et leurs prédictions numériques.
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Figure 1V.24 Comparaison des forces a rupture expérimentales et des prédictions théoriques a l'aide
d'un modéle de rupture & deux paramétres pour différents rapports de décentrage y (a) [129] et (b)
[134].

1V.3.3.3 Analyse des facies de rupture
La propagation numérique de la fissure dans les éprouvettes de ciment sous flexion trois points excentrée
est présentée dans la Figure V.25, pour les différentes excentricités. Ces résultats permettent de

visualiser les chemins de la fissuration et les champs de déplacements verticaux.

Pour un chargement centré, la fissure s’initie au niveau de I'entaille et se propage au sein de 1’échantillon,

dans la direction du point de chargement : une rupture plane en mode I se produit dans 1’éprouvette.

La propagation se fait en mode mixte pour dx égal a 2,5 mm et 5 mm : la fissure commence également
au niveau de I'entaille et se propage dans la direction du point d'application de la charge externe (F),

avec une bifurcation plus ou moins prononcée.

En revanche, pour une excentricité plus grande (dx=7,5 mm), la fissure ne s'initie plus a partir de
I'entaille, mais & partir du bord inférieur de I'échantillon, sur le méme plan vertical que le point
d'application de la charge. La propagation de fissure est de type mode | mais sans pré-fissure pour

I’amorgage.
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dx =0 mm dx=2,5mm

dx =5mm dx=7,5mm

Figure 1V.25 Champs de déplacements verticaux des échantillons pate de ciment lors d'un essai
de flexion trois points avec une charge excentrée dx (dx =0; 2,5; 5 et 7,5 mm).

Ainsi, le mode de rupture et le facies de fissuration change avec le positionnement de 1’entaille par
rapport au point de contact du chargement, et la réponse mécanique correspondante s’en trouve

également modifiée.

Certains auteurs se sont s’intéressé a la modélisation de la propagation en mode mixte de la fissure dans
le béton afin de valider la robustesse de leur modéle numérique. Wu [261] a modélisé les transitions de
mode de rupture des poutres en béton entaillées avec différents rapports de décentrage du chargement
en flexion trois points sur la base du modele des péridynamiques modifiés (voir Figure 1VV.26). Dans ces
simulations, le chargement est appliqué au centre des échantillons. Il s'est principalement concentré sur
les transitions de mode de rupture des poutres en béton avec un grand décentrage et une valeur critique
lorsque la transition se produit. Les mémes simulations sur une série d'essais quasi-statiques sont
réalisées par Xu et al. [262] avec un modele de zone cohésive régularisé par champ de phase (PF-CZM).
Les résultats de ces deux travaux sont illustrés sur la Figure 1V.26 avec la présentation de la géométrie

et des conditions aux limites de chargement de I'échantillon.
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Figure 1V.26 Profils d'endommagement finaux de quatre éprouvettes (25x76x200 mm?®) avec
un décentrage y d'entaille croissant (y =0; 0,5 ; 0,7 et 0,72 de haut en bas) : (a) PF-CZM [262];
(b) Résultats expérimentaux [131] ; (c) Péridynamique homogénéisée intermédiaire (IH-
PD)[261].

Ces résultats montrent que la transition entre ’amorgage en pointe de fissure et en peau extérieure de
fissure se produit pour une excentricité d’environ dx = 9,1 mm (y = 0,7). Pour le cas de chargement de
la flexion excentrée présenté dans ce travail, la transition s’opére pour dx = 6 mm (voir Figure 1V.27).

La différence est imputable a la configuration géométrique mais les résultats sont de méme nature.

uuy
1.568e-03

-0.0046665

-0.0093329

¥.0.013999
-1.710e-02

Figure 1V.27 Champs de déplacement vertical de la pate de ciment lors d'un essai de flexion
trois points avec une charge excentrée dx = 6 mm.

Expérimentalement, pour 1’excentricité de dx = 7,5 mm, le facies de fissuration est un peu différent,
comme en témoigne la Figure 1V.28. Deux types de fissuration sont obtenus : I’une toujours s’initiant

dans la pré-entaille et I’autre se produisant dans le plan de chargement.

Une comparaison entre les facies de fissuration expérimentaux et les prédictions numériques est

présentée sur la Figure 1V.28. Dans I’ensemble, un bon accord est obtenu.
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En conclusion, le modele CZM a permis de prédire avec preécision les trajectoires de fissuration
pour le mode I et le mode mixte, en termes d'initiation et de propagation pour un échantillon de

pate de ciment sain sur I’essai de flexion excentrée, a I’échelle locale.

dx=0mm dx=25mm dx=5mm dx =7,5mm

Figure 1V.28 Essai de flexion trois points excentrée sur des pate de ciment pré-entaillées :
comparaison qualitative des faciés de fissures observés expérimentalement et prédits
numeriquement.

V.34 Essai de flexion trois points « centrée » sur des échantillons

composites

La seconde phase de cette étude expérimentale/numérique concerne 1’interface entre la pate de ciment
et le granulat. Des essais de flexion trois points avec un chargement centré sont réalisés sur des
éprouvettes composites munies d’une interface inclinée (voir Figure 111.18). Différentes inclinaisons
sont testées afin d’étudier le comportement de I’interface pour différents rapports de mixité. Les
composites sont testés avec le méme banc de flexion et un chargement centré (dx = 0). Le point de
chargement centré s’opére sur deux configurations de 1’éprouvette (voir Figure 111.19), soit sur le

granulat (C1), soit sur la pate de ciment (C2).

1V.3.4.1 Construction du maillage

La construction du maillage des éprouvettes composites, quelle que soit 1’inclinaison est identique a
celle décrite pour le maillage des éprouvettes de pate de ciment (voir section 1V.3.3.1). Trois valeurs
d’inclinaisons a sont testées expérimentalement et numériquement : o. = 90° (interface droite) ; o = 30°
et o = 60°. Sauf pour I’angle droit, deux configurations C; et C, sont modélisées. Le maillage pour les
différentes inclinaisons et configurations est présenté sur la Figure 1V.29.
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droit—90°

C.-60° C,-60°

C.-30° C,-30°

Figure 1V.29 Maillages des composites pour différentes inclinaisons et configurations utilisées
pour la simulation de la flexion trois points avec une charge centrée (bleu clair, la pate de ciment
et bleu foncé, le granulat).

1VV.3.4.2 Parametres élastiques et cohésifs de I’interface

Concernant les paramétres de I’interface, les contraintes cohésives normales et tangentielles (oy, or)
sont estimees expérimentalement en se basant cette fois sur les résultats des essais de traction et de
cisaillement directs effectués sur les composites droits (voir section 1V.2). Le reste des paramétres
cohésifs normaux, le couple (Cy, wy), est calibré par rapport aux résultats expérimentaux des essais de
flexion trois points sur les composites droits (a. = 90°). Le couple (Cy, wy) sera calibré a partir de I’essai
de flexion trois points sur composite oblique, avec une inclinaison de 60° en configuration C;. Les essais

de flexion trois points sur composite oblique avec une inclinaison de 30° servent de validation.

La Table 1V.9 résume les paramétres d’entrée élastiques et cohésifs retenus pour modéliser le
comportement mixte des éprouvettes composites présentant une interface inclinée, sous flexion trois

points avec un chargement « centré ».
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Parametres élastiques Parametres cohésifs
E Cy oN Wy Cr or Wr
(GPa) Y (MPa/m) | (MPa) | (Im?) | (MPa/m) | (MPa) | (J/m?
pdc 20 0,2 7,7 x 101 3,1 20 9,8 x 101 6,5 60
Interface - - 6.7 x 101 1 7 8,8 x 101 3,2 30
Granulat 70 0.22 1,2x 108 | 6x10? 10° 5,1 x 108 | 1,2x10° 108
Acier 210 0,3 - - - - - -

Table 1V.9 Parameétres élastiques et cohésifs considérés pour modéliser le comportement en mode mixte
des éprouvettes composites avec une interface inclinée sous flexion trois points « centrée ».

Sur la Figure 1V.30, sont tracées les réponses mécaniques expérimentales et numériques des composites,
lors de la flexion trois points, pour les différentes inclinaisons et configurations. Il est constaté une
grande dispersion de la force a rupture et de la rigidité apparente des courbes. Ces dispersions peuvent
étre attribuées a la non-répétabilité de la géométrie de I'éprouvette et a la rugosité des granulats, a la
mise en place de I'éprouvette sur le banc d'essai ou aux variabilités du comportement mécanique des
différentes phases de I'éprouvette (hétérogénéité des phases). Les résultats numériques des composites
indiquent un comportement avec une ductilité plus importante que pour la pate de ciment pure. La

présence de I’interface contribue a cette ductilité.

La Figure 1V.31 permet d’analyser 1’effet de I’inclinaison de I’interface sur le comportement global des
composites. La Figure 1V.31(a) présente la superposition des réponses mécaniques numériques des
courbes force/déplacement du composite soumis a 1’essai de flexion trois points centrée pour les
différentes inclinaisons et configurations testées. Ces résultats montrent que la résistance a la rupture
ainsi que I’énergie de fissuration des éprouvettes deviennent plus importantes a mesure que 1’inclinaison
(angle entre I’interface et le plan de chargement) ou le rapport de mixité de chargement entre le mode II
et le mode | augmente. En outre, on observe que, pour une méme inclinaison, les échantillons chargés
avec la configuration C; (chargement appliqué sur le granulat) résistent davantage que ceux chargés
avec la configuration C, (chargement appliqué sur la pate de ciment). Cette différence de résistance est
expliquée par I’initiation d’endommagement qui commence dans la pate dans le cas de C; (phase plus
résistante) et dans I’interface (phase moins résistante) dans le cas de C,. La prédiction numérique de la
propagation des fissures dans ces cas a montré que la rupture finale peut se produire dans la pate de

ciment, ailleurs qu’a l'interface.
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Figure 1V.30 Courbes force/déplacement expérimentales (noires) et numérique (rouge) des
éprouvettes composites avec différentes inclinaisons en flexion centrée trois points pour les
deux configurations (C; et Cy).
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Pour comparer l’'influence de variation de rapport de mixité expérimentalement et réduire les
fluctuations, la moyenne des forces a la rupture, et les forces maximales et minimales associées pour les
différentes inclinaisons et configurations sont regroupées dans la Table 1V.10.La Figure 1VV.31(b) montre
une évolution similaire expérimentalement et numériquement des forces a la rupture en fonction de

I’inclinaison avec des valeurs comparables.

Eprouvette Droit | C;-60° | C,—60° | C1—30° | C,—30°

1 86,63 121,40 46,68 225,87 220,91

2 72,84 84,87 67,25 260,98 192,18
3 71,12 103,78 84,11 236,16 191,71
4 69,14 85,58 98,49 237,59 200,23
5 76,05 107,89 103,99 173,49 230,07
6 74,8 98,89 - 210,05 228,12

Moyenne (N) 75,16 80,10 100,40 207,02 226,82
Max. (N) 86,63 103,99 121,40 230,07 260,98
Min.(N) 69,14 46,68 84,87 191,71 173,49

Numérique (N) | 8559 | 98,00 | 11508 | 21563 | 250,89

Table V.10 Force a rupture pour six échantillons composites testés par
configuration, leur moyenne expérimentale et leur prédiction numérique.
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Figure 1V.31 (a) Courbes force/déplacement obtenues numériquement sur éprouvettes
composite avec interface inclinée sous flexion trois points centrée ; (b) Résultats
expérimentaux et prédictions numériques de I'évolution de la résistance a rupture en fonction
de I'inclinaison.
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Ainsi, la prédiction numérique de cette résistance s’avere bien comprise entre I’enveloppe des valeurs
maximales et minimales des résistances des éprouvettes. Par conséquent, ces résultats montrent que
le modéle CZM proposé ici prédit de facon adéquate, a I’échelle de ’interface, la résistance des

composites sains, aussi bien avec une interface droite qu’inclinée (angle de 30° et 60°).

IVV.3.4.3 Analyse des facies de rupture

La prédiction numérique de la propagation de fissure dans les composites avec une interface inclinée
sous flexion trois points est présentée dans la Figure 1V.32 pour les différentes inclinaisons et
configurations. Les champs de déplacement verticaux et les faciés de fissuration sont montrés.

Lorsque I'angle est droit, la fissure du composite droit se propage en mode | a travers l'interface ou une
rupture « adhérente » (localisée a I’interface du ciment et du granulat siliceux) est observée. Ceci est en
bon accord avec les résultats expérimentaux. Un amorcage de la fissure au milieu de I'éprouvette dans
la pate de ciment est observé dans la configuration C; et pour les deux inclinaisons 30° et 60°. La fissure

se propage ensuite dans la pate jusqu'au contact avec l'interface ou elle continue a se propager.

Pour la configuration C,, deux propagations de fissures distinctes sont obtenues pour les inclinaisons de
30° et 60°. Dans le cas d'une inclinaison de 30°, la fissure s’initie et se propage a travers l'interface.
Dans le cas d'une inclinaison de 60°, la fissure est initiée a I'interface puis continue a se propager dans

la pate de ciment, dans la direction du point d'application de la charge.

La Figure 1V.33 compare les faciés de fissuration expérimentaux et numériques. Il en découle un bon
accord entre les trajectoires de rupture prédites numériquement et les observations expérimentales. Un
chemin de fissure qualitativement identique est obtenu expérimentalement et numériquement pour le
composite droit lorsque la fissure se propage en mode I. Pour la configuration Cy, le modeéle prédit avec
précision la propagation de la rupture dans les composites, aussi bien avec des interfaces inclinées a 30°
qu’a 60°. Cependant, pour la configuration Cz, la prédiction se révele moins pertinente avec 1’obtention
de deux faciés différents : soit la fissure s’initie a I’interface et poursuit sa propagation (inclinaison a
30°), soit la fissure commence a la pointe de I'interface et continue a se propager dans la pate de ciment

dans la direction de la charge externe appliquée (inclinaison a 60°).
D’un point de vue expérimental, pour la configuration Cz, deux propagations de fissures sont observées :

o Lafissure s’initie a I’interface et poursuit sa propagation dans la pate de ciment dans la direction
du point de chargement (inclinaison a 60°). Ce mode de fissuration est observé numériquement

dans le cas d’inclinaison a 60°.

o La fissure s’initie a I’interface et bifurque en deux fissures dont [’une poursuit sa propagation
dans I’interface (observée numériquement pour une inclinaison a 30°), et ’autre dans la pate de
ciment dans la direction du point de chargement. Numériquement, ces deux propagations sont

observées séparément. Par contre, cette bifurcation n’est pas observée numériquement.
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Droit — 90°

Granulat

C1—60° Cz—60°

Granulat

C.-30° C.-30°

Figure 1V.32 Visualisation des champs de déplacements verticaux des composites a interface
oblique sous flexion centrée trois points pour les inclinaisons 30°,60° et 90° avec les deux
configurations (C; et Cy).

Comme le composite numérique est modelisé de fagon « homogeéne » (sans défauts, sans porosites,
sans pré-fissures), il semblerait que la configuration C, avec I’angle a 60° soit mieux prédite que

celle avec I’angle & 30°.

Droit 90°
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C1 - Composite 60° C2 - Composite 60° C1 - Composite 30° C2 - Composite 30°

Figure 1V.33 Comparaison qualitative des trajectoires de fissuration observées
expéerimentalement et prédites numériquement pour l'essai de flexion centrée trois points
effectués sur des composites avec différentes inclinaisons de l'interface.

IVV.4 Conclusion

Le recours a la loi cohésive, définie dans la section 11.3.2, a ici été considéré pour la modélisation du
comportement a la rupture d’une péte de ciment et d’une interface entre une péate de ciment et un
granulat, par une approche EFVC [148][211]. Dans I’optique de développer un outil numérique
prédictif, les parametres cohésifs de cette loi sont identifiés et validés en se basant sur une comparaison
entre simulation numérique et une campagne expérimentale originale a 1’échelle locale avec
I’élaboration d’un essai de flexion trois points sur des éprouvettes spécifiques et des points de

chargement bien particuliers.

Ce chapitre résume I'étude expérimentale réalisée a I'échelle locale pour étudier le comportement
mécanique en mode mixte I+11 de la pate de ciment et de l'interface pate de ciment/granulat, lors d'un
essai de flexion trois points. L’estimation des résistances a la rupture en mode pur de ces éprouvettes
est réalisée en se basant sur les observations des essais de traction et de cisaillement directs. Pour étudier
le comportement sous chargement complexe de la pate de ciment, un essai de flexion a trois points est
mis en ceuvre sur des éprouvettes pré-entaillées avec une charge excentrée. Pour le composite, c’est un
essai de flexion trois points avec un chargement centré qui est mené sur des échantillons a interface
oblique. L'effet du rapport de charge normale/tangente sur la rupture en mode mixte 1+11 est étudié sur
les deux types d'échantillons. En comparant les résultats des simulations numériques avec les essais, il
s’avere que la loi cohésive, utilisée dans ces simulations, démontre une efficacité satisfaisante pour
modéliser le comportement en mode mixte des matériaux cimentaires sains a ’échelle locale du

matériau.

Le deuxiéme objectif dans ce travail est de mettre en place un outil numérique prédictif du comportement
du béton a I’échelle mésoscopique. Pour comprendre les mécanismes physiques responsables du
comportement mésoscopique du béton et de sa fissuration (rendue complexe par 1’hétérogénéité de sa

microstructure), il est nécessaire d’étudier son comportement a une échelle plus petite. Dans le chapitre
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suivant, une modélisation du comportement mécanique du béton a 1’échelle mésoscopique est présentée
en prenant en compte les propriétés locales de I’interface pate de ciment/granulat. Dans ce contexte, afin
d’évaluer la pertinence du modéle cohésif a prédire le comportement mécanique d’un béton sain a une
échelle supérieure, en I’occurrence 1’échelle mésoscopique, un nouveau dispositif expérimental est mis
en ceuvre, de nouveaux échantillons sont réalisés, un essai de flexion trois points avec chargement centré
est mené sur des poutrelles en béton pré-entaillées et une confrontation expérimentale/numérique des

réponses mécaniques et des chemins de fissurations est ensuite investiguée.
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V. Chapitre 5: mise en place d’un protocole
expérimental/numeérique pour deévelopper un
modele preédictif du comportement mécanique du

béton sain a I’échelle mésoscopique
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V.1 Introduction

Le chapitre IV a permis une compréhension globale des mécanismes intervenant a I'échelle locale de la
matiére en proposant une simulation numérique, la plus fidéle possible, du comportement mécanique du
béton. Les résultats ont ainsi montré une estimation précise des parameétres des modéles cohésifs dans
I’obtention de résultats qualitativement et quantitativement similaires. Outre le comportement local des
différentes phases, leur distribution spatiale dans le béton de structure joue un rdle essentiel sur la tenue

a la rupture.

Dans ce chapitre, on s’intéresse a la mise en place d’un outils numérique prédictif du comportement du
béton a 1’échelle mésoscopique sur des éprouvettes de béton (granulats agglomérés dans une pate de
ciment pure) soumises a une flexion trois points. Un protocole de génération de microstructures 2D
représentatives du béton réel est mis en place pour réaliser 10 tirages de bétons numériques. Des calculs
avec dix agencements de granulats différents sont réalisés avec une confrontation des réponses
mécaniques expérimentale/numérique. La Figure V.1 illustre les étapes du protocole
expérimental/numérique de remontée d’échelle pour le développement du modele prédictif du

comportement mécanique du béton a 1’échelle mésoscopique.

: . e N\ ( T )
Essai de flexion trois point + CIN Parameétres élastiques (£, v) ( Simulations 2D (béton numérique)
Fissuration (exp)
n )
+

Parametres cohésifs 'Jm
(o;,w;, C,) identifié & ’;‘

localement
- J

—_— 0—[ Confrontation des réponses ]'—
7

Figure V.1 Etapes du protocole expérimental/numérique de remontée d’échelle pour le
développement du modéele prédictif du comportement du béton a I’échelle mésoscopique.

L'objectif principal de cette étude expérimentale est d'étudier la rupture des structures en béton sous
flexion en tenant compte de la microstructure du matériau béton avec le choix de deux fractions
volumiques des granulats. Des essais de flexion trois points sont réalisés sur des poutrelles, de
dimensions 8x8x32 cm?®. Pour la méme formulation de béton testée en flexion, des éprouvettes
cylindriques, de dimensions 11x22cm, sont également coulées afin de réaliser des essais non destructifs
et des essais destructifs de compression pour mesurer la résistance et les propriétés mécaniques (module

Young) de ces éprouvettes.

Ce protocole hybride ainsi que ces résultats sont détaillés dans les deux parties suivantes de ce chapitre.
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V.2 Campagne expérimentale

Dans ce chapitre, la démarche expérimentale utilisée est décrite en présentant le protocole expérimental
choisi pour définir les essais de caractérisation mécanique ainsi que les données relatives aux matériaux
et techniques expérimentales retenues.

V.2.1 Protocole expérimental

V.2.1.1 Choix des matériaux

V.21.1.1 Ciment
Le ciment utilisé est le méme que celui des campagnes expérimentales a I’échelle locale. C’est un ciment
de type CEM 1 52,5 R commercialisé par la société Calcia. Il provient de la cimenterie de Beffes. Les

CEM | de classe R sont des ciments a prise rapide et permettent un décoffrage rapide.

V.2.1.1.2 Granulats

Pour la fabrication des différents échantillons de béton, les granulats utilisés sont des alluvions siliceux
semi-concassés provenant de la carriére d’Oscar Savreux. Il s’agit de gravillons de classes 4/8 et 8/12,5
(Voir Figure V.2). Ces granulats sont non réactifs vis-a-vis du phénomeéne d’alcali-réaction et produits
conformément aux normes NF P 18-545.
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Figure V.2 Courbes granulométriques des granulats utilisés dans la réalisation des éprouvettes
de béton a 1’échelle mésoscopique.

V.2.1.2 Realisation et conservation des éprouvettes
Dans la formulation du béton, un rapport Eau/Ciment de 0,47 est utilisé (méme formulation a I’échelle

locale). A cette échelle, on s’intéresse a I’étude du comportement du béton avec une fractions

volumiques de 50%.

La composition du béton est donnée dans la Table V.1 ou I’ajout de sable n’a pas été considéré pour étre

cohérent avec les identifications des parametres des phases réalisées a 1’échelle locale.
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Figure V.3 Géométrie des poutrelles (dimensions en mm).

Ciment | Gravier )
E/C Poutrelles | Cylindres
(Kg) (Kg)
Dosage 25 33 0,47 7 6

Table V.1 Formulations du béton utilisé et nombres d’éprouvettes coulées.

Les éprouvettes réalisées sont des poutrelles parallélépipédiques de longueur 32 cm, de largeur et
d’hauteur 8 cm avec une entaille (de largeur 0,5 cm et de hauteur 2,5 cm) a la mi-longueur de forme
prismatique (voir Figure V.3) et des cylindres de diamétre 11 cm et de hauteur 22 cm. La réalisation de
I’entaille pour les poutrelles se fait durant le coulage. Les poutrelles sont réalisées a 1’aide d’un coffrage
en bois avec une encoche en PVC préexistante. Les encoches sont fixées au coffrage avant coulage et
sont retirées lors du décoffrage des poutrelles (voir Figure V.4(a)). Les cylindres sont coulés dans des
moules en carton, comme on peut le voir sur la Figure V.4(b). Les deux types de moules sont huilés de
maniére a faciliter le démoulage. La fabrication des éprouvettes de béton est réalisée selon un protocole

normaliseé.
Le malaxage a été réalisé en cing étapes avec un malaxeur a axe vertical selon la procédure suivante :

- Humidifier le malaxeur et les ustensiles a utiliser pour le coulage pour éviter que les particules

fines se dispersent dans l'air ;
- Introduire une partie des gravillons avec un peu d’eau de gichage ;
- Malaxer les granulats (30 secondes) ;
- Introduire le ciment. Les matériaux sont malaxés a sec pendant environ une minute ;
- Introduire de I’eau progressivement ;

- Malaxer pendant environ 2 minutes.
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Apres la fin du malaxage, le béton est mis en place dans des moules et vibré avec un vibreur électrique.

Les échantillons sont décoftrés apres 3 jours et conservés dans un bac d’eau a température ambiante.

,

(©) (d)

Figure V.4 Réalisation des poutrelles et des éprouvettes cylindriques : (a) Coffres en bois des
poutrelles ; (b) Coulage des éprouvettes ; (c) Démoulage des poutrelles et (d) Conservation
de deux types d’éprouvettes.

V.2.1.3 Protocole d’essais de caractérisation mécanique

Cette partie detaille les différentes procédures expérimentales utilisées pour les essais de caractérisation

des matériaux et de détermination des caractéristiques mécaniques du béton.

V.2.1.3.1 Mesure de la résistance a la compression et du Module d’¢lasticité

Apres 60 jours, les éprouvettes cylindriques subissent un surfagage par meulage apreés la sortie de 1’eau.
Afin de bien caractériser le comportement des échantillons, des essais de compression non destructifs et
destructifs sous presse sont réalisés sur les cylindres. Pour la mesure du module d’élasticité ou le module
d’Young, les échantillons sont instrumentés de trois extensometres, fixés autour du périmetre des
cylindres (voir Figure V.5(a)). Ces échantillons sont soumis a des cycles de charge/décharge dont le
profil est présenté sur la Figure V.5(b).

Ce protocole permet de calculer le module d’Young de 1’éprouvette comme une moyenne du module
d’Young initial (phase de charge du premier cycle) et du module d’Young final (phase de décharge du
dernier cycle).
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Figure V.5 (a) Eprouvette équipées des extensométres sous compression ; (b) Cycles de
charge/décharge appliqués aux éprouvettes cylindriques pour estimer le Module d’Young.

Apres la mesure du module d’Young (essai non destructif), les cylindres sont soumis a un essai de
compression (essai destructif). Cet essai permet de mesurer la résistance en compression selon la norme
NF EN 12390-3-2012. Les éprouvettes sont placées et centrées sous la presse (Voir Figure V.6). La
vitesse de chargement doit étre constante pendant toute la durée de I’essai. L’essai est piloté en contrainte

avec une vitesse de chargement fixée a 0,5 MPa/s.

Figure V.6 Dispositif d’essai de compression des cylindres (11x22 cm).
Six échantillons sont testés en compression. Avant de réaliser les essais de compression destructifs, le
module d’Young E de chaque échantillon (sauf le premier qui a été utilisé pour I’estimation de la

résistance a la compression f. nécessaire pour le cycle de charge/décharge appliqué dans le cas des
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essais non destructifs de la mesure du module d”Young) a ét¢ mesuré. La Table V.2 donne les moyennes

des résistances en compression f, et le module d’Young E .

Force a la rupture | Résistance moyenne en Module d’Young
F (KN) compression f _ (MPa) E (GPa)

El 103 13,1 -

E2 110 14,0 66

E3 107 13,6 55

E4 90 11,5 72

E5 102 13,0 52

E6 95 12,1 42
Moyenne 101 12,9 57,4

Ecart type 5,78 0,74 11,8

Table V.2 Résistance en compression et module d’Young du béton (éprouvette 11x22 cm).

A 60 jours de maturité du béton, ces essais montrent que les éprouvettes cylindriques de béton ont une
résistance en compression moyenne de 12,9 MPa et un module d’Young moyen de 57,4 GPa.

V.2.1.3.2 Essai de flexion trois points

Il s’agit d’un essai de flexion 3 points centrée sur les poutrelles pré-entaillées mouchetées sur une des
faces, en vue de I'utilisation de techniques de corrélation d’images numériques CIN pour mesurer les
champs de déplacements surfaciques. A l'aide d'une bombe de peinture, on applique une sous-couche
noire sur le cété qui sera moucheté. Aprés séchage de la sous-couche, une peinture blanche en aérosol
est appliquée. La peinture est pulvérisée a une distance d’environ 20 cm au-dessus de la sous-couche
noire. La bombe se déplace rapidement et la pression exercée sur le bouton de pulvérisation est modeste,
ce qui permet de déposer de fines gouttelettes de peinture blanche sur la sous-couche noire. Plusieurs
passages sont effectués jusqu'a ce que l'aspect visuel du mouchetage devienne satisfaisant (voir Figure
V.7(b)).

Les essais de flexion trois point sont pilotés en déplacement dans le but d’obtenir la courbe
force/déplacement et sont effectués a 1’aide d’une machine MTS (Qtest 25 Elite, capacité 25kN) a ’TUT
de Nimes. Une vitesse de déplacement de 10 um/s est appliquée sur les poutrelles. Les capteurs intégrés
de la machine permettent de mesurer le déplacement vertical de I’appui supérieur, ce qui permet
d’obtenir le déplacement a la mi-travée de la poutrelle. La technique de corrélation d’images numériques
permet de suivre la fissuration au cours de I’essai. Une caméra haute résolution « acA5472-17um -
Basler ace » a été utilisée pour capter des clichés pour la corrélation d’images numériques CIN. Durant
les essais, I’éprouvette recoit de 1’éclairage uniquement par 1’intermédiaire d’un spot lumineux (voir la

Figure V.7(a)).
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(b)

Figure V.7 (a) Dispositif d’essai de flexion 3 points ; (b) Mouchetis appliqués sur les
énrouvettes.

Les calculs de corrélation d’images numériques par une approche locale sont menés sur le logiciel
«TraitCineNRJ » [257][258], développé au LMGC.

Sept poutrelles sont testées en flexion trois points apres 60 jours d’hydratations. La Figure V.8 montre
les courbes expérimentales des forces verticales appliquées durant les essais en fonction du déplacement
vertical de la traverse (jusqu'a 1 mm).
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Figure V.8 Courbes force/déplacement vertical des essais de flexion 3 points sur poutrelles pré-
entaillées.
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On observe que les courbes se composent de trois phases, caractéristique du comportement quasi-
fragile du béton : une phase linéaire croissante élastique, suivie d’une phase non linéaire croissante qui
débute avant le pic de contrainte puis devient décroissante apres le pic de contrainte et continue a
décroitre jusqu’a la rupture. La phase linéaire élastique correspond a la résistance de la poutrelle au
chargement appliqué. Au pic de contrainte, commence 1I’amorgage de la fissure. Le développement de
cette fissure entraine une diminution de la résistance du béton qui conduit a la rupture. On remarque que
pour toutes les courbes, la pente pendant la premiére phase linéaire est presqu’identique avec un pic de
la force de rupture qui oscille entre 2,4 et 3kN (en raison de la forte hétérogénéité de la structure interne
du béton). Cette force maximale est notamment influencée par le point d’initiation de la fissure et le
chemin suivi par la fissure pendant sa propagation. Les facies de fissure de deux faces (avec et/ou sans
moucheté) des poutrelles ainsi les champs de déplacement surfacique correspondants et obtenus par la
CIN sont présentés dans la Table VV.3. On observe dans certains cas (P5 et P6) que la fissure ne s’initie
pas du point au centre de 1’entaille mais aux points des bords (gauche ou droit) de I’entaille sur une des
deux faces. Cela s’explique par la présence de granulats dans la zone de concentration de contrainte,
avec une fissure s’initiant au niveau des autres points de 1’entaille. D’autre part, on constate que dans la
zone centrale localisée sur la surface des poutrelles les facies de fissures sont différentes, principalement
en raison d'une microstructure du béton non homogene (avec un agencement spatial aléatoire des
granulats) et de la torsion de la poutre. La fissure peut étre tortue (cas de P3 et P5) ou méme ramifiée
(cas de P1 et P7).
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Face non mouchetés

P1

P2

Face moucheté

B 3.629¢-001
| -2.203e+000

1.307e+000
P3 |
-1.994e+000
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2.695e+000

-4.878e+000
5.195e-001
P5
-3.562e+000
P6 -
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P7 -

Table V.3 Facies de fissure de la zone localisée directement au-dessus de I'entaille apres les essais de
flexion trois points des poutrelles béton correspondant aux courbes force-déplacement de la Figure V.8.

V.3 Protocole numérique pour la mise en place du modele prédictif

du comportement du béton mésoscopique

La modélisation a I'échelle du calcul de structures considére le béton comme un milieu continu
homogéne isotrope. Bien qu'il s'agisse de I'approche la moins colteuse en termes de calculs,
I’absence d'hétérogénéités des matériaux aux échelles de longueurs inférieures ne permet pas
d'étudier les relations structure-propriétés. La modélisation a d'autres échelles inférieures permet de

tenir compte explicitement des caractéristiques microstructurelles.

V.3.1 Elaboration d’un protocole de génération d’une
microstructure équivalente

V.3.1.1 Approche infructueuse par tomographie

La tomographie a rayons X (XCT) a été utilisée pour décrire de maniere réaliste les hétérogénéités
« mésoscopiques » dans le béton. Aprés les essais de flexion, la partie centrale de deux poutrelles (P2 et
P6) a été découpée soigneusement (voir Figure V.9) et scannée dans trois tomographes différents
(Institut de Mécanique des Fluides de Toulouse Imft, Centre Européen de Recherche et d’Enseignement
des Géosciences de I’Environnement CEREGE et Laboratoire de Mécanique et d'Acoustique LMA).
Les scans ont été réalisés avec des paramétres d’acquisition similaires (tension de 140 kV, puissance de

10 W et un temps d’acquisition entre 4 et 5 heures).
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Figure V.9 Partie centrale de poutrelles de dimensions (8x8x9 cm?®) découpée apres les essais
de flexion 3 points.

Les résultats de ces scans sont présentés dans la Figure V.10. Il s’avére que la résolution de la
tomographie est insuffisante en raison du poids (~2kg) et de la taille conséquente du bloc de béton
(8x8x9 cm?®) et de la courte durée de la scannographie. Par conséquent, cette résolution ne permet pas
de bien séparer le squelette granulaire et de procéder a une segmentation de phase ultérieure a l'aide
d'algorithmes de traitement d'image avancés, comme on espérait. Pour avoir des résolutions suffisantes,

il faudrait augmenter la durée de scans a 16 heures comme mentionnée dans [228].

(@)
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Figure V.10 Scan XCT de la zone centrale des éprouvettes : (a) P2 ; (b) P6 et (c) P6 aprés les essais
de flexion trois points réalisés au CEREGE, I'IMFT et LMA respectivement (2 gauche : section xy et
a droite : section xz).
V.3.1.2 Approche fructueuse par génération d’un milieu aléatoire
Comme les résultats expérimentaux des essais de flexion trois points ont montré que la propagation de
fissure a lieu uniquement dans la zone centrale des poutrelles, cette observation permet aussi de
simplifier le calcul, en considérant cette zone privilégiée a la fissuration et par la suite d’y introduire des
éléments cohésifs (zone hétérogene biphasique). Ainsi, les deux zones, de part et d’autre de la zone
hétérogene, sont considérées comme un matériau homogene ou un comportement élastique isotrope est
attribué (voir Figure V.11).
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Figure V.11 Schéma de la poutrelle en béton divisée en trois parties : deux homogenes et une
hétérogéne (biphasique) décrite comme dans la région médiane avec des éléments cohésifs
définis entre les mailles des différentes phases.

Le squelette granulaire est créé uniquement dans la zone hétérogene (8x8 cm?) tout en respectant la
courbe granulométrique expérimentale des poutrelles (voir Figure V.2) et la fraction volumique des
granulats (50%). En considérant que I’essentiel de la ténacité apparente du béton était li¢ a la proportion
de surface spécifique d’interface matrice/granulat rencontrée par la fissure, il n’a pas été accordé
d’importance a la forme des granulats. Un béton numérique 2D avec des inclusions circulaires a été
généré. Pour la génération du tirage des inclusions, trois classes de taille de granulats sont choisies, avec
des diametres D respectivement égaux a : D =4 mm, 8 mm et 12,5 mm (voir Figure V.12). Un algorithme
de type Random Sequential Adsorption (RSA) a été utilisé avec une distance de répulsion de 1’ordre

d’une vingtiéme du plus petit diamétre d’inclusions (0,2 mm).
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Figure V.12 Courbe granulométrique résultante du remplissage du ROI, comparée a la
distribution expérimentale.
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A la fin de cette étape, un fichier contenant les rayons r des particules et leurs coordonnées (x, y, z) est
obtenu. Il est ensuite utilisé pour créer un fichier d’extension « *.geo » nécessaire pour la construction
de la géométrie de la zone biphasiques hétérogéne. Dans une deuxieme étape, ce fichier est complété

afin de reconstruire le maillage GMSH complet des poutrelles (voir Figure V.13).

La Figure V.13 illustre le maillage utilisé pour la simulation numérique des essais de flexion trois points
sur poutrelles. Afin de maintenir un co(t de calcul a un niveau raisonnable, un maillage uniforme est
utilisé dans les trois zones (homogénes et hétérogene) : un maillage régulier avec une taille
caractéristique de 2 mm est utilisé. Le calcul est réparti en mémoire distribuée sur 52 processeurs dont

36 sont affectés pour la résolution de la zone hétérogéne biphasique.

Figure V.13 Maillage considéré pour les poutrelles sous flexion trois points (taille
caractéristique de maille égale 2mm).

Dix tirages différents des granulats ont été réalisés en respectant la fraction volumique de chaque classe
des granulats (voir Figure V.14). Au total, la stratégie de calculs décrite ci-dessus a nécessité entre

187000 et 190000 heures de calculs sur cluster pour I'ensemble des dix simulations.
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Figure V.14 Maillages de 10 tirages aléatoires de distribution granulaire réalisés avec GMSH.

V.3.1.3 Choix des conditions aux limites et des paramétres numériques du modele

Afin de modéliser au plus pres des conditions expérimentales, une vitesse de déplacement vertical est
imposée sur I’appui de chargement (voir Figure V.15) qui transmet le chargement par contact a
I’éprouvette. De méme, pour 1’essai de flexion trois points modélis¢ a I’échelle locale, la vitesse de
chargement crofit au cours du temps en suivant une rampe avec une accélération de chargement constante
Y. et une valeur maximale de vitesse égale a 10 um/s (voir section 1V.3.1.1). Cependant, pour les appuis
inférieurs, des conditions aux limites de type Dirichlet sont imposées sur les cylindres qui transmettent

par contact une énergie mécanique a 1’éprouvette.
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En dehors de la zone hétérogéne, un modéle élastique pur est considéré. Les parameétres élastiques sont
obtenus par une technique d’homogénéisation classique de type « Mori-Tanaka » [171] des paramétres

élastiques des constituants (Annexe VI1.5).

Dans la zone centrale hétérogene, on aura besoin des zones cohésives pour enrichir le modéle et suivre
I’évolution de I’endommagement et de la fissuration de I’éprouvette. Ainsi, un comportement élastique
endommageable est considéré dans la matrice cimentaire et les granulats. Ce dernier est rendu possible
avec I’approche Eléments Finis Cohésifs Volumiques (EFCV). La partie €lastique est portée par les
Eléments Finis alors que I’endommagement est décrit a travers la loi cohésive implémentée au niveau
de toutes les interfaces entre les éléments de maillage. Cette stratégie est illustrée sur la Figure V.15.
Les paramétres élastiques et cohésifs attribués aux Eléments Finis et a leurs interfaces sont ceux
identifiés a I’échelle locale (cf. section 1V.3). Les paramétres indispensables a la simulation de 1’essai
de flexion trois points sur les poutrelles, en respectant le maillage choisi, sont résumés dans la Table
V.4. Afin d’éviter de faux effets de concentration de contraintes numériques, les supports accueillant les
appuis et celui a partir duguel le chargement est appliqué, sont modélisés, de maniére élastique avec des

propriétés mécaniques « classiques » de I’acier.

v(t)
[ Béton

[ 1Pate de ciment 1
[ Granulat

Comportement élastique Comportement élastique

(E,V) X (E, v)

s SIEIITT

Modéle de Zones Cohésives

4> P> 4> 4P

paramétres pite de  paramétres pate de parametres paramétres granulat
ciment ciment d’interface (silice)

Figure V.15 Loi de comportement attribuée aux différentes zones du maillage (homogenes et
hétérogenes) et illustration de I’insertion des paramétres cohésifs entre I’interface des éléments de
pate de ciment, granulat et le contact entre pate de ciment et granulat (interface).
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Paramétres

Parameétres cohésifs

élastiques
E Cy oyN Wy Cr or W
Vv
(GPa) (MPa/m) | (MPa) | (J/m?) | (MPa/m) | (MPa) | (J/m?
Béton (zone homogeéne) 37 0.2 3 ) ) } ) )
Acier 210 0,3 - - - - - -
% Pate de ciment 20 0,2 | 7,7x10%" 31 20 9,8 x 101! 6,5 60
(@]
o
2 Interface - - 6,7 x 101 1 7 8,8 x 10™ 3,2 30
=
[<B]
é Granulat 70 0.22 | 1,2x 10 | 6x10? 10° 5,1x 10" | 1,2x10° 108

V.3.2 Reésultats des modélisations numeriques

Cette section présente les résultats de simulations 2D en considérant dix mésostructure de la zone

Table V.4 Bilan des paramétres élastiques et cohésifs considérés pour la modélisation des
poutrelles sous flexion trois points a I’échelle mésoscopique.

centrale de poutrelles. Les réponses mécaniques macroscopiques de force en fonction du déplacement

verticaux sont illustrées dans la Figure V.16. La réponse globale démontre un comportement quasi-
fragile. Des différences négligeables sont ainsi constatées dans la rigidité de I'échantillon pour
I’ensemble des simulations (voir Figure V.16). Cependant, il y a des différences plus importantes au

niveau du comportement adoucissant : 8% pour 1’énergie de rupture et 2% la résistance a la rupture

(voir Table V.5).

Table V.5 Valeurs des forces a la rupture et énergies de fissuration pour les différentes

Tirage Force a la rupture (kN) Energie de fissuration (J/m?)
T1 3,10 58,4
T2 3,14 62,7
T3 3,31 73,7
T4 3,27 63,1
T5 3,23 68,6
T6 3,20 69,5
T7 3,29 70,8
T8 3,14 62,0
T9 3,23 68,5
T10 3,07 53,1
Moyenne 3,21 65,0
Ecart (KN) 0,07 5,2
Ecart (%) 2,09 % 8 %

mésostructure.
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Comme l'indique la Table V.5, la résistance moyenne a la rupture est égale 3,21 kN et 1’énergic de
fissuration moyenne est de 65J/m?. Le faible effet de la distribution granulaire sur la partie élastique
justifie a posteriori ’utilisation de zones homogénes en dehors de la zone concernée par la fissuration

En revanche, elle a un effet plus significatif sur la propagation des fissures et 1’énergie de fissuration.

La Figure V.17 illustre les différents chemins de fissuration prédits pour les dix tirages. Sur la base de

ces resultats, une seule fissure se propage essentiellement au centre de la zone centrale hétérogéne.

4
—TI —T12
35 H —T3 T4
—T5 —T6
3 H-T7 —T8
. T9 —TIO
2 25 +
&L
v 2+
e
(o]
Ll 1’5 4
1 4
05 T
///
0 : | :
0 0,1 02 03 04 0,5

Déplacement (mm)
Figure V.16 Courbes des réponses mécaniques force/déplacement pour les dix
mésostructures des poutrelles pré-entaillées sous flexion trois points.

De plus, on peut observer que I’initiation de la fissure se fait au niveau de point d’entaille et se propage
dans la zone hétérogéne en contournant les granulats. Cette diversité des trajectoires de fissuration ainsi
obtenue explique la fluctuation de la ténacité (voir Table V.5). En d’autres termes, la variabilité de la
ténacité est liée indirectement a la tortuosité de fissure.
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T4 TS5 T6
T7 T8 T9

T10

Figure V.17 Chemins de fissurations des poutrelles dans la zone hétérogene pours les dix
tirages testés.

La tortuosité est définie comme le rapport entre la longueur de la fissure et la longueur de sa projetée
sur la section de I’échantillon dans la direction paralléle au sens de propagation de la fissure. Une telle
caractérisation est numériquement accessible par analyse d’image. La longueur de la fissure est obtenue
comme la plus grande longueur de la fissure principale. La tortuosité est obtenue en divisant cette
longueur par sa projetée. La corrélation entre la ténacité et la tortuosité des fissures est établie dans la
Figure V.18. On observe que plus le chemin de fissure est tortueux, plus I'énergie nécessaire pour rompre

I’éprouvette est élevée.
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Figure V.18 Relation entre la tortuosité et 1’énergie de fissuration (les marques
rondes en bleu correspondent aux énergies de 10 tirages et la croix rouge
correspond a I’énergie de fissuration en mode I de la matrice).

V.3.3 Confrontations expérimentales et numériques

L’enveloppe des courbes force/déplacement des simulations numériques est comparées a 1’enveloppe
des courbes expérimentales dans la Figure V.19. On constate la bonne représentativité du modele. Sur
la base de cette confrontation, on constate que le comportement élastique expérimental représente une
dispersion plus prononcée que le comportement élastique numérique, avec des valeurs toutefois proches

pour les deux aspects. En comparant la résistance mesurée (Fy, ; = 2,60 kN) & celle estimée

numériquement (Fz,,>7 = 3,2 kN avec un écart de 0,2 kN), le modéle a tendance a surestimer la résistance
des poutrelles probablement parce que le modéle numérique ignore la présence des défauts dans les

poutrelles (pores, pré-endommagement).

En ce qui concerne le comportement post-rupture, la méme dispersion expérimentale et numérique est
observée avec des déplacements a la rupture égaux, ce qui peut s'expliquer par I'impact de la distribution
spatiale des granulats pour une compacité granulaire identique. En revanche, une différence d’allure est

observée a la fin de rupture (frottement).

En conclusion, les réponses mécaniques globales obtenues numériquement attestent que le modéle est

capable de retranscrire la réponse mécanique expérimentale du béton étudié a 1’échelle mésoscopique.
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Figure V.19 Superposition des enveloppes des réponses mécaniques force-déplacement
expérimentales (en gris) et numériques (en rouge).

V.4 Conclusion

Les essais présentés dans cette section ont été menés dans le but de tester la fiabilité d’une prédiction de
fissuration des poutrelles en béton a une échelle mésoscopique, entre I’échelle de I’interface et I’échelle
VER, a partir des calibrations des paramétres numériques effectuées a 1’échelle de I’interface (cf.
chapitre 1V).

Pour cela, une campagne d’essai de flexion trois points est réalisée sur des poutrelles. Des protocoles de
fabrication des éprouvettes et de 1’essai mécanique ont été mis en place. L’essai réalisé sur la machine
MTS avec une vitesse de chargement de 10um/s, ce qui permet une rupture stable et lente de
I’éprouvette. Aprés essai, la zone centrale de propagation de fissure est scannée par tomographe afin
d’en extraire la géométrie réelle (squelette granulaire) et permettre un maillage éléments finis pour une
prédiction réaliste du comportement mécanique. Cependant, les dimensions de 1’échantillon (8x8x9cm?3)
rendent difficile ce scan avec une bonne résolution et le contraste souhaité. Ainsi afin de réaliser ces
prédictions, un modele « béton numérique » a été proposé pour la construction du maillage de la
mésostructure. Par la suite, le modele cohésif a été appliqué a 1’échelle mésoscopique afin de simuler
ces essais. Dix tirages de mésostructure sont réalisés en respectant la granulométrie réelle. Les réponses
macroscopiques numériques obtenues attestent par leur variabilité de I’importance de considérer de la
mésostructure et notamment la distribution spatiale des granulats. Le bon accord entre les réponses
mécaniques obtenues par simulation numérique et expérimentalement montre la pertinence du
modele d’endommagement appliqué a I’échelle mésoscopique et ce malgré 1’aspect 2D de la
modélisation et I’idéalisation des granulats sous forme circulaire. Néanmoins, ces aspects sont a

I’origine de la surestimation de la résistance des éprouvettes rencontrée numériquement. Comme piste
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d’amélioration pour la suite, il est proposé de s’appuyer sur des simulations numériques 3D réalistes de

’essai de flexion trois points en se basant sur la calibration 3D des paramétres cohésifs a I’échelle locale.

Par ailleurs, un des objectifs de cette thése est d’appliquer le modéle prédictif multi-échelle du
comportement du béton, développé et appliqué dans les chapitres IV et V sur des matériaux sains, sur
les matériaux atteints de RSI. Pour ce faire, des investigations expérimentales multi-échelle sont
nécessaires a I’échelle locale et mésoscopique afin de caractériser la RSI et d’identifier les conséquences
physiques, chimiques et mécaniques engendrées par ce développement. Les résultats obtenus sur cette
caractérisation multi-échelle des échantillons atteints de RSI seront présentés respectivement au chapitre
VI.
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VI. Chapitre 6: Evolution des propriétés
microstructurales, physico-chimiques et
mécaniques du béeton dégrade par la RSI

dans une démarche multi-échelle
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V1.1 Introduction

Depuis plus de trente ans, les recherches investiguées sur la dégradation du béton provoquée par la RSI
désignent la présence d’un hydrate dans la pate de ciment comme responsable de ces dommages (cf.
section VI11.4.2.3). L'hydratation de l'ettringite provoque sa cristallisation sous forme d'aiguilles visibles
au microscope optigue ou électronique. La principale différence entre I'ettringite trouvée dans une pate
de ciment saine et celle endommagée par la RSI est le moment ou I'ettringite est apparue pour la premiere
fois. L'ettringite primaire se forme normalement dans un béton pendant le processus d'hydratation du
ciment ce qui ne pose aucun probleme jusqu'a ce qu’elle soit déstabilisée. L'ettringite qui se forme
tardivement dans le processus d'hydratation et de durcissement de la matrice cimentaire est susceptible
de causer des dégradations au béton (cf. section 1.2.2.4). Ce dommage peut se produire ou pas avec une
intensité plus ou moins élevée dépendant de divers parameétres connus (cf. section 1.2.2). De surcroit, la
plupart des études expérimentales sur la RSI sont réalisées sur un volume élémentaire représentatif
composé de béton ou de mortier. Le développement de cette pathologie a des échelles plus petite, comme
au niveau de I’interface, reste peu abordé dans la littérature. Dans cette thése, une approche multi-échelle
est proposée afin d’étudier I’influence de la formation tardive d'ettringite sur les mécanismes
d’endommagement du béton et sur I’évolution des propriétés mécaniques des matériaux pathologiques

vis-a-vis des échantillons sains de référence.

La premiére pratie de ce chapitre est consacrée a la caractérisation du développement de la RSl au travers
de visualisations microscopiques, d’analyses chimiques, du suivi des propriétés mécaniques a 1’échelle
locale avec des échantillons parallélépipédiques (1x1x3 cm?) afin de mieux comprendre les mécanismes
de cette pathologie. Cette compréhension permet ensuite d’établir les paramétres cohésifs de la pate de
ciment et de D’interface atteinte de la RSI. Une seconde partie est dédiée & la caractérisation
mésoscopique de la dégradation du béton, en réalisant des mesures d’expansions et des essais

mécaniques sur des éprouvettes cylindriques (11x22 cm) et des poutrelles (8x8x32 cm?3).

Dans chaque partie, le programme expérimental retenu est présenté en définissant le protocole
expérimental dédié au conditionnement et a la conservation des échantillons sollicités au jeune age pour
susciter le déclenchement de la RSI aux deux échelles. Pour chaque échelle, le programme expérimental

mis en place se décline en deux parties :

- une premiére partie explique le traitement hydro-thermique préconisé au jeune &ge pour chaque

type d’éprouvette et le mode de conservation associé ;

- la seconde partie est dédiée au suivi et a la caractérisation multi-échelle de la dégradation du
béton, en réalisant des observations microstructurales au Microscope & Balayage Electronique (MEB)
et au micro-tomographe (UCT), une caractérisation chimique a la Spectrométrie a Dispersion d’Energie
(EDS) et a la Diffractométrie aux Rayons X (DRX). Une nouvelle technique pour mesurer le gonflement

des éprouvettes a été mise en ceuvre a 1’aide d’un microscope numérique.
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Pour évaluer I'impact de la pathologie sur les propriétés mécaniques, des essais mécaniques sont

également réalisés sur les éprouvettes dégradées aux deux échelles d’étude.

V1.2 Echelle locale

Cette section est consacrée aux protocoles de dégradation RSI et des essais de caractérisations des
échantillons de pate de ciment et composites. Ces échantillons sont réalisés avec sur la méme coulée
que les échantillons sains (cf. chapitre I11) mais ils subissent un traitement hygro-thermique au jeune
age afin d’initier le déclenchement de la RSI. Les techniques de caractérisation de I’avancement de la
RSI (mesure d’expansion, MEB-EDS, DRX et puCT) et les résultats d’essais de caractérisation
mécanique sont présentés ci-dessous. De ce fait, trois séries d’éprouvettes ont été coulées dont la
premiere est dédiée a la mesure des expansions, la deuxieme a la caractérisation mécanique et la
troisieme aux caractérisations (LCT, MEB-EDS et DRX) des éprouvettes RSI. Une synthése de ces
résultats permet de dégager les principales tendances.

VI1.2.1  Protocole de dégradation RSI

L’accélération de la RSI est essentiellement obtenue en maximisant la quantité d’ettringite déstabilisée
au jeune age. Cette derniére est dépendante de I’histoire thermique subie par I’éprouvette au jeune age.
Le ciment utilisé présente une composition favorisant la RSI (cf. section 111.3.1), dans ce cas le profil
thermique dans les éprouvettes au jeune age devient le facteur clé pour le déclenchement de la
pathologie. La difficulté principale réside dans I’adaptation du traitement thermique en fonction de la
taille de I’éprouvette. Dans la littérature, ces cycles sont clairement identifiés pour des éprouvettes
cylindriques (11x22 cm) [129] et des prismes de mortier (4x4x16 cm?) [136]. Cependant, les protocoles
de dégradation RSI sont toujours en cours d’évaluation pour des éprouvettes de taille millimétrique ou

de grandes tailles (blocs RSI de la plateforme expérimentale ODE a I’IRSN a Cadarache) [171].

Jebli [129] et EI Bitouri [68] ont testé, pour des échantillons centimétriques, deux cycles thermiques
avec des températures de cure de 80°C pendant 2 heures et 85°C pendant 1 heure. La température de
85°C provoque la décohésion du composite a I’interface pate/granulat, comme en témoigne la Figure
VI1.1. Les échantillons sont endommagés prématurément avec une perte de la tenue mécanique due au
cycle thermique trop agressif par rapport a la dimension des échantillons. Un cycle thermique de 31

heures avec un palier de 2 heures a 80°C a été retenu pour les éprouvettes a 1’échelle locale.

Dans cette these, le cycle thermique retenu différe de celui de Jebli uniquement sur la phase | de pré-
prise : une durée de trois heures est préconisee au temps de prise du ciment CEM | Beffes (voir fiche

technique V11.1.1) contre une heure pour Jebli avec le ciment CEM | Beaucaire.
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Figure V1.1 Fissuration des composites apres le cycle thermique de 85°C
pendant 2 heures [129].

Iustré sur la Figure V1.2, le cycle thermique utilisé d’une durée totale de 31 heures, comporte quatre
phases pendant lesquelles 1’humidité relative (HR) est maintenue proche de la pression de vapeur

saturante (HR = 98%) :

e Phase | (pré-prise) : apres la confection, les éprouvettes (encore dans leur moule) sont placées

pendant 1 heure directement dans une enceinte climatique ou la température est réglée a 20°C ;

e Phase Il (échauffement) : une montée progressive en température de 20°C a 80°C, avec une vitesse

de montée en température de 1’ordre de 5°C/h, est appliquée. L humidité est toujours maintenue a
98% pendant ces 12h ;

e Phase Il (palier) : les éprouvettes sont maintenues a 80°C durant 2 heures ;

e Phase IV (refroidissement) : Les éprouvettes sont refroidies dans I’enceinte, avec une diminution

de la température de 5°C/h ; la descente dure 12 heures.

e Phase V (palier) : les éprouvettes sont maintenues a 20°C durant 2h.

90 ¢ HR = 98% T 100

80 + 90

70 + 80
S 60 T
g 40 L4 E
e 30 t30 7T

20 + 20

10 + + 10

0 = = = 0

0 10 20 30

Temps (heures)

Figure VI.2 Echelle locale: traitement hygro-thermique appliqué aux
éprouvettes RSI.

Plusieurs séries sont coulées pour réaliser les différents essais de caractérisation (essais mécaniques,
mesure de gonflement, MEB, DRX et micro-tomographie aux rayons X). Deux enceintes climatiques
sont ainsi utilisées (cf. Annexe VI1.2) : I’enceinte « Memmert — CTC 256 » du LMGC a la halle de
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Montpellier et I’enceinte « Weiss » du service SEREX a I’IRSN a Cadarache. La Figure V1.3 montre
les profils des cycles hygro-thermiques appliqués respectivement par les enceintes climatiques du
LMGC et de 'IRSN (SEREX-Cadarache). On observe que les deux enceintes respectent bien les phases
I, II et III. Cependant, I’enceinte du LMGC présente une fluctuation de I’humidité, entre 80% et 98%,
pendant la phase IV de refroidissement, qui n’est pas présente avec 1’enceinte de Cadarache. Ceci peut
donc créer un endommagement additionnel dans les éprouvettes. Cette fluctuation est due au systeme
d’évacuation de vapeur chaude dans la chambre de I’enceinte.
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Figure V1.3 Cycle hygrothermique appliqué par les enceintes climatiques du : (a)
LMGC ; (b) IRSN-SEREX.

Afin de remédier a ce probléme d’humidité de I’enceinte du LMGC, les échantillons sont mis dans un
dessiccateur plein d’eau et des bacs remplis d’eau sont placés au fond de I’enceinte (voir Figure V1.4(a)).
Cette solution assure un environnement saturé en humidité pour les échantillons tout au long du cycle.
En revanche, cette étape n'a pas été réalisée avec l'enceinte du SEREX du fait de la stabilité des

consignes dans ce dernier.

Aprés le traitement hygrothermique, les éprouvettes sont démoulées et immergées dans de 1’eau
déminéralisée a 38°C. L’eau est maintenue a 38°C a l’aide d’un thermoplongeur qui régule la
température (voir Figure V1.5). Toutes les deux semaines, de ’eau est ajoutée au bac de conservation

avec une vérification du pH (pH environ 12) avant et aprés 1’ajout de I’eau.
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Figure V1.4 (a) Echantillons coulés dans les moules en silicone mis dans les dessiccateurs
et placées dans I’enceinte climatique (LMGC) avec des bacs d’eau en bas de I’enceinte ;
(b) Echantillons placés dans I’enceinte Weiss de ’IRSN.

(@) (b)

Figure V1.5 Bac de vieillissement avec thermoplongeur réglé a 38°C : (a) au LMGC et (b) a
I’IRSN.

VI1.2.2  Suivi des expansions
Dans les travaux antérieurs de Jebli [129] et Tlaiji [239], la méthodologie de mesure des expansions sur
les échantillons consiste a déposer un mouchetis sur les échantillons puis a photographier 1’échantillon
(par microscope optique ou par caméra rapide haute résolution) au cours de la dégradation. Les mesures
étant faites par un logiciel informatique qui estime la distance entre certains points auparavant identifiés
(voir Figure V1.6).
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Figure V1.6 (a) Composite avec mouchetis ; (b) Zoom du mouchetis au niveau de 1’interface ; (c)
Méthode de la mesure d’expansion [129].

Le mouchetis est appliqué par projection de peinture blanche sur la surface de 1’échantillon, teintée

préalablement en noir.

Jebli [129] a pris les mesures de la péate de ciment pure et du composite pate de ciment-granulat et a
calculé les déformations de I’interface &; grace a six mesures longitudinales pour chaque jour de

conservation établie (t), sur le méme échantillon avec la formule suivante :

ref ,comp
Al; (t) Al —Aly EcXleo—gp " Xlpg
g(t) = — = F (VI.1)
io io

avec Al; le gonflement d’interface, Al; le gonflement du composite, Al,, le gonflement de la pate de
ciment pure, ;o la longueur initiale de I'interface, L, la longueur initiale de la pate de ciment, L 7™ est
la longueur initiale de la pate de ciment dans le composite, &, la déformation de composite et ¢, la

déformation de la pate de ciment. La différence entre les deux déformations donne la déformation de

I’interface, avec comme hypothése que les granulats ne gonflent pas.

Tlaiji [239] a mesuré une longueur [; entre deux points bien identifiés au cours du temps. La variation
de cette longueur au cours du temps est considérée comme 1’expansion liée a la RSI. L’expansion de
I’éprouvette est calculée selon la formule :

g (t) = LOh (V1.2)

lo

ou i représente I’interface, [ et [;(t) respectivement la mesure de référence a 1’état initial et au cours du
temps t. Tlaiji a pris quatre mesures sur chaque échantillon de part et d’autre de I’interface (voir Figure

VL.7).

Ces méthodes manquent de précision (distorsion optique, parallélisme, luminositg, ...) et ne permettent
pas de mesurer les expansions dans le volume. D’un point de vue mécanique, a chaque mesure
d’expansion, les échantillons sont retirés de 1’eau et, aprés chaque mesure, sont remis dans I’eau. Dans
ce cas, les échantillons subissent & chaque fois un choc hydrique qui génére le mécanisme de séchage.
Le séchage, méme pour un temps trés court, provoque I’endommagement des échantillons. Ainsi,

I’expansion mesurée peut étre une combinaison de deux effets : la RSI et le retrait.
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Figure V1.7 Exemple de mesure d’expansions sur un composite dans les travaux de Tlaiji [239] (I; :

longueur entre deux points bien identifiés au cours du temps).
Du fait de la précision requise a 1’échelle locale, ces deux méthodes de mesure d’expansion ne sont pas
utilisées dans cette thése. Une nouvelle technique originale de mesure des expansions est proposée.
Elle consiste a faire des mesures linéaires avec un microscope numérique. Ce microscope de mesure
avancée est muni d’un logiciel spécifique multifonctionnel. L’avantage de cette technique est que la
mesure se fait directement sous microscope avec le logiciel intégré. Le microscope numérique «
Keyence » est le plus avancé. Un test avec Keyence VHX 7000 a été réalisé au SEREX a I’IRSN de
Cadarache afin de constater sa précision. Le test est effectué sur des échantillons de péate pure et
composite avec ou sans mouchetis. La Figure V1.8 illustre un test sur des échantillons composites sans
mouchetis ou les hydrates de la pate de ciment représentent un mouchetis naturel. Le modéle est I’image
de mesure initiale de référence, ce modéle est sauvegardé avec des points de référence et parametres de
positionnement et agrandissement. Sur les images 1, 2 et 3 de la Figure V1.8 , trois autres mesures entre
les mémes points de référence sont prises apres chargement du modele dans la mémoire du logiciel afin

de pouvoir reconnaitre les points de référence. L’erreur de mesure est de 0,1% pour 1 cm de distance.

En se basant sur les études antérieures de Jebli [129] et Tlaiji [239], la valeur d’expansion commence a
se stabiliser a 100 jours avec un arrét du gonflement a 120 jours de conservation. Ainsi, la durée de la
campagne des mesures d’expansion sur les échantillons sains et pathologiques est fixée a 120 jours. De
plus, le nombre des échantillons coulés respecte cette durée avec une mesure sur deux échantillons toutes
les deux semaines. Pour réaliser ces mesures, une série d’échantillons est coulée au SEREX a I’IRSN

de Cadarache ou deux lots sont confectionnés :

- Un lot sain sans traitement thermique au jeune age. Ce lot est conservé dans 1’eau saturée en

chaux pendant toute la durée de la campagne de mesure.

- Un lot RSI ayant subi un cycle hygro-thermique dans I’enceinte climatique Weiss & Cadarache.

Ce lot est conservé dans un bac avec une eau déminéralisée a 38°C.

La Table VI.1 montre le nombre d’éprouvettes confectionnées pour la mesure des expansions.
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' Image 1
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D = 8933.6 UM i

D =8930.4 um

Figure V1.8 Mesures successives (deux mesures) entre deux points de référence (distance
D) sur un composite sans mouchetis avec le microscope Keyence VHX 700.

Pate de ciment Composite
Sains 14 14
RSI 14 14

Table V1.1 Nombre d’éprouvettes confectionnées pour la mesure des expansions.

En sortant de 1’enceinte climatique, des mesures linéaires 2D instantanées de référence sont prises sur
les échantillons (pate de ciment et composite) de ces deux lots par le microscope numérique. Pour éviter
le retrait, chaque échantillon n’est utilisé qu’une seule fois pour réaliser la mesure d’expansion et ils
sont ensuite préparés pour le MEB. A chaque temps de dégradation, deux échantillons sont sélectionnés
pour le suivi. L’expansion moyenne £(t) (équation (V1.3) d’un échantillon est déterminée a partir de
quatre a six mesures effectuées sur un méme échantillon au temps t de dégradation a partir de la formule
suivante :

e(t) = O7bo (V1.3)

lo

ou [, et I(t) sont respectivement la mesure de référence (avant conservation dans 1’eau) et au cours du

temps t.
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La longueur de suivi des expansions est estimée a 10 mm (I, = 10 mm). Enfin, pour obtenir un point
de mesure, la moyenne des différentes expansions des deux échantillons (4 a 6 mesures par échantillon)
est calculée. La Figure V1.9 montre les expansions de la péate de ciment et du composite sains et RSI en

fonction de la durée de conservation dans I’eau.
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Figure V1.9 Déformations moyennées mesurées avec le microscope numérique sur des
éprouvettes de pate de ciment (Pdc) et composites : (a) Sains et (b) RSI.

La Figure V1.9(a) montre les mesures réalisées sur les échantillons de pate de ciment et composite sains.
Un important effet de retrait endogéne (contraction de Le Chatelier [86]) est observé sur ces échantillons
avec des contractions surfaciques égales a 8% pour les échantillons de pate de ciment et 1% pour les
composites. Les mécanismes d'hydratation qui se produisent a l'intérieur du béton créent alors une
certaine chaleur et sont suivis d'une diminution du volume de la pate de ciment hydratée. Le Chatelier
[86] a évalué que la contraction était de 1'ordre de 8 a 12% de I’espace initial occupé par le ciment
anhydre et I'eau qui devaient étre combinés dans la pate de ciment hydratée. Les contractions mesurées
sur la pate de ciment correspondent a la limite inférieure de Le Chatelier. En revanche, pour les
composites, des contractions moins importantes sont observées. Cette réduction de contraction
s’explique par une proportion de pate de ciment dans le composite moins élevée que celle dans les
échantillons de pate de ciment (deux fois moins), et par la présence du granulat qui limite les
déformations en induisant des contraintes de traction a l'interface et a la zone de transition. Ce

mécanisme établi par De Sa [59] est illustré sur la Figure VI.10.

La Figure V1.9 (b) montre les mesures réalisées sur les échantillons de pate de ciment et composite RSI.
On observe un gonflement trés important dans les deux types d’éprouvettes. Entre 48 et 70 jours, des
contractions de 0,05% sont mesurées dans la pate de ciment ; pouvant étre expliquées par la coexistence
de deux mécanismes : retrait endogéne et initiation du gonflement dd & la RSI. A partir de 80 jours, le
gonflement s’accélére au niveau de la pate de ciment et continue a croitre jusqu’aux derniéres mesures

en atteignant une valeur de 0,16%. La vitesse de gonflement des composites augmente significativement
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dés 40 jours. A 120 jours, le gonflement des composites (~0,18%) est proche de celui des pates de ciment
(~0,16%). A la fin des mesures, on constate que la différence entre le composite et la pate de ciment
pure est faible. Une cinétique de gonflement linéaire est obtenue jusqu’a 120 jours de conservation pour

les deux échantillons.

Debonding

Drying shrinkage

and cracking Tension Comp

Figure VI1.10 Illustration du mécanisme de retrait endogéne a I’échelle de ’interface entre
matrice cimentaire et granulat [59].

Un suivi de 1’état de surface des éprouvettes est réalisé pour surveiller les surfaces et ’apparition de
signes de dégradation. Les images de ces surfaces sont regroupées dans la Table V1.2 a la fois pour des
éprouvettes saines et dégradées. En comparant les deux matériaux, sains et pathogénes, on remarque la
présence de fissurations importantes sur les bords des éprouvettes RSI qui évoluent avec le temps pour
les deux types d’échantillons (pate de ciment et composites). En revanche, aucune fissuration n’est
observée au niveau de l’interface. Les éprouvettes saines restent intactes pendant toute la durée
d’observation. A ce stade de caractérisation, I’apparition d’un réseau de fissuration est liée au

gonflement.

Sain

28 jours

5 min apres sortie de 1’eau
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48 jours

5 min apres sortie de 1’eau

70 jours -
2 min apreés sortie de 1’eau
Pdc
120 jours
0 min apres sortie de 1’eau 4
Composite
120 jours
0 min apres sortie de 1’eau

Table V1.2 Evolution temporelle de I’état de surface des éprouvettes saines et atteintes de RSI.

Par rapport au travaux antérieurs [129][239], on constate des différences sur les valeurs moyennes des
expansions calculées (voir Table VI.3) et sur la stabilisation du gonflement qui n’est pas atteint aprés

120 jours de conservation.
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Pate de ciment Composite
Jebli [129] 0,08 % 0,15 %
Tlaiji [239] 0,025 % 0,1%
Al Dandachli 0,16 % 0,18 %

Table V1.3 Comparaison des valeurs des expansions moyennes des éprouvettes RSI de pate de ciment
(Pdc) et composite a 120 jours de conservation.

Cette différence s’explique par la différence de type de ciment utilis¢é dans la formulation des
échantillons et le cycle hygro-thermique de I’enceinte climatique. En effet, la composition chimique du
ciment a un impact majeur sur le développement de la pathologie et, sur le gonflement induit (cf. section
VI11.5.1). Le ciment utilisé dans cette these contient plus d'oxyde d'aluminium que le ciment utilisé dans
les travaux de Jebli [129] et Tlaiji [239] (voir Table VI.4).

Comme cet oxyde est fréquemment considéré comme un réactif limitant dans le processus de formation

de l'ettringite, son excés favorise cette formation.

Classe C3A C:AF C.S CsS
Jebli [129] et Tlaiji [239]
. CEM 152.5R CE CP2 NF 8 9 9 71
(Beaucaire)
Al Dandachli (Beffes) CEM 152.5R CE CP2 NF 8 11 9 66

Table V1.4 Comparaison des compositions chimiques des ciments CEM | 52.5 R utilisés dans la
formulation des échantillons de pate de ciment et composites a I’échelle locale.

Ainsi, il faudra que la mesure des expansions soit poursuivie a des temps de dégradation plus longs que
celui initialement fixé au début de cette campagne expérimentale. Malheureusement, en raison d'un
calendrier chargé pour la caractérisation microscopique des RSI et d'un manque de temps pour prolonger
la période d'observation afin de quantifier les expansions sur des durées de dégradation prolongées, cette
campagne ne sera pas reproduite. Des visualisations microscopiques (UCT/ MEB-EDS) doivent étre
poursuivies sur des durées de dégradation plus longues et en considérant aussi des examens destructifs,
comme la fracturation fraiche et la DRX. Pour cela, un lot de pate de ciment et composite a 10 mois de
conservation est en plus caractérisé. Ces études nous ont permis de suivre I'évolution de la fissuration

en surface et en volume, ainsi que la minéralogie, notamment I'ettringite.

V1.2.3

Le développement de fissurations, dit au gonflement, est observé a I'eeil nu et sous microscope

Observations au Micro-Tomographe (UCT)

numérique a travers le suivi de 1’état de surface des éprouvettes. Ces visualisations fournissent une
appréciation de la dégradation surfacique des échantillons. Elles ne permettent pas de voir ce qui se

passe en profondeur. Des observations au microtomographe sont donc réalisées pour visualiser le
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développement volumique de la dégradation, en termes de propagation de fissuration et de 1’état des
pores. Cette technique numérique non-destructive permet de caractériser la structure interne des
matériaux (résolution en um) en se basant sur les interactions rayons X-matiere. La méthode consiste
en la reconstitution d’une image volumique 3D de 1’échantillon a partir de radiographie X sur 360°. Les
avantages de cette technique sont nombreux : aucune préparation des échantillons n’est requise, un
méme échantillon peut étre observé plusieurs fois, a différentes échéances temporelles. En fonction de
la résolution et de la taille de 1’échantillon, elle permet de mettre en évidence le faciés des microfissures
et la porosité du matériau. La micro-tomographie est réalisée sur la Plateforme MRI-ISEM a I’Université

de Montpellier qui est dotée d'un microtomographe EasyTom 150 (voir Figure VI1.11).

Figure VI1.11 Micro-tomographe EasyTom 150 (Plateforme MRI-ISEM, Université de
Montpellier).

Les observations au pCT sont réalisées directement apres prélévement de I’échantillon de la solution,
sans séchage et sans imprégnation de résine. Les acquisitions sont réalisées avec une rotation de 360°
avec un pas de 0,1°, une moyenne de 3000 projections et un temps d’acquisition d’une heure. Les
visualisations 2D des projections (X, y e t z) et 3D du volume sont faites via le logiciel open source
3DSlicer 2.

Les échantillons RSI sont scannés aprés différents temps de conservation : 30, 50, 80, 120 jours et 10

mois. lIs sont placés verticalement selon I’axe Z sur le plateau du micro-tomographe (voir Figure V1.12).

3 3D Slicer est un logiciel open source et gratuit pour la visualisation, le traitement, la segmentation,
I'enregistrement et I'analyse d'images et de maillages médicaux, biomédicaux et autres en 3D, ainsi que pour la
préparation et la réalisation de procédures assistées par imagerie (3D Slicer image computing platform | 3D Slicer).
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La Table VI.5 et la Table V1.6 regroupent les scans réalisés aux différents temps de dégradation des

éprouvettes pate de ciment et composites.

30 T

20 T

Ny

X
(@)

Figure VI1.12 Placement vertical selon 1’axe Z des échantillons : (a) pate de ciment et (b)
composite dans le microtomographe.

Sur les sections XY des pates de ciment, une zone gris-foncé apparait sur les bords des éprouvettes. On
observe que 1’épaisseur de cette zone augmente avec le temps de conservation (cf. Figure VI.13). De
plus, le niveau de gris est élevé dans la zone dégradée tandis qu’il est plus faible dans la zone saine. Une
zone intermédiaire apparait également a 120 jours ou la décroissance du niveau de gris varie entre la
valeur élevée rencontrée a I’extrémité de la zone totalement dégradée et la valeur faible rencontrée dans
la zone saine. Une étude complémentaire liée a leur minéralogie est effectuée aux paragraphes V1.2.4 et

V1.2.5 sur ces deux zones (foncé et intermédiaire).

Dans la Table VI.5 et la Table VI.6 concernant 1’évolution du faciés de fissuration, les fissures
apparaissent d’abord sur les surfaces extérieures des échantillons (voir volumes 3D). Puis au cours de
la dégradation, ces fissures commencent a se propager de I'extérieur vers l'intérieur et se localisent dans
ces zones et aux sommets des échantillons. En revanche, aucune fissure n’est observée au cceur des
échantillons, en zone saine. Dans le cas du composite, I’interface entre la pate de ciment et le granulat
reste intacte (aucune fissure détectée entre 30 et 120 jours). A 10 mois de conservation, une fissure finit
par apparaitre au niveau de I’interface, sur le volume 3D, uniquement en face externe comme en

témoigne la section XZ du volume.

La mesure de I’épaisseur dégradée de la pate est déterminée par analyse d’images via le logiciel ImageJ
sur la section XY. L’évolution d’épaisseur dégradée des échantillons de pate de ciment et composite est
montrée sur la Figure VV1.13(a) et (b) ou une évolution logarithmique est observée. Pour les éprouvettes
de pate de ciment, cette épaisseur augmente en fonction du temps avec une vitesse de dégradation
estimée a 0,153 mm/mois similaire a celle des composites estimée a 0,156 mm/mois (voir Figure V1.13).
Le taux de dégradation, des éprouvettes est calculé comme étant le rapport de la surface dégradée (zone

gris foncé) sur la surface totale avec 1’équation (V1.4) :
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Taux de dégradation = Stot~ Ssain (VI1.4)

Stot

avec S;, la surface totale de la section XY et Sg,;,, 1a section saine (zone gris clair).

Sur la Figure VI1.13(a) et (b), on représente 1’évolution du taux de dégradation des échantillons pate de
ciment et composites respectivement au cours du temps ou une évolution logarithmigue est observée.
On constate, que le taux de dégradation augmente de facon similaire au cours du temps dans les pates
de ciment des échantillons de péate de ciment pure et composites. Méme si la surface est totalement
fissurée pour les échantillons dégradés a 10 mois, le taux de dégradation n’est que d’environ 33% pour
les deux types d’échantillons. L’évolution de 1’épaisseur dégradée et du taux de dégradation indiquent
que I’apparition des fissures a la surface des échantillons dégradés, n’est pas suffisante pour décrire de
I’état de dégradation des échantillons. Ainsi, 1’utilisation d’un indicateur autre que la mesure des
expansions (surfaciques longitudinales) est souhaitée afin de rendre compte de 1’évolution volumique

de la dégradation de ces échantillons.

Sur les scans du microtomographe, on observe également la précipitation d’une matiére blanche dans
certains pores (entourés avec des cercles rouges sur la Table V1.5 et la Table VI.6) de maniére plus ou
moins significative au cours de la dégradation. Dans le cas de la pate de ciment, a 50 jours, cette matiére
présente des aiguilles qui ressemblent aux cristaux d’ettringite. Des analyses minéralogiques
complémentaires sont effectuées et présentées dans la suite sur ces éprouvettes afin de surveiller la
cristallisation de I'ettringite dans les pores, a l'interface du composite et dans les parties endommagées

de leurs bords.
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Section XY

Volume 3D

30 jours

50 jours

80 jours

120 jours

10 mois

de I’échantillon).

147

Table VI.5 Microtomographies des échantillons de péate de ciment RSI a différents temps de
conservation (30j, 50j, 80j, 120j et 10 mois). Les sections XY correspondent a Z valant 15 mm (milieu




Section XY/ Section XZ Volume 3D

30 jours

50 jours

80 jours

120 jours

10 mois

Table V1.6 Microtomographies des composites RSI a différents temps de dégradation (30j, 50j, 80j, 120j
et 10 mois). Les sections XY correspondent & Z valant 7 mm (milieu de la partie de pate dans le
composite) et les sections XZ correspondent & Y valant 0 mm.
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Figure VI.13 Cinétique de la dégradation des échantillons RSI : (a) Pate de ciment et (b)

Composite.

V1.2.4 Observations au Microscope Electronique & Balayage (MEB-
EDS)

Dans de nombreux travaux, le microscope électronique a balayage (MEB) est utilisé pour comprendre
les mécanismes chimiques mis en jeu et visualiser la microstructure, comme la formation de ’ettringite
différée dans le cas d’une réaction sulfatique au sein d’un échantillon de béton, et suivre les faciés de
fissuration [203]. L’observation au MEB permet d’identifier les différents éléments chimiques d’un
échantillon de taille centimétrique, comme la portlandite, les C-S-H, les cristaux d’ettringite, certaines

tailles de pores dans la pate, ou encore 1’état d’endommagement de 1’interface pate-granulat.
Dans cette these, les observations et analyses sont effectuées sur trois microscopes.

e Le premier est un microscope Zeiss Sigma (voir Figure V1.14) localisé a I’'IRSN sur le site de
Cadarache, dans le service expérimental (SEREX). Le logiciel Esprit (Bruker) est utilisé pour
I’acquisition des spectres et des cartographies chimiques au Spectrometre a Energie Dispersive
(EDS).

e Le deuxiéme est un microscope FEI Quanta 200 localisé a I’Université de Montpellier qui utilise le

logiciel Oxford instruments nano-analysis.

e Le troisiéme est un microscope Bruker 127eV localisé a I’IRSN sur le site de Fontenay-aux-Roses

(plateforme LUTECE au SEDRE) qui utilise le logiciel Esprit.

Les analyses sont réalisées sous une tension de 20 keV (parfois 15 keV) a une distance de travail de

15mm.
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Figure V1.14 MEB-EDS du microscope Zeiss sigma (SEREX, IRSN Cadarache).

Soulignons qu’une bonne observation nécessite une préparation adéquate et minutieuse de 1I’échantillon

[144]. Cette étape de préparation est cruciale, tout particulierement le polissage de la surface sur section

polie.

Au cours de cette étude, les échantillons dégradés sont retirés de 1I’eau de conservation et subissent une

série de préparations réalisées par un technicien du laboratoire des Géosciences de 1’Université de

Montpellier :

Mettre 1’échantillon sous vide pendant au moins une heure ;

Enrésiner 1’échantillon sous vide avec une résine époxy transparente. La résine époxy devra couvrir
tout le moule en laissant la surface supérieure exposée a 1’air, car la résine devra penétrer dans les

vides de I’échantillon ;
Laisser sous vide au moins 24 heures ;

Découper en deux I’échantillon enrésiné a I’aide d’une scie a fil sec si on souhaite regarder dans la

hauteur de I’échantillon ;

Polir une facette de 1’échantillon (découpée ou celle enrésinée). Les différentes étapes du polissage
s’effectuent en présence d’un lubrifiant (1’¢thanol) et comportent le rodage, le polissage grossier,
le polissage fin. Chaque polissage s’effectue en un temps donné, de plus en plus long avec le

polissage plus fin.

Meétalliser la surface polie avec du carbone pour assurer des liaisons conductrices.

Des exemples d’échantillons, préts a étre observés, sont présentés sur la Figure VI.15.
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Figure VI.15 Exemples d’échantillons enrésinés pour l'observation MEB : (a) pate de ciment
et (b) composite pate de ciment/ granulat silice.

Sur des échantillons polis, deux dates de conservation (120 jours et 10 mois) sont considérées afin de
s’assurer de la présence d’ettringite différée et de visualiser sa progression au cours de la dégradation.
Des observations au MEB sur des échantillons a 70 et 100 jours de dégradation sont aussi réalisées et
présentées dans I’Annexe VIIL.7. Les échantillons sont observés au MEB-EDS Bruker au SEREX a
I’IRSN de Cadarache. La Figure V1.16 montre les zones ciblées au MEB que 1’on suppose favorable a
la précipitation de I'ettringite différée.

Pores Interface

Zone dégradée

Figure V1.16 Zones privilégiées pour la précipitation de I'ettringite différée et ciblées par
les visualisations au MEB : pores, zone grise dégradée au bord et interface pate/granulat.

Les visualisations des pores des sections polies des deux types d’échantillons sont présentées sur la
Figure V1.17. On constate la présence d’ettringite différée sous forme massive et comprimée au niveau
des pores. Cette formation massive de I’ettringite entraine des pressions de cristallisation et, donc, la
propagation de fissures radiales a travers les pores, comme illustrée sur la Figure VI1.17(a), (b) et (c).

Cette forme massive de I’ettringite est couramment observée dans la littérature [5][41][203].
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Figure VI1.17 Images MEB de la précipitation d’ettringite différée au niveau des pores sous
forme : (a), (b) et (c) massive et (d), (e) et (f) d’aiguilles.

On observe une autre forme d’ettringite qui cristallise dans d'autres pores en forme d'aiguilles. Ces
aiguilles sont disposées sur les bords des pores et en direction radiale, comme on peut le voir sur la
Figure VI1.17(d), (e) et (f). Les aiguilles d'ettringite sont extrémement étroites et occupent librement
l'espace. Leur longueur est de I’ordre de quelques dizaines de micrométres (~ 30 a 50 pm). Leur densité
est relativement faible par rapport a la formation massive. Ces visualisations confirment que le

composé observé dans les pores au nCT est I’ettringite.

Des analyses EDS par point (spectrométrie) sont réalisées pour déterminer la nature minéralogique de
ce compose dans les pores. Les trois principaux éléments entrant dans la composition de 1’ettringite sont
: le sulfate (S), I’aluminium (Al), et le Calcium (Ca). Ils sont identifiés sur le spectre (cf. Figure VI.18),
confirmant ainsi sa présence. Les spectres EDS montrent la présence d’une quantité importante de
sulfates et d’aluminates dans les pores ou les spectres obtenus sont compatibles avec la composition de

I’ettringite.
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Figure V1.18 Spectres obtenus par I’analyse EDS des pores remplis d’ettringite différée sur le

composite a 10 mois de conservation.

Des analyses cartographiques EDS sur le composite a 10 mois sont également pratiquées. Les résultats

sont visibles sur la Figure VI1.19. On dénote la présence d’une quantité importante de sulfates (S) et

d'aluminates (Al) dans les pores, confirmant la présence d'ettringite différée.
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Figure V1.19 Composite a 10 mois : analyse chimique des pores remplis d’ettringite. A gauche,
images MEB réelle. A droite, analyses chimiques des phases sulfate (S) et aluminate (Al).

Dans un second temps, des analyses sur fracturations fraiches des pores d’éprouvettes RSI sont réalisées
sous MEB-EDS au LUTECE a I’'IRSN de Fontenay-Aux-Roses avec les mémes paramétres de réglages
pour que le MEB avec section polie. La préparation consiste a fracturer les échantillons au marteau pour
préserver la microstructure et I’agencement des cristaux au sein de la matrice cimentaire. Ils sont ensuite
métallisés avec du carbone pour éviter la surcharge d’électrons sur leur surface. Les images prises
révelent la présence d’ettringite dans un des pores de péte de ciment a 120 jours, comme illustré sur la
Figure VI1.20.
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Figure VI.20 Pate ciment a 120 jours : analyse chimique d’un pore rempli d’ettringite
détectée sur fracture fraiche : (a) image MEB réelle, (b) analyse chimique des phases sulfate
(S) et aluminate (Al).

Les bords dégradés (zone gris foncé) des échantillons sont également observés. Les visualisations MEB
de cette zone sont présentées sur la Figure VVI1.21. La Figure VI1.21(a) montre deux zones qui semblent
avoir des structures distinctes. Dans la zone 2, I'ettringite précipite sous forme de faisceaux ou de bandes
continues le long des bords de la pate de ciment (voir Figure V1.21(b, c, et d)). A 120 jours et a 10 mois,
Cette précipitation est observée sur les deux types d’échantillons (pate de ciment et composite). La

nuance gris-foncé des bords dégradés est due a la cristallisation de I'ettringite sous cette forme.

La précipitation de cette ettringite et les faciés de fissures observés (Volume 3D la Table V1.5 et la Table
VI1.6) sont en accord avec les simulations 2D effectuées par [218] et [229] sur un matériau homogeéne.
Ils ont démontré que le processus de lixiviation des alcalins vers I'extérieur explique la précipitation de
I'ettringite sur les bords. La lixiviation facilite le transfert des alcalins, notamment les alcalins dérivés
de I'ettringite primaire déstabilisée (sulfate et aluminate), et par suite une plus grande probabilité de
développement de I'ettringite tardive sur les bords (voir Figure V1.22). A ce stade, le gonflement est plus
développé a la surface de I'échantillon qu'en son centre [229]. En conséquence, des contraintes de
traction apparaissent en surface, alors que le coceur de I'éprouvette est en compression. Au cours de la
dégradation par RSI, cet état de contrainte évolue et les bords en contact avec l'eau se fissurent.
L'endommagement et 1'ouverture des fissures isolées prévus a environ 450 jours d’endommagement par
le modéle de deux auteurs [218][229] sont illustrés a la Figure VV1.22 et comparés a un scan de la surface
d’un échantillon de pate de ciment & 120 jours de dégradation. On observe la méme tendance de

propagation de fissure expérimentalement et numériquement.
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Figure VI.21 Images MEB de la précipitation d’ettringite différée au niveau des bords du composite
dégradé a 120 jours avec différents agrandissements.

Pour établir le caractére chimique de la composition de ces faisceaux générés aux bords, des analyses
EDS par points (spectrométrie) sont effectuées. Les résultats des spectres EDS sont présentés sur la
Figure V1.23 et montrent la présence d'une grande quantité de sulfates et d'aluminates aux différents
points d'analyses choisis sur ces faisceaux. Les spectres obtenus sont cohérents avec la composition de
I'ettringite.

Des cartographies sur sections polies (cf. Figure V1.24) et fracture fraiche (cf. Figure VI1.25) sont
également réalisées sur la zone au bord (gris-foncé). Ces analyses permettent I'identification de réseaux
de faisceaux continus d'ettringite sur les bords, caractérisés par une concentration considérable en
sulfates et aluminates.

Des analyses chimiques supplémentaires sont effectuées a l'aide de la diffractométrie des rayons X
(XRD) afin de quantifier la quantité d'ettringite formée sur les bords et déterminer I'épaisseur de la zone
dégradée des échantillons pathogenes a I'issue de 10 mois de conservation. Les résultats de ces analyses
sont présentés au paragraphe V1.2.5.
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Figure V1.22 Visualisation des faciés de fissures d’un échantillon d’un matériau homogéne
atteint de RSI : a) Facies de rupture obtenu par i-CT d’un échantillon de pate de ciment a
120 jours. Simulation du faci¢s de fissuration d’un quart de prisme a 450 jours par : (b) sur
la surface [218]et (c) une vue interne [229].
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Figure V1.23 Spectre EDS obtenu sur un bord dégradé : faisceaux d’ettringite formés dans un
échantillon composite a 120 jours de conservation.
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Figure VI1.24 Analyses chimiques des bords dégradés sur composite a 120 jours de
conservation. A gauche, image MEB réelle ; a droite en haut, analyse chimique des phases
sulfate (S) et aluminate (Al) et & droite en bas analyse chimique de la phases sulfate (S) pour
les échantillons de : (a) Pate de ciment et (b) Composite.
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(b) Composite

Figure VI1.25 Analyses chimiques des bords dégradés sur fracture fraiche d’éprouvettes conservées a

120 jours : (a) pate de ciment et (b) composite. A gauche, image MEB réelle ; a droite, analyse

chimique des phases sulfate (S) et aluminate (Al).
Les interfaces entre la pate de ciment et le granulat dans les échantillons composites sont observés au
MEB-EDS. Les visualisations permettent de constater que l'ettringite ne se développe pas prés de
I’interface avec le granulat. Sur les cartographies EDS, plusieurs phases sont détectées (Al - S) au niveau
de cette zone, mais sans prouver la présence d’ettringite (voir Figure VV1.26). En revanche, la formation
d’ettringite est détectée sur les bords de la pate de ciment dans 1’éprouvette composite. Ces résultats
semblent contredire les observations de Jebli [129], qui a observé une quantité non négligeable
d'ettringite pres de I’interface sur des éprouvettes composites similaires (voir Figure V1.27), ainsi que
d’autres travaux dans la littérature [155][203]. Les résultats obtenus ici, alors opposent la théorie du
gonflement présentée par [41], qui démontre que I'interface est une zone privilégiée pour la précipitation
de I'ettringite et que le gonflement observé dans le béton est lié & cette précipitation.
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Figure V1.26 Analyses chimigues de I’interface de composite au bout de 10 mois : (a) Image
MEB réelle, (b) Analyse chimique des phases sulfate (S) et aluminate (Al).

(b) (©)

Figure V1.27 Analyses chimiques de I’interface de composite (pate de ciment/granulat) au
bout de 100 jours : (a) Image MEB réelle, (b) Analyse chimigque des phases sulfate (S) et
aluminate (Al) [129].

VI1.2.5 Analyse par Diffractométrie aux Rayons X (DRX)

Des analyses par diffraction des rayons X (DRX) sont réalisées a I’IRSN de Fontenay-aux-Roses pour
suivre la variation minéralogique en fonction de la profondeur et du temps. Un diffractométre Malvern
PANalytical Aeris Research Edition a été utilisé pour collecter les données cristallographiques en
utilisant la radiation CuKo (A = 1.5405 A), avec une tension de travail de 40 kV et une intensité égale a
15 mA (voir Figure V1.29). Les diagrammes DRX sont obtenus en exposant directement la surface polie

au faisceau de rayons X, pour une plage angulaire de 5° a 70° et un pas de 0,01°.
L'acquisition se fait de deux fagons :

La premiéere consiste a faire I'acquisition directement sur le solide en obtenant les profils selon la
profondeur (voir Figure VI1.28). Entre deux mesures, une couche d'environ 150um d'épaisseur est

enlevée avec du papier abrasif depuis la surface externe jusqu'au centre de la pate, parallélement a la
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surface attaquée. Les étapes de préparation de ces échantillons (pate de ciment et composite) sont
illustrées sur la Figure VI1.28. En premier, une découpe est faite au milieu des échantillons
perpendiculairement a I’axe z. Ensuite, sur I’un des deux échantillons une deuxiéme découpe est réalisée
au milieu perpendiculairement a 1’axe x. Deux quarts d’échantillon sont obtenus, 1’un d’eux est choisi
pour étre poli. L'épaisseur de la couche grattée est contr6lée a 1’aide d’un comparateur. Ce mode
opératoire est réalisé sur les matériaux RSI. Le temps d’acquisition sur la surface polie de 1’échantillon

est d’environ 20 minutes.

Sens du
polissage

Ny

<
=

————— Découpe

Figure VI.28 Schématisation des étapes de découpe des échantillons RSI (pate de ciment et
composite) pour les analyses DRX par polissage.

La deuxieme consiste & broyer finement les échantillons de pate de ciment et la partie de pate de ciment
des composites (voir Figure V1.29(c)). Elles sont broyées a 70um a 1’aide d’un mortier pour obtenir une
poudre homogene. Cette méthode est réalisée uniquement sur les matériaux sains avec un temps

d’acquisition de deux heures.

Les résultats DRX sont analysés grace au logiciel HighScore Expert.
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Figure V1.29 (a) Diffractométrie aux rayons X de Malvern PANalytical Aeris Research
Edition (PSE Fontenay-aux-Roses, IRSN) ; (b) Surface polie et (¢) Poudre de 1’échantillon.

La Figure V1.30 et la Figure VV1.31 montrent les résultats de ces analyses pour les éprouvettes RSI. Les
traits en pointillés sur les diffractogrammes représentent les phases identifiées par le logiciel HighScore
(E: Ettringite et C: Calcite). D'autres phases sont détectées avec des pics plus faibles. Les
diffractogrammes de la pate de ciment sont suivis jusqu'a une profondeur de 2000 pum, tandis que ceux
du composite sont suivis jusqu'a une profondeur de 2375um. Ces spectres confirment une précipitation
importante de Dettringite dans les bords dégradés des échantillons jusqu’a 1600um de profondeur.
L’intensité des pics d’ettringite (nombre de coups) n’est pas stable ; elle augmente et diminue en
fonction de la profondeur. Une quantification de cette précipitation en fonction de la profondeur est
réalisée avec le logiciel HighScore (voir Annexe VI1.8). L'évolution du taux d'ettringite précipitée dans
les deux éprouvettes est représentée sur la Figure VI1.32. Jusqu'a 1700um de la profondeur, les
échantillons de pate de ciment contiennent une quantité importante d'ettringite (> 70%). Cette quantité
diminue avec la profondeur pour atteindre un minimum de 34% a 2000 pm. Bien qu'elle diminue, cette
précipitation reste supérieure a la quantité d'ettringite mesurée dans une éprouvette saine (égale a 26%).
Pour le composite, une précipitation considérable d'ettringite est détectée entre 40 et 810um de
profondeur. Cette précipitation diminue toutefois en fonction de la profondeur, atteignant 40% en
moyenne pour une profondeur estimée a 1600um. Une précipitation d'ettringite inférieure a 12% est
détectée a des profondeurs plus importantes (> 1600um). Cette quantité est méme inférieure a la quantité
d'ettringite mesurée dans 1'échantillon sain, qui est de 22%. On peut conclure sur ces évolutions, qu’une

quantité d’ettringite importante a précipité dans une profondeur de 1600um avec des taux plus élevés
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dans la pate de ciment que dans les composites (bande périphérie riche en ettringite dans la pate de

ciment).
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Figure V1.30 Diffractogrammes de la pate de ciment RSI & 10 mois en fonction de la profondeur

(E : Ettringite et C : Calcite).
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Figure VI1.32 Evolution de la quantité d’ettringite précipitée en fonction de la profondeur
(extérieur vers intérieur) pour les échantillons RSI (10 mois) et sains : (a) Pate de ciment, (b)
Composite (tendance représentée par la droite en pontillé).

V1.2.6 Synthese

Un suivi de I’expansion sur les composites et les pates de ciment est effectué tout au long d’une période
de conservation de 120 jours. Les éprouvettes pathogenes indiquent une augmentation linéaire du
gonflement longitudinal avec le temps, atteignant 0,16% pour la pate de ciment et 0,18% pour les
composites a 120 jours. L'expansion n'est pas stabilisée aprés 120 jours. Le suivi de I'état de surface
révele a ce stade I'apparition d'un nombre important de fissures. Des analyses approfondies sont ainsi
effectuées sur ces matériaux a l'aide d'un microtomographe et d'un MEB-EDS pour deux durées de
conservation prolongées (120 jours et 10 mois). Ces analyses montrent que les fissures de surface sont
dues a la précipitation d'ettringite dans les pores et sur les bords de I'échantillon ainsi du fait de la
formation de fissures qui peuvent étre induites par les gradients. Sur les bords, des bandes d'ettringite se
sont formées avec une épaisseur augmentant avec le temps de dégradation. Le développement de
I'ettringite dans ces deux régions est confirmé par les études chimiques réalisees au MEB-EDS et au
DRX. Nous observons également que la dégradation de la surface de I'échantillon pathologique ne donne
pas d'indication sur son état de dégradation volumique. Les fissures observées en surface ne sont pas
assez profondes et se propagent vers l'intérieur avec le temps. En outre, les fissures de surface ne
reflétent pas la dégradation volumique des échantillons. Aucune précipitation d’ettringite n’est détectée

dans les éprouvettes composites au niveau de I’interface entre la pate de ciment et le granulat.

Sur la base de ces résultats de recherches, il est possible de déduire que la mesure du gonflement a la
surface des matériaux pathologiques n'est pas un indicateur fiable du développement de la RSI dans le
matériau cimentaire. Des analyses microstructurales volumiques (UCT, CIN et mesure de masses) et

chimiques, ainsi que des analyses physiques (mesure de la perméabilité et de la porosité), sont

164



nécessaires pour surveiller la dégradation des éprouvettes et évaluer la propagation des fissures

engendrées par le gonflement.

VI1.2.7 Evolutions des propriétés mécaniques

L'influence de la RSI sur les caractéristiques mécaniques de la pate de ciment et des composites est
étudiée dans cette partie sur la base des essais mécaniques de traction, cisaillements directs et de flexion
trois points. Plus précisément, il s’agit d’étudier 'effet de la dégradation chimique sur la résistance
mécanique des échantillons pour les deux modes de rupture (modes | et I1) en fonction de la durée de
conservation. L'identification des parameétres cohésifs numériques du modeéle cohésif des deux zones
(pate de ciment et interface) sera discutée en se basant sur les essais mécaniques et les analyses

microstructurales et physico-chimiques.

V1.2.7.1 Résistances sous sollicitations directes : traction et cisaillement

Les essais de traction et cisaillement permettent d’évaluer le comportement mécanique des échantillons
dégradés sous sollicitation simple afin de mesurer leur résistance a la rupture pour les modes | et 1l. Des
essais sont ainsi réalisés sur les deux types d’échantillons, selon les dispositifs décrits dans la section
I11.5. Les variations des contraintes a la rupture (modes | et 1) des éprouvettes saines et RSI sont
présentées sur la Figure VI1.33 en fonction du temps de conservation. Pour chaque point de mesure,
guatre échantillons sont testés et un écart-type est associé. Pour les deux essais, les échantillons de pate
de ciment sont toujours plus résistants que les composites, aussi bien pour le cas sain que dégradé. La
résistance a la rupture de deux types d'échantillons sains et dégradés augmente au début de la période
de conservation du fait de la poursuite du processus d’hydratation. Aprés 60 jours, pour les échantillons
sains, et 40 jours pour les échantillons RSI, les résistances a la rupture (traction et cisaillement) des
échantillons composites et pate de ciment diminuent avec la durée de conservation. Malgré cette baisse
de résistance, il n'y a pas de différence perceptible entre les matériaux sains et dégradés aprés 120 jours
de conservation. La Table V1.7 résume les résistances moyennées obtenues sur éprouvettes saines et

dégradées pour les deux essais au bout de 120 jours.

Pate de ciment Composite
Sain RSI Sain RSI
Résistance a la traction (mode I)
2,55 2,41 0,79 0,38
[MPa]
Résistance au cisaillement (mode 11)
4,9 4,2 2 1,85
[MPa]

Table V1.7 Résistances moyennées en traction et cisaillement sur les éprouvettes saines et dégradées.

Apreés 120 jours, les échantillons de pate de ciment RSI ont perdu 6% de leur résistance a la traction et

15% de leur résistance au cisaillement alors que les composites ont perdu 50% de leur résistance a la
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traction et 8% de leur résistance au cisaillement (cf. Table VI.7). 1l n'y a pas de baisse significative de
la résistance de ces deux types d’échantillons pour les deux modes de rupture, et le taux de baisse n'est
pas le méme en fonction de I’essai. Cela est cohérent avec les analyses microstructurales, faites apres
120 jours. En effet, il a été observé que des fissures apparaissant a la surface des échantillons (pate de
ciment et composite) ne sont pas assez profondes pour affecter la tenue mécanique et que le ceeur des
échantillons reste intact, avec une dégradation du volume de 20 a 25% a ce stade (voir Figure V1.13).
Dans ce contexte, I’influence de la fissuration externe sur le comportement mécanique des échantillons

n’est pas significative.

4 8
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Figure V1.33 Evolution des résistances moyennées du ciment (sain et dégradé) et du composite
(sain et dégradé) en fonction du temps de conservation et de 1’écart-type associé : (a) Traction,
(b) Cisaillement.

V1.2.7.2 Résistances sous sollicitations mixtes

Le comportement mécanique des éprouvettes dégradées en flexion trois points sous contrainte mixte est
maintenant abordé. Ces essais sont réalisés selon le protocole expérimental décrit dans le chapitre 111.5.3.
A 120 jours de dégradation (soit un taux de dégradation de 20-25%), un chargement excentré est effectué
sur les échantillons de pate de ciment pré-entaillé alors qu’un chargement centré est fait sur les
composites a interface oblique. Dans I’ Annexe V11.10.1 sont tracées les courbes forces/déplacements de

ces essais. La Figure VV1.34 regroupe les résultats de ces essais.

L'évolution de la force a rupture moyenne des éprouvettes de pate de ciment saines et RSI est présentée
dans la Figure VI1.34(a) pour différentes excentricités. La méme évolution de la force a rupture
moyennée est observée sur les matériaux sains et dégradés : la force augmente en fonction du rapport
de mixité ou de I'excentricité. Cette évolution est presque linéaire pour les deux matériaux. En comparant
les matériaux sains et RSI, on constate cependant une différence de résistance, avec des résistances plus

faibles pour les éprouvettes RSI. Cet écart est estimé & 15% entre matériaux sains et RSI. L'écart-type
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des résistances des matériaux sains est en revanche plus important que celui des échantillons RSI, ce qui

peut étre lié au colmatage des vides (porosités) par l'ettringite dans le cas des échantillons RSI.
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Figure V1.34 Evolution des résistances moyennées des éprouvettes saines et dégradées a 120
jours : (a) Pate ciment sous flexion trois points excentrée, (b) Composite avec granulat oblique
sous flexion trois points centrée.

Comme on peut le voir sur la Figure V1.34(b), la méme tendance est observée sur les composites, entre
matériaux sains et RSI, avec une force a rupture moyenne augmentant avec le rapport de mixité ou
d’inclinaison d’interface. Aucun écart notoire n’est constaté avec des inclinaisons de 90° et 60°. En
revanche, un écart de 25% a 30% est mesuré avec une inclinaison de 30°. Dans le cas d’interface droit
(90°) ou I’interface est directement sollicitée, il n'y a pas d'écart entre les matériaux sains et RSI. Ceci
signifie que la zone d'interface n'est pas encore dégradée par la RSl ; confirmant ainsi les analyses
microstructurales chimiques avec une absence de précipitation d'ettringite au niveau du contact et donc

aucune dégradation de I’interface.

Il est important de noter que durant ces essais, la fissuration externe induite par la pathologie de certains
échantillons perturbe le comportement mécanique et, de facto, la propagation mixte de la fissure. Les
faciés de fissuration des échantillons dégradés pate de ciment sous flexion trois points excentrée sont
illustrés dans la Figure VV1.35. On observe des ruptures en mode | (cas dx = 0 mm) et en mode mixte (cas
dx = 2,5 et 5 mm) similaires a celles obtenues sur éprouvettes saines (voir Figure 1V.28). Sur ces trois
cas, il n’y a pas eu d’influence de la fissuration externe sur le mode de propagation de la fissure des

échantillons. En revanche, pour dx égal a 7,5 mm, deux propagations de fissures sont mises en évidence :

- Lapremiere s'initie a partir de I'entaille est se propage en mode mixte dans la direction du point
d'application de la charge (éprouvettes n° 1, 3, 4, 5 et 7). Elle est observée sur les éprouvettes

saines.
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- La deuxiéme n’est pas une propagation mais plutét un éclatement du bord de certaines
éprouvettes. Cet éclatement a lieu du méme c6té que le chargement et le point d’appui inférieur
(éprouvettes n° 2, 6, 8, 9 et 10). C’est une zone de concentration de contraintes dont les bords
sont préalablement endommagés par la RSI (voir section VI.2.3 et V1.2.5), ce qui sous-entend
une zone plus fragile et sensible. Dans ce cas, I’interface se révele plus résistante que le bord

dégradé de 1’échantillon.

dx =0 mm dx = 2,5 mm dx =5mm dx = 7,5 mm

Figure V1.35 Faciés de fissures observés experimentalement a la suite de I'essai de flexion
trois points excentrée effectué sur des échantillons de pate de ciment pré-entaillés RSI aprés
120 jours.
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La Figure V1.36 présente les propagations de fissures observées expérimentalement sur les composites
RSI avec un granulat oblique. Dans la plupart des cas, la RSI n'a pas d'effet sur la propagation de la
fissure, qui est similaire a celle obtenue sur les échantillons sains (voir section 1V.3.3.3). Néanmoins,
comme pour la pate de ciment, I'impact de la RSI sur la propagation des fissures apparait sur certains
échantillons dans la zone faible de concentration des contraintes (qui subit un effort tranchant €éleve)

avec un amorcage au niveau des bords dégradés en contact avec les points d’appuis.

C1-30° C2-30° Cl-60° C2-60° C1-30°

Figure V1.36 Faciés de fissures observées expérimentalement pour l'essai de flexion trois
points centrée effectué sur des échantillons composites RSI au bout de 120 jours.

V1.2.8 Synthese

La caractérisation mécanique présentée ci-dessus a montré que la résistance de la pate de ciment et de
I’interface au bout de 120 jours sous sollicitation directe (traction ou cisaillement) a diminué de moins
de 10% par rapport a des matériaux sains. L'écart-type des échantillons sains et RSI est en revanche
important (entre 8 et 11%), en raison du faible nombre d'échantillons testés (4 échantillons). Malgré
I'apparition de fissures sur les surfaces externes des échantillons, I'impact de la RSI semble étre moins
sévere & ce stade de dégradation. En se basant sur ces essais, les contraintes cohésives normales et

tangentielles des matériaux RSI peuvent étre identifiées a 120 jours.

Concernant le comportement mixte des éprouvettes de pate de ciment et composites RSI, on remarque
¢galement une similarité dans 1’évolution de la résistance en fonction des rapports de mixité des
matériaux sains et RSI au bout de 120 jours. A ce stade, la dégradation n'est pas assez prononcée pour
obtenir des désordres mécaniques visibles et irréversibles. En revanche, I’effet de la pathologie se
remarque par une zone de pate de ciment plus fragile dans certaines éprouvettes avec un faciés de
fissuration plus dense sur I’épaisseur externe de I’échantillon. Une différence du chemin de fissuration
est ainsi obtenue entre échantillons sains et RSI, notamment sur les composites avec une inclinaison a
60°.
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Les analyses microscopiques et physico-chimiques réalisées justifient la faible perte de résistance
mécanique des pétes de ciment et d'interface sous sollicitations simples et mixtes. Ces derniéres révelent
que les éprouvettes ne sont dégradées que de 20% aprés 120 jours, malgré des gonflements importants
mesurés et l'apparition de fissures superficielles (entre 0,16% et 0,18%). Par ailleurs, la précipitation
d'ettringite en bandes aux bords des éprouvettes confirment la différence de propagation des fissures

entre matériaux sains et dégradés dans certaines situations (composites & 60° d’inclinaison).

La dégradation des échantillons pate de ciment causée par la précipitation hétérogéne et aléatoire de
I'ettringite rend difficile I'identification des paramétres numériques du modéle cohésif. En effet, la pate
de ciment se trouve dans deux états a chaque niveau de dégradation : une partie saine a cceur et une
partie dégradée aux bords. Cela implique d’avoir numériquement deux zones évolutives, avec deux
matériaux différents et donc des propriétés mécaniques différentes. Il faudra donc étre en mesure
d’identifier deux jeux de paramétres cohésifs et élastiques différents, ce qui complique encore le défi de
I'identification. Chaque stade de dégradation nécessite d'établir numériquement une valeur de S, (voir
section 11.3.2.2) étant I’endommagement initial de la pate de ciment, comparable au taux
d'endommagement mesuré expérimentalement. Méme si nous intégrons numériquement une valeur
d’endommagement initial, le modéle cohésif utilisé dans cette étude ne tient pas compte de la
microfissuration du matériau cimentaire induite par la RSI. Ces derniéres ont un impact significatif sur
le comportement mécanique ainsi que I’initiation et la propagation de fissures au sein des éprouvettes

sollicitées.

En conclusion, a I’échelle locale, les mécanismes engendrés par la RSI dans la pate de ciment et dans
les composites perturbent leur comportement mécanique et, par conséquent, la méthode de
détermination des paramétres numériques du modéle cohésif. Afin d'anticiper le stade précoce de la
dégradation causée par la précipitation de l'ettringite dans les matériaux cimentaires puis la pression
d’ettringite exercée dans la matrice cimentaire en créant de fortes contraintes et des microfissures, le
modéle mécanique cohésif proposé ici doit étre couplé au modéle poro-physico-chimique développé par
Socié [229] qui a déja montré une certaine efficacité pour prédire le développement de I’ettringite

différée et les zones fissurées dans un matériau cimentaire [229][230].

V1.3 Echelle mésoscopique

A T’échelle mésoscopique, seul le comportement mécanique des éprouvettes béton atteintes de RSI est
étudié, avec des mesures d’expansion et des mesures de résistance a la rupture (module d’Young,
résistances en compression et en flexion). Compte tenu de la durée prolongée du développement de la
pathologie (plus de 300 jours) et des limites du temps d'observation a I'issue de cette expérience,
I’ensemble des mesures est conduit jusqu’a 170 jours. Toutes les caractérisations et observations
chimiques et microstructurales n’ont pas pu étre réalisées. La Table V1.8 résume le nombre des

échantillons coulés pour la caractérisation de la pathologie a cette échelle.

170



Mesures des expansions Essai de flexion Essai de compression

Nombre d’échantillon 3 cylindres 15 poutrelles 15 cylindres

Table V1.8 Nombre des échantillons RST coulés a 1’échelle mésoscopique.

VI1.3.1 Protocole de dégradation RSI
Différents cycles hygrothermiques sont utilisés dans la littérature [5][41][135][158][181] pour initier la
RSl en fonction de la formulation du béton et de la taille des éprouvettes. Le cycle choisi est « classique »
avec une température de 80°C appliquée pendant 3 jours. Comme illustré sur la Figure V1.37, avec une
durée totale de 4 jours, ce traitement thermique se compose de quatre phases pendant lesquelles

I’humidité relative est maintenue a 98% (proche de la saturation) :

e Phase | (avant la montée) : les éprouvettes sont introduites durant trois heures dans une enceinte

climatique programmable dans une salle a 20°C ;

e Phase Il (montée) : les éprouvettes subissent une montée progressive en température de 20°C a

80°C avec une vitesse de montée en température de I’ordre de 5°C/h ;
e Phase Il (palier) : les éprouvettes sont maintenues a 80°C durant 3 jours ;

e Phase IV (descente) : les éprouvettes subissent un refroidissement progressif en température de

80°C a 20°C avec une vitesse de refroidissement de I’ordre de 5°C/h.

90 — HR = 98% -~ 100

—T0) |+ 90
—HR (%) 1 80

3 jours

+ 70
T 60
5°C/h + 50
T 40
+ 30
+ 20

Température (°C)
Humidité (%)

Temps (heures)

Figure VI1.37: Consigne de traitement hygrothermique appliqué aux éprouvettes
mésoscopiques destinées a I'étude de la RSI.

Soulignons qu’en choisissant un palier de 80°C, on assure une exposition des bétons a une température

suffisamment élevée pour les rendre potentiellement réactifs vis-a-vis de la pathologie RSI. Durant le
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cycle de refroidissement, I’enceinte climatique n’a pas correctement suivi la consigne de I’humidité (HR
=98%). Comme pour les petites éprouvettes, des bacs d’eau sont positionnés au fond de 1’enceinte pour
garantir une ambiance humide. De plus, les moules des poutrelles sont enrobés avec plusieurs couches
de film en plastique et les moules des échantillons cylindriques béton sont couverts avec des opercules
en plastique et sont placés a I’étuve pour diminuer la perte d’eau par évaporation (voir Figure V1.38(a)).
A la fin du traitement thermique, les éprouvettes de béton sont démoulées puis placées dans un bac de
conservation a 38°C (voir Figure V1.38(b)) dans une eau déminéralisée. Chaque semaine, le pH de I’eau

de conservation est vérifié.

Figure VI1.38 (a) Moules cylindriques et parallélépipédiques de béton placés dans
I’enceinte climatique avant le début du cycle hygro-thermique et (b) Bac de vieillissement
avec thermoplongeur réglé a 38°C.

VI1.3.2  Suivi des expansions

L’expansion est I’un des premiers symptomes facilement décelables causés par la RSI. Pour caractériser
ce symptome, 1’allongement de trois éprouvettes cylindriques de béton est mesuré au cours du temps.
Chaque éprouvette est munie de six plots de mesure orientés par paire sur la hauteur de 1’éprouvette
suivant une génératrice, comme 1’indique la Figure V1.40. Les trois paires de plots sont collées sur la
surface de révolution du cylindre pour former entre elles trois génératrices a 120° mesurant
I’allongement de 1’éprouvette. La hauteur initiale a t = 0 séparant chaque paire de plots est fixée a 100
mm. Les plots, utilisés pour cette étude sont en acier inoxydable et sont fixés le premier jour apreés le
démoulage, étape succédant a la cure thermique. La distance initiale qui sépare deux plots d’une méme
génératrice est ajustée par comparaison avec une barre étalon (voir Figure V1.39) avant que la colle n’ait
durci. Un extensomeétre & pointeaux est utilisé pour mesurer la variation de la distance entre chaque paire
de plots. C’est la variation de cette longueur au cours du temps qui permet d’évaluer I’expansion de

I’éprouvette. La précision absolue de mesure de 1’allongement est de 1um.
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Figure V1.39 Extensométre a pointeaux utilisé pour mesurer les expansions des éprouvettes
cylindriques de béton RSI avec sa barre d’étalonnage.

A un temps donné de la dégradation, I’expansion sur chaque génératrice est obtenue en mesurant son
allongement divisé par la distance initiale (ici 100mm). L’expansion d’une éprouvette de béton est
obtenue en mesurant 1’expansion de trois génératrices. Enfin, un point de mesure est obtenu en

moyennant les trois expansions des trois éprouvettes.
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Figure VI1.40 Mesure d’allongement : (a) Schéma et (b) photographie d’une éprouvette de
béton équipée de plots métalliques.

Le suivi de ces grandeurs est fixé par défaut a une fois par semaine. La Figure VI1.41 montre les

expansions mesurées sur les trois échantillons en fonction de la durée de conservation dans 1’eau (167
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jours). On observe que ces trois éprouvettes de béton immergées dans 1’eau développent une expansion

due a la RSI, avec une évolution différente 1’une de 1’autre (voir Figure VI1.41(d)).

Pour rappel, la méthode LCPC n°66 de 'IFSTTAR [142] fait référence a une limite de gonflement
située a 0,04% lors d’un essai de gonflement résiduel. Au-dela de ce seuil, le béton comporte un risque
de dégradation par RSI. Ici, I’expansion a atteint la valeur critique de 0,04% a différents jours pour les
trois échantillons. Les cylindres C, et Cs atteignent respectivement le seuil a 47 et 40 jours alors que le
cylindre C; I’atteint plus rapidement en seulement 20 jours. L’expansion due a la formation différée de
I’ettringite semble donc étre rapide pour cette formulation par rapport aux autres travaux de la littérature
[5][146][203] qui atteignent le seuil entre 60 et 90 jours. A la fin de la durée d’observation, on note que
I’expansion de 1’éprouvette mesurée sur les trois génératrices (Gi) est différente mais proche de la valeur
moyenne avec un écart de 1% au début (pour 30 jours de conservation) et de 2% a la fin. L expansion
moyenne du C; et C, atteignait 1,1% contre 1,3% pour Cs. Le gonflement n’est pas ralenti a la fin de la
durée d’observation ; ce qui suggere une continuation de la formation de I’ettringite différée et donc de
la dégradation. La cinétique de gonflement étant rapide a 170 jours, elle indigue que la pathologie RSI

est en pleine phase d’accélération (selon la courbe sigmoide de Brunetaud [41]).

La Figure V1.42 présente des photos d'échantillons de béton a 60, 120 et 167 jours de conservation. On
observe la progression de la fissuration superficielle de ces échantillons RSI. Les fissures apparaissent
au bout de 77 jours. Les cylindres sont fissurés d'un coté plus que de l'autre, et leur expansion est plus
prononcée sur les faces supérieures des éprouvettes (en position de moulage). Selon la zone de
développement des expansions, I'expansion est anisotrope. Des fissures avec des ouvertures d'environ 1
mm sont observées sur les échantillons aprés 167 jours. Ces fissures se développent sous la forme de

nids d'abeilles, qui ont été reconnus dans la littérature comme des signes particuliers de RSI [135].
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Figure V1.41 Profils des expansions sur les trois génératrices des trois cylindres de béton
en fonction de 1’age de conservation dans 1’eau maintenue a 38 °C : cylindres (2) C1 ; (b)
C:; (c) Cs et (d) moyenne des trois génératrices pour chaque cylindre avec la moyenne des

trois cylindres.

60 jours

Figure VV1.42 Photos des cylindres RSI & différents temps de conservation : 60, 120 et 167 jours

120 jours

(les fissures a 120 jours sont pointées par des fleches rouges).
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La procédure expérimentale suivie a permis de déclencher un phénomeéne de gonflement et par la suite
une dégradation visuelle des échantillons par faiengage externe. A ce stade, I’expansion n’a pas encore
atteint la valeur maximale (palier) mais se trouve en pleine phase d’accélération de la dégradation (phase
3 évoquée par Brunetaud [41] — Figure VI11.8). Compte tenu de la longue durée pour développer la
pathologie et d’un incident survenu, il n’est plus possible de recouler des éprouvettes dans les mémes

conditions pour suivre le gonflement aprés 170 jours

V1.3.3 Evolutions des propriétés mécaniques

Dans cette partie, nous caractérisons les propriétés mécaniques des échantillons atteints de la RSI en
déterminant la résistance en compression, le module d’Young et le comportement mécanique sous
flexion trois points. Les essais sont réalisés sur les échantillons cylindriques (11x22 cm) et
parallélépipédiques (8x8x32 cm?) tous les deux mois. Compte tenu de la durée prolongée du
développement de la pathologie (plus de 300 jours) et des limites du temps d'observation a l'issue de
cette expérience, les mesures décrites dans cette section sont limitées a 120 jours. A ce stade, la
pathologie ne s’est pas encore stabilisée mais se trouve en plein dans la phase d’accélération de la

dégradation.

V1.3.3.1 Résistances en compression

Les mesures des modules d’Young et de la résistance & la compression sont présentées sur la Figure
V1.43 a 60 et 120 jours de conservation. Trois essais de compression (destructifs et non destructifs) sont
réalisés sur les cylindriques RSI tous les 60 jours de conservation. Au bout de 120 jours, nous constatons
une baisse progressive du module d’Young et de la résistance a la compression respectivement de 1’ ordre
de 8% et 11%. Cela correspond a une expansion attribuable a la RSI entre 0,40% et 0,6%. Le
développement de la RSI en début d’expansion semble avoir un impact sur les caractéristiques

mécaniques du béton.
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Figure V1.43 Evolutions de la résistance a la compression et du module d’Y oung des bétons
RSI en fonction du temps de conservation.
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V1.3.3.2 Résistances en flexion trois points

Des essais de flexion trois points sont entrepris sur trois poutrelles RSl a 60 et 120 jours de conservation.
Les réponses mécaniques des forces en fonction du déplacement de ces essais sont présentées sur la
Figure V1.44,
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Figure V1.44 Evolution des réponses mécaniques des poutrelles (8 x 8 x 32 cm?®) RSI & 60 et
120 jours de conservation.

Les courbes en bleu et rouge représentent respectivement les éprouvettes obtenues a 60 et a 120 jours
de dégradation. Celles sur le matériau sain sont tracées sur la Figure V.8 (cf. Chapitre V). On voit que
la résistance a la rupture en flexion diminue avec le temps de dégradation, avec une perte de 25% pour
une expansion comprise entre 0,40% et 0,6%. Ces résultats sont donc en accord avec ceux obtenus

précédemment.

La Figure VI.45 montre 1’état de surface des poutrelles RSI au bout de 120 jours avant de réaliser ces
essais. On observe 1’apparition des fissures sur les surfaces extérieures des poutrelles. L’épaisseur des
fissures varie avec des ouvertures plus larges aux bords et sur les faces basses des poutrelles (~ 1mm)
et d’autres moins larges sur les autres faces (> 0,5 mm). Ces fissures ont peu d'effet sur I'amorcage des

fissures dans le cas du chargement mécanique centré, qui se produit toujours dans la zone d'entaille.
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Figure V1.45 Photos des poutrelles RSI a 120 jours de dégradation (les fissures sont pointées
par des fleches rouges).

V1.3.4 Discussions

A I’échelle mésoscopique, cette campagne expérimentale a permis d’observer ’effet d’échelle. La RSI
est bien plus lente a se manifester sur des échantillons de plus grande taille que les échantillons
centimétriques, avec des ordres de grandeur en gonflement comparables avec les résultats de la
littérature, méme si la formulation du béton retenue ici ne considére que du ciment et des granulats
siliceux. Des essais de caractérisation mécanique sur échantillons dégradés sont effectués pour
déterminer les résistances a la compression et en flexion, et le module d”Young. Cette étude de la RSI
est complétée par des mesures de gonflement sur les éprouvettes cylindriques a 1’aide d’un extensometre
; un gonflement de 1,2% est mesuré a 167 jours. Ces essais mécaniques de compression et de flexion
ont permis de visualiser I’effet de la RSI sur les propriétés mécaniques, avec une perte de la résistance

a la compression de 11% et en flexion de 25% apreés 167 jours.

Le travail réalisé a été fortement perturbé par un incident survenu qui a malheureusement empéché de
finaliser I’étude sur les mesures des expansions et 1’évolution des caractéristiques mécaniques sur des
durées de conservation plus longues (jusqu’a 300 jours). De plus, des observations microstructurales
complémentaires au MEB en fracturation fraiche, au DRX et au p-tomographie seraient nécessaires pour
confirmer la présence de cette pathologie dans ces éprouvettes mésoscopiques.

En revanche, cette campagne expérimentale a 1’échelle mésoscopique nous a permis de valider le
protocole de vieillissement et les dispositifs de caractérisation mécanique. Cette campagne devra

néanmoins étre reprise et complétée pour finaliser une base de données expérimentale RSI
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mésoscopiques. En effet, cette base de données s’avere primordiale pour la poursuite de ces travaux
lorsqu’il faudra appliquer et confronter ces résultats a un modele numérique prédictif du comportement

chimio-mécanique du béton atteint de RST a 1’échelle mésoscopique.

V1.4 Conclusion

Pour permettre la détection de la RSI, une démarche multi-échelle a été proposée dans le chapitre VI.
Ce chapitre a permis le suivi multi-échelle de 1’évolution des propriétés mécaniques et physico-
chimiques d’un béton atteint de la RSI.

Dans un premier temps, le suivi de I'évolution de la RSI a I'échelle locale a permis de confirmer
l'existence de la pathologie dans les deux types d’échantillons (pate de ciment et composites). Les
expansions mesurées sur ces échantillons ont montré un gonflement a cinétique linéaire. Les analyses
physico-chimiques effectuées sur ces échantillons ont révélé I'existence d'ettringite dans les pores, sous
forme massive et d'aiguilles, ainsi que le long des bords des échantillons sous forme de bandes de
faisceaux d'ettringite successifs. Au cours de la dégradation, I'épaisseur de ces bandes augmente pour
atteindre environ 2mm au bout de 10 mois. Les endommagements et les fissures observés a la surface
et sur les bords semblent étre le résultat de la précipitation de I'ettringite, témoignant ainsi de 1’apparition
de la RSI. En revanche, ces analyses montrent qu’aucune précipitation d’ettringite n’est détectée au

niveau de I’interface des éprouvettes composites.

Dans un deuxiéme temps, des essais de traction et cisaillement directs ont été réalisés sur les échantillons
de pate de ciment et composite RSI dans le but d’estimer leurs résistances en modes purs de fissurations.
Au bout de 120 jours, ces essais montrent une différence assez faible entre les contraintes a la rupture
des matériaux sains et RSI pour les deux modes de rupture. L’étude du comportement mécanique en
mode mixte des échantillons pathologiques montre au bout de 120 jours que l'impact de la RSI semble
moins prononcé a ce stade de dégradation. Cependant, I’effet de la RSI est observé par une différence
de propagation de fissures dans certains cas entre les éprouvettes saines et RSI. Ainsi, la précipitation
d'ettringite en forme de bandes aux bords des éprouvettes confirment des différences de propagation des

fissures entre matériaux sains et dégradés.

Les analyses microscopiques et physico-chimiques révélent que les éprouvettes ne sont dégradées que
de 20% aprées 120 jours, malgré des gonflements mesurés importants (~ 0,18%) et I'apparition de fissures

superficielles, ce qui justifie une faible perte de résistance mécanique des pates de ciment et d'interface.

A TD’échelle mésoscopique, Iinfluence de la pathologie sur des échantillons de bétons est ensuite
présentée, pour un temps de conservation de 170 jours. Des résultats préliminaires sur essais mécaniques
et suivis d’expansions sont obtenus. Ils montrent 1’efficacité du protocole expérimental mis en place.

Les résistances mécaniques, ainsi que le module d’Young commencent a chuter avant une augmentation
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non négligeable du gonflement. Cette étude nécessite des analyses complémentaires microstructurales

(MEB, fracturation fraiche, DRX et p-tomographie) non réalisables au cours de ces travaux de these.

Cependant, la dégradation de la pate de ciment due a la RSI causée par la précipitation hétérogene et
aléatoire de l'ettringite rend difficile I'identification des paramétres numériques du modele cohésif. A
I’échelle locale, les mécanismes engendrés par la RSI dans la pate de ciment et dans les composites
perturbent leur comportement mécanique et, par conséquent, la méthode de détermination des
parametres numériques du modéle cohésif. Ainsi la remontée d'échelle n'a pas été faite sur le matériau
atteint de la RSI.

Afin d’assurer une prédiction précise des paramétres numériques cohésifs des éprouvettes RSI, il faut
tout d’abord prédire la dégradation causée par la précipitation de l'ettringite dans les matériaux
cimentaires, ainsi que la pression de l'ettringite exercée dans la matrice cimentaire en créant de fortes
contraintes et des microfissures. Pour ce faire le modele mécanique cohésif proposé ici doit étre couplé
au modéle poro-physico-chimique développé par Socié [229]. Ce dernier qui prend en compte le
transport et la diffusion d'espéces chimiques dans la pate de ciment et a déja montré une certaine
efficacité dans la prédiction du développement des réactions sulfatiques (gonflement, fissuration et

précipitation d’ettringite) [230].
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Conclusion génerale et perspectives

Conclusion générale

Ce travail s’inscrit dans le cadre de 1’extension de la durée de vie des centrales nucléaires en proposant
d’évaluer le comportement mécanique du béton vieilli, constituant la troisiéme et derniére barriére de
confinement. Parmi les mécanismes de vieillissements du béton, ce travail de these a porté son attention
sur la Réaction Sulfatique Interne (RSI). Cette pathologie est caractérisée par la précipitation d’une
phase solide, ’ettringite, dans les espaces vides du matériau durci entrainant ainsi des gonflements

locaux dans la pate de ciment et une fissuration du matériau suite a des déformations différentiées.

L’objectif premier de la thése était de développer un outil numérique prédictif du comportement
mécanique des bétons atteint, de la pathologie RSI, dans une démarche multi-échelle. Pour ce faire,
I’outil numérique développé devait déja étre capable de prédire la fissuration d’un béton sain, de
I’échelle de I’interface pate de ciment-granulat a 1’échelle d’un volume élémentaire représentatif.
Ensuite, le défi était de comprendre les mécanismes de la RSI a 1’échelle locale afin d’étre en mesure
d’identifier les paramétres mécaniques nécessaires a la mise en place d’un modele micromécanique

(aussi bien dans le cas d’un matériau sain qu’atteint de la RSI).

Ce modéle micromécanique se base sur un comportement volumique élastique isotrope de la phase
cimentaire et de la phase granulaire et sur des modeles cohésifs résumant par un endommagement
surfacique tous les mécanismes de dégradation et de fissuration. Ces comportements élémentaires
volumiques et surfaciques sont identifiés a 1’échelle locale des phases par des essais expérimentaux
innovants puis permettant de prédire la fissuration d’un béton a 1’échelle d’une importante collection de
granulats et de confronter cette prédiction aux essais mécaniques, de type fissuration par flexion trois

points.

Ce travail de these a permis, d’une part, d’¢laborer et de mettre en place une démarche d’identification
des parametres cohésifs a I’échelle de ’interface ciment/granulat et, d’autre part, d’évaluer la robustesse
du modeéle au changement d’échelle, en prédisant numériquement la fissuration et la rupture des
matériaux cimentaires. L’originalité de ce travail est d’allier a la fois simulations numériques et
expérimentations, dans une démarche multi-échelle. Dans un premier temps, ces identifications a
I’échelle locale et la remontée d’échelles ont été réalisées sur des éprouvettes « saines ». Dans un
deuxiéme temps, le modéle prédictif de remontée d’échelles a été appliqué sur les matériaux atteints de
la RSI. Pour ce faire, une caractérisation expérimentale multi-échelle de la dégradation du béton
provoquée par la RSl a été mise en ceuvre, accompagnée d’une étude chimio-mécanique et
d’observations microstructurales sur le développement de la pathologie aux échelles locale et

mésoscopique, ainsi qu’une confrontation des résultats obtenus pour des échantillons sains.
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L’étude bibliographique a permis de mettre en avant le comportement quasi-fragile du béton comme
matériau hétérogeéne ainsi que les zones privilégiées a la propagation de fissures : I’interface pate de

ciment/granulat puis la matrice cimentaire.

A I’échelle locale, pour modéliser I’initiation et la propagation de fissures au niveau de ces deux zones,
des modeles de zones cohésives ont été introduits. Les contraintes cohésives d’ouverture normal et de
glissement tangentiel ont été identifiées sur des échantillons de péate de ciment pure et composites de

dimensions 10x10x30 mm3.

Un essai de flexion trois points adaptable a 1’échelle de I’interface ciment/granulat a été proposé afin de
calibrer les ténacités des modeles cohésifs en mode | et sous sollicitation complexe. Pour le
comportement en mode mixte de la pate de ciment, un essai de flexion a trois points a été appliqué sur
des éprouvettes pré-entaillées avec une charge « excentrée ». Pour le composite ciment/granulat, c’est
un essai de flexion trois points qui a été mené sur des échantillons spécifiques a interface oblique avec
un chargement centré. L'effet du rapport de mixité de chargement (charge tangente/normale) sur la
rupture en mode combiné a été étudié sur ces deux types d'échantillons. Les confrontations qualitatives
et quantitatives des simulations numériques avec les essais expérimentaux ont permis de démontrer que
la loi cohésive retenue pour cette étude révéle une efficacité satisfaisante pour modéliser le

comportement en mode mixte des matériaux cimentaires sains a 1’échelle locale du matériau.

Les résultats de I’identification des paramétres cohésifs a partir de ces essais expérimentaux a 1’échelle
locale ont ensuite été utilisés pour la mise en place d’un modéle prédictif du comportement mécanique
du béton a I’échelle mésoscopique. Pour ce faire, la réponse mécanique en flexion trois points de
poutrelles de « béton numérique » a été étudiée en testant dix distributions spatiales des granulats dans
le béton numérique ; ces distributions sont choisies « équivalentes en fraction volumique » a la
formulation expérimentale du béton utilisé. La réponse mécanique de ces dix tirages a été faite par
comparaison avec les résultats expérimentaux réalisés sur sept poutrelles. Cette validation a été
complétée par une analyse des tortuosités des phases qui interviennent dans la propagation de la fissure.
Cette analyse a permis également d’apporter des éléments de réponse concernant la réponse mécanique
pour différentes distributions granulaires avec des prédictions satisfaisantes des réponses expérimentales
malgré une surestimation de la résistance mécanique. Cette surestimation peut s’expliquer par une

différence de configuration des essais expérimentaux en 3D et des simulations numériques en 2D.

Une démarche multi-échelles a finalement été proposée pour permettre la détection et le suivi de
I’évolution des propriétés mécaniques et physico-chimiques du béton au cours du développement de la

RSI. Pour la caractérisation multi-échelles, des échantillons RSI, plusieurs campagnes expérimentales
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ont été réalisées dans différents laboratoires®. Ils ont conduit a des résultats originaux qui nous ont permis

de mieux comprendre le développement de la RSI a I’échelle locale.

Des caractérisations physico-chimiques et mécaniques, des mesures originales d’expansions et
d’analyses physico-chimiques ont révélé I'existence d'ettringite dans les pores sous forme massive et
d'aiguilles, ainsi que le long des bordures des échantillons sous forme de bandes de faisceaux d'ettringite
successifs. Les analyses par pCT et DRX ont montré qu’avec I’avancée de la dégradation, 1'épaisseur
de ces bandes augmente pour atteindre environ 2mm au bout de 10 mois. Les fissures et les
endommagements observés a la surface et sur les bords semblent le résultat de la précipitation de
I'ettringite, ce qui témoigne de I’apparition d'une RSI. En revanche, ces analyses n’ont montré aucune
précipitation d’ettringite au niveau de l’interface des éprouvettes composites. L’évolution de la
résistance a la rupture en traction et en cisaillement directs a été étudiée sur les échantillons de pate de
ciment et les composites atteints de RSI. Ces essais ont montré une différence négligeable entre les
contraintes a la rupture des matériaux sains et atteints de RSI pour les deux modes de rupture, au bout
de 120 jours de conservation. L’étude du comportement mécanique en mode mixte des échantillons
pathologiques au bout de 120 jours a montré que l'impact de la RSI reste peu prononcé a ce stade.
Cependant, les pré-endommagements des échantillons atteints de RSI ont une influence sur la
propagation des fissures dans le cas des essais de flexion trois points. La précipitation d'ettringite sous
forme de bandes aux bords des éprouvettes a clairement été identifiée comme 1’origine de la différence

de propagation des fissures entre matériaux sains et dégradés.

Les analyses microscopiques et physico-chimiques ont révélé que les éprouvettes ne sont dégradées que
de 20 % apres 120 jours, malgré des gonflements mesurés et I'apparition de fissures superficielles, ce

qui justifie la faible perte de résistance mécanique des pates de ciment et de l'interface.

A I’échelle mésoscopique, I’influence de la pathologie sur les échantillons de bétons a été réalisée, pour
un temps d’observation limité a 170 jours. Une campagne expérimentale originale d'essai de flexion
trois points sur les matériaux RSI a été mise en place. Les résistances mécaniques ainsi que le module
d’Young commencent a chuter avant une augmentation significative du gonflement. Cette étude
nécessite des analyses complémentaires microstructurales (MEB, fracturation fraiche, DRX et p-
tomographie) afin de caractériser le développement de la RSI (précipitation d’ettringite, taux de

dégradations, etc.).

Finalement, ce mémoire de these ne peut pas émettre de conclusion définitive relative a la mise en place

du modele micromécanique appliquée a la RSI. Les résultats proposés ici doivent étre complétés et

4 LMGC a Montpellier : Coulage/Cycle hygrothermique/Caractérisation mécanique ;

Université de Montpellier — Site de Triolet : Préparation au MEB/MEB/UCT ;

IRSN- SEREX a Cadarache : Coulage/Cycle hygrothermique/Microscope numérique/MEB-EDS ;
IRSN-LUTECE a Fontenay-Aux-Roses : DRX/MEB-EDS/Fracture fraiche.
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enrichis pour quantifier les phénomenes multi-physiques propres a la précipitation de Iettringite et a la

propagation de fissures dans un milieu pré-dégrade.

Perspectives

Pour poursuivre ces travaux, plusieurs perspectives expérimentales et numériques sont envisagéees aussi
bien pour I’échelle locale que I’échelle mésoscopique, et plus globalement sur la caractérisation multi-

physique du béton « sain » et atteint de la « RSI ».

e AVéchelle locale
- La microstructure du béton dépend de sa formulation, et en particulier, de 1’interface entre les

granulats et la pate de ciment. Dans ce travail, nous avons abordé les propriétés mécaniques de
I’interface. En revanche, il est nécessaire d’approfondir les observations microstructurales de
I’interface afin de mieux connaitre sa morphologie (épaisseur, porosité et dureté). Des mesures
de perméabilité au mercure, de nano-indentation et des analyses MED-EDS doivent étre
entreprises dans ce sens ;

- Reéaliser des essais de flexion trois points in-situ dans un pCT, avec ’application de la CIN
volumique, permettrait de prendre en compte la géométrie réelle de 1’échantillon, dont la
porosité et le pré-endommagement et de post-traiter les déformations du systéme. Cela
permettait d’affiner I’interprétation expérimentale et d’étudier numériquement I’influence de la
présence de défauts dans les éprouvettes, notamment pour les agencements aux facies de
fissuration heurtés ou sensibles aux perturbations ;

- A partir des comparaisons déja faites entre les mesures expérimentales et les simulations du
modéle 2D développé, il serait souhaitable de refaire la démarche d’identification des

parameétres cohésifs du modele numérique en 3D pour s’assurer de la pertinence du modéle 2D.

e A léchelle mésoscopique
- La mise en place d’un essai de flexion quatre points sur poutrelles de béton devrait permettre

une meilleure distribution de la charge sur I'échantillon par rapport a la flexion trois points. Ceci
serait particuliérement avantageux car la distribution uniforme de la charge est importante pour
reproduire des conditions réalistes et réduire les effets de la rigidité des supports. Pour la flexion
trois points, les supports extérieurs peuvent exercer une influence significative sur le
comportement de flexion, surtout si I'échantillon est de petite portée. En utilisant quatre points
d'appui, cela réduirait les effets de la rigidité des supports sur la zone centrale de I'échantillon.
- Lavalidation du modele 3D avec une distribution granulaire réaliste et un maillage représentatif
de la géométrie réelle permettrait de garantir la fiabilité des identifications des parametres a

I’échelle locale et les résultats des simulations numériques a 1’échelle mésoscopique.
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Vieillissement RSI
Il serait intéressant de suivre les fissurations volumiques des échantillons RSI au pCT et

d'étudier la corrélation des volumes afin de mesurer leurs gonflements, qui a donné des résultats
encourageants dans notre étude préliminaire. D’aprés les résultats du suivi des expansions
présentés dans le chapitre VI, on constate qu’il est nécessaire de faire un suivi des gonflements
pour une durée de conservation supérieure a 120 jours. De méme, pour le suivi de la dégradation
volumique au YCT, il est conseillé de le faire sur un méme échantillon, ce qui donnerait encore
plus de cohérence aux études. L’objectif est d’essayer de coupler la mesure surfacique de
I’expansion a la visualisation du gonflement interne par tomographie et d’identifier 1’épaisseur
de I’auréole de transition a I’interface pate de ciment/granulat (ITZ). D’autres essais, comme la
nano-indentation, sont également envisagés pour caractériser le comportement des composites
atteints de la RSI.

Il conviendrait de compléter les campagnes de caractérisation mécanique par une analyse
physico-chimique approfondie des matériaux atteints de RSI a différents niveaux de dégradation
et pour les deux échelles. 1l serait intéressant de coupler les mesures des expansions aux mesures
de la perméabilité des échantillons ainsi qu’aux caractérisations chimiques (MEB-EDS et
DRX). Ce couplage physico-chimio-mécanique permettrait de valider les résultats des
différentes investigations.

Du point de vue modélisation, le couplage du modéle mécanique prédictif au modéle prédictif
de la RSI développé par Socié [229] pourrait se révéler pertinent pour 1’identification des
paramétres cohésifs des échantillons pathologiques. Ce modéle permet de prendre en compte
I’état de dégradation des échantillons (pré-endommagement, perméabilité) et de prédire avec
précision le comportement des échantillons pathologiques. Les différents résultats présentés
dans cette thése ainsi que d’autres envisagés peuvent étre utilisés pour enrichir ce modele

numérique prédictif.
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VII.

ViI.1

Annexes

VII.1.1 Ciment

Direction Industrielle
et Technique

Les Technodes
B.P.01

78031 Guerville cedex

Annexe 1 : Fiches technigues des matériaux

Ciments Calcia
HEIDELBERGCEMENT Group

Version du : 06/0272017 F h d t BEFFES
N* DoP : 0333-CPR-1501 iche produl
CEM152.5R CE CP2 NF
Caractéristiques physiques et mécaniques Caractéristiques chimiques en %
N G JPerte au
Compression en MPa Début fois 13 RL 02 Ca0 - MgO -
Qe Stabilité Q41h
prise
en mm en Jig
enmn
2j 7 28j a20°c ALLO3 - SO, 37 Cl- 0.03 S— <0,02
43 66 3H1S 1 - C,A - C,A+0.27xC,S CAF+2xC,A -
Composition hors gypse et caractéristiques des constituants prii et dai
Constituants principaux
Clinker (K) de Befres 99.0 Calcalre (LL) Cenares (V
g - Laitier (S) (%) -
- - (%) (%)
(K1) (X) CaCOy (%) - Lalter vitreux (%) - PF (%) -
VD (g/100g) - (Ca0+MgOy'SIO, Ca0 R (%) "
Ca0/sIo, - 32 TOC (%) - Ca0+MgO+SIO, (%) SI0, R (%) -
C45+C.S (%) - 7%
Constituants secondaires
Mgo (%) N 21
ALO, (%) - s Calcalrs (LL) i PR A Cenares (V) )
CsS (%) : 56 (%) i (%)
CS (%) - 10 CaCo, (%) - Laltier vitreux (%) PF (%) =
CA (%) - 11 VD (g/100g - (Ca0+MgOySIO; CaO R (%) -
CAF (%) ~ 8 TOC (%) S Ca0+MgO+SIO, (%) SI0; R (%) -
FDEC (%) 10 Cru (%) - - -
Autres constituants (%) Mouture Stockage Etablissement Vrac Sac
Gypse 54 Usine de Beffes oul Oul
- - Broyeur 1
Agent de mouture 0.030 - of -
Agent reducteur ge CrVi 0.20 - pian ge
2 ) : siotage

Les valeurs indiquées sont des valeurs moyennes, elies sont modifiées annuellement ou en ¢3s de changement iImportant
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VII.1.2

Colle Sikadur

FICHE TECHNIQUE
Sikadur®-31+

Produit de collage &
collage 5tructur§| P-Ig r

et

igue bi-composant a faible teneur en COV, pour le
l:Ir:atil:m des Etructures en béton. P

DESCRIPTION

Slkadur®-31+ est un produit de

collage structurale, thixotrope, bi-composant, & base
de resine époxydique, & falble teneur en COV et peu
sensible 3 'humidité, qui colle |a plupart des maté-
rlaux de construction. Elle présente une résistance
mécanique &evée et peut aussl &tre utilisé pour des
réparations structurales des structures en béton et e
remplissage de joints et de fissuras inertes. Sikadur®-
31+ peut &tre utilisé pour des applications profession-
nelles traditionnellas et aussi pour les applications de
bricolage (DIY).

DOMAINES D’APPLICATION

= Convient pour la réparation structurale du
béton (Principe 3, Méthode 3.1 de |la norme EN
1504-9). Réparation du béton &claté et endommagé
dans les bitiments, ponts, travaux infrastructures et
superstructures.

= Convient pour le renforcement structurel (Principe 4,
Méthode 4.3 de la norme EM 1504-9). Collage de
plagues.

= Convient pour le renforcement structurel (Principe 4,
Méthode 4.4 de la norme EM 1504-9). Ajout de mor-
tier ou du bEton.

Le produit peut &tre utilizé 3 I'intérieur et 2 l'extériewr.

= Eléments an béton

= Plerre naturelle dure

= Céramigue, flbre-ciment

= Mortler, briques, magonnerie
= Acker, fer, aluminium

= Bols

= Polyester, &poxy

= \Verre

FCHE TECHMIOUE

Sewdur= 31

Sapnembre MIEY Verson {000
0 a0 1 (000 1
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BEPARATION ET REPROFILAGE POLR:

= Les dléments en béton structurels [poutres, co-
lonnes, murs, etc...) et non structurels.

= Petites zones et angles

= Mids de gravier

= Profilés métalligues

= Collage de plaguettes briques

= loints et flssures Inertes
= Scellement de flssures statiques non structurelles
= Trous et cavités

CARACTERISTIQUES / AVANTAGES

= Mélange et application facile

= Tras falble émission COV (GEV Emicode EC1#uS)

= Trés bonne adhérence & la plupart des matériaus de
constructhon

= Haute résistance mécanbgue initizle et finale

= Convient pour |a réparathon structurabe du béton,
classe A4

= Bonne adhérence sur béton sec ou humide (mals
mat/sec en surfaca)

= Thixotrope: ne glisse pas bors des applications vertl-
cales et sur le plafond

= Pas besoin d'un primaire

* Bonne résistance  I'abrasion et aux produits chi-
migques

= Composants de couleurs différentes [contrile
du mélange)

= |Imgerméable pour la plupart des liquides et & la va-
peur d'eau

= Dwurclssement sans retralt

= Application jusgu'a 30 mm d'épalsseur en une seule
couche

= Utilisable & des températures comprises entre +10 °C
Jusqu'au +30°C



INFORMATIONS ENVIRONNEMEN-

TALES

= Conforme aver LEED w4 MR credit: Bullding product
disclosure and optimization — Environmental Pro-

duct Declarations (option 1)

= Conforme avec LEED w4 MR credit: Bullding product
disclosure and optimization — Material ingredients

{opthon 2)

= Conformie avec LEED w4 EQ credit 4.2: Matériaux &

falbles émisskons COV

AGREMENTS / NORMES

* Marguage CE et dédaration de performance sul-
vant EM 1504-3:2005 - Prodults et systémes pour la
protection et la réparation des structures en béton -
Réparation structurelle et non structurells

= Marquage CE et dédaration de performance suivant
EM 1504-4: 2004 - Produits et systémes pour la pro-
tection et la réparation des structures en béton - Col-
lage structural

= Enwironmental Product Declaration (EFD) subvant EN
15804, EFD wérlfié indépendamment par I'lnstitut flr

Bauen und Umwelt e . [IBU)

= Emission en COV: classification GEV Emicode EC1sa

INFORMATION SUR LE PRODUIT

Base chimigue Résine époxy et charges sélectionnées

Conditionnement kit prédosé (A+B) 1,2 kg
kit prédosé (A+8) b kg

Dunée de conservation 24 mols 3 partir de |a date de production

Conditions de stockags Le produit dolt &tre stocké dans son emballage d'origine, non ouvert et
non endommage, dans des conditions séches, & des températures com-
prizes entre +5 °C et +30 °C. Toujours consulter 'emballage.

Coubeur Composant A Blanc
Composant B Gris foncé
Mélange A+B Gris béton

Densité Resine mélangé: 2,00 +0,1 kgl [valeur & 23 °C)

Teneur en Composés Organiques Vola- Conforme 3 la classification des émissions de COV GEV-Emicode EC174=

tiis (COV)
INFORMATIONS TECHNIQUES
Résistance & la compression Classe R4 (EM 1504-3]
=75 Nf/mm?* [EM 12190
Tempsde  +10°C +23°C +30°C [EN 136-1]
durcissement
1 jour S50 Nfmim® 50 N/mm?
3 jours S50 Nfmm? 65 Nfmmd 70 N/mmd
7 jours J0Nfmm’ 75 Nfmmd 78 Nfmm?
Réslstance i la traction Temps de +10'C +23°C {EN IS0 527-2)
durcissement
1 jiour - 8.5 N/mm*
3 jours & M/ mm? 16 NS/mm*
T jours 16 N/mim? 20 Nfmm*
Module d'élasticité en traction & kN/mim? (7 fours 3 +23 °C) (EM 150 527-3)
Allongement & |a rupture 0,3 % (7 jours & +23 °C) (EM IS0 527-2)
Résistance su cisalllement 16 N/mm?* [EM 12615
s0° 35 M/mim* [EM 12188
e 30 N/mm*
o 25 N/mm*
FICHE TECHMIGUE
L ik L
aplemibng SO0, WErsiie UL
OIS0 1 000N TS
BUILDING TRUST
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VII.1.3 Silicone « Mold Max 14NV »

Un silicone « Mold Max 14NV » est utilisé pour la réalisation
des moules. La fiche technique est disponible ci-dessous. Le
silicone est obtenu en mélangeant un prépolymeére et un
durcisseur en proportion adéquate : une unité de durcisseur pour

dix unités de prépolymeére, en masse.

Mold Max® 14NV
Lo
\_

w Viscosity Tin-Cure Silicone Rubber
PRODUCT OVERVIEW

Mold Max® 14NV is a Shore 15A tin-catalyzed silicone rubber that offers low viscosity, fast cure and long library life.
Mold Max® 14 NV does not require vacuum degassing. Mix ratio Is 100A:10B by welght. Working time Is 40 minutes and
cure time Is 4 hours at room temperature. Mold Max® 14NV will reproduce the finest detall and Is suitable for a variety
of industrial and art related applications including making molds for reproducing prototypes, furniture, sculpture and
architectural elements. Mold Max® 14NV can also be used to create movie special effects. Cure time can be reduced with
Accel-T® cure accelerator. Mold Max® 14NV can be used to cast a variety of materials including concrete, wax, gypsum,
low melt alloys/metals and urethane, epoxy or polyester resins.

Important; you must weigh Part A & B components using a gram scale to be successful with Mold Max® 14NV.

TECHNICAL OVERVIEW PROCESSING RECOMMENDATIONS

i START BY PREPARING YOUR MODEL...
M Mt OON : 108 sy Semigpst Applying a Sealer / Release Agent - Mold Max® 14NV rubber

Mixed Viscosity, cps: 7,500 (ASTM D-2393) may be inhibited by sulfur base clays resulting in tackiness at the
pattern interface or a total lack of cure throughout the mold. If
Specific Gravity, g/cc: 1.12 (ASTM D-1475) compatibility between the rubber and the surface Is a concern, a

\
|
‘ small-scale test Is recommended. Apply a small amount of rubber
Specific Volume, cu. in/lb.: 24.7 || ontoanon-critical area of the pattern. Inhibition has occurred if the
/| rubber isuncured after the recommended cure time has passed. To
|| prevent inhibition, a *barrier coat” of clear acrylic lacquer sprayed
| directly onto the pattern is usually effective. Allow to thoroughly
dry. Although not usually necessary, a release agent will make

Pot Life: 40 minutes (73°F /23°C) (ASTM D-2471) |

Cure time: 4 hrs (73°F / 23°C)

Color: White demolding easier when casting into or over most surfaces. Ease
- Release® 200 is a proven release agent for making molds with
Shore A Hardness: 15 (ASTM D-2240) silicone rubber and for releasing new silicone from cured silicone.
Mann Ease Release® products are available from Smooth-On or

Tensile Strength, psi: 490 (ASTM D-412) your Smooth-On distributor.
100% Modulus, psi: 35 (ASTM D-412) Because no two applications are quite the same, a small
e — test application to determine suitability for your project Is
Elongation @ Break: 600% (ASTM D-412) recommended If performance of this material is In question.
Die B Tear Strength, pli: 87 (ASTM D-624) MEASURING & MIXING...

5 Materials should be stored at about 73°F / 23°C. These products
Shitnkage, in/in-: 0.002 (ASTMD-2566) | | |,ave a limited shelf life and should be used as soon as possible.

Wear safety glasses, long sleeves and rubber gloves to minimize

DS R - S5°%: SCRaRs contamination risk. Before you begin, pre-mix Part A (base)

X thoroughly to re-disperse fillers that may have settled. Using a
DisiacticSoonceh; volriok: » 30 gram scale, dispense required amounts of parts A and B into
Dielectric Constant, 100 Hz: 3.4 a mixing container and mix for 3 minutes. Scrape the sides and
bottom of the container several times.
Dissipation Factor, 100 Hz 0.02
POURING...
Volume Resistivity, ohms-cm: 9 x 10™ For best results, pour your mixture in a single spot at the lowest

point of the containment field. Let the rubber seek its level up and
over the model. A uniform flow will help minimize entrapped alr.
* All values measured after 7 days at 73°F/23°C The liquid rubber should level off at least 1/2" (1.3 cm) over the
highest point of the model surface.

Thermal Conductivity: 021
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VII.2 Annexe 2 : Machines utilisées

VI1.2.1 Enceinte climatique utilisée pour appliquer le cycle de

vieillissement accéléré
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Vil.21.1 Memmert « CTC 256 »

A

I'I'IEI'I'III'IEI'I'

Experts in Thermostatics

LAS0 AN CO
Spécification du produit

Enceintes d'essais
environnementaux

CTC256

Les enceintes d'essais
environnementaux Memmert recréent
'atmosphére parfaite et raccourcissent
les processus de fagon durable grace a
une variation de température trés rapide.

Sur cette page, nous avons rassemblé pour vous toutes les spécifications techniques de I'enceinte d'essais
environnementaux CTC et de I'enceinte d'essais thermiques TTC de Memmert. Pour de plus amples informations,
notre service de distribution se tient volontiers a votre disposition. Si vous avez besoin d'une solution spécifique
individuelle, veuillez contacter nos spécialistes techniques a l'adresse myAtmoSAFE@memmert.com.

D F
122 A X AR
L = cable
g A | C
r _________ -l r ________ B 80
: : : working chamber
| L R
H 1 | - 1 / H
1 I 1
1 I 1
| | 1
" 1 I 1
| ERESEa Ses - | BTt St o =4
parallel .~
Interface / USB
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Memmert Enceintes ¢'essais ermw ntaux CTC256 - #r

Données électriques

Puissance 400 V, 3 phases, 50060 Mz / environ 7000 W

Conditions d'environnement

Installation I convient de toujours respecter un espace lbre denviron 25 cm entre lenceinte d'essais elles
murs/le plafond.

Température ambiante 16°Cazs*C

Hygrométrie h.r. max. 70 %, non condensée

Altitude d'instalistion max. 2000 m au-dessus du niveau moyen de la mer

Niveau de poliution 2

Données sur I'emballage/l'expédition

Information du transport Les appareils doivent &tre transportés en position verticale!

Tarif douanier commun 8419 8998

Pays d'origine Alemagne

Numéro d'enregistrement DE 66812464

DEE!

Dimensions env., carton Dimensions avec I'embaliage (L x P x H): 1020 x 1910 x 1310 mm
inclus

Poids net approximatif: 337 kg

Poids brut sous carton approximatif: 463 kg

Zone de travail hygrométrique-thermique CTC
Toutes les enceintes climatiques ne se valent
pas. Pour faire le bon choix, il faut prendre en
compte différents aspects comme le taux
d'humidité de I'élément de chargement, les
conditions d'environnement ainsi que la zone de
travail hygrométrique-thermique correspondante.
Le schéma ci-contre indique les combinaisons de -
température et d’humidité possibles pour notre =
enceinte a climat constant CTC. Un .
fonctionnement en continu sans condensation est 6

........

-"""

M ket N

possible dans les plages respectives de Tergarrnan ()
température et d’humidité. L'importance de la Zone de travail dans la cominaison
condensation pouvant se former au niveau des température — humidité CTC

degré d’humidité de l'élément de chargement
ainsi que des conditions d'environnement.
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VIl.2.1.2 Weiss — « ClimeEvent C »

Une technologie de pointe

Une nouvelle ére dans le monde de la simulation environnementale

Une nouvelle ére d’essais commence avec la gamme ClimeEvent, la derniére génération d’enceintes
climatiques. La gamme ClimeEvent rend les essais encore plus fiables, réduit I'impact sur 'environnement et
facilite la maintenance. Le nouveau fluide réfrigérant garantit la longévité de I'équipement et la pérénité de vos
essais a venir.

Le flux d’air optimisé assure les meilleures performances de sa catégorie.

Grdce a son interface tactile innovante WEBSeason®, vous pouvez programmer, piloter et visualiser I'essai en
cours — quand vous voulez et ou vous voulez.

‘@,mchnik SIM WEB EEEE=lnk

Régulation précise

SIMPAC®, le systeme de mesure et de contrdle
numérique pour 'utilisation, la surveillance et la
documentation font partie des fonctions standards.

Entrez dans I'ére de la connectivité avec WEBSeason®

Avec l'interface tactile innovante WEBSeason® programmez,
contrdlez et surveillez vos essais a tout moment et ol que
vous soyez. WEBSeason® ouvre une nouvelle perspective de
—— % £ flexibilité et defficacité.
e . ; .
* Design moderne et dynamique, commande tactile pour
e D)
Sl
e D

une utilisation intuitive.

* Concept multi-utilisateurs, pour une connexion simultanée
de plusieurs utilisateurs, les droits des utilisateurs sont
attribués individuellement.

* Programmation facile de cycles et boucles d’essais.

lllustration comprenant des options

* Prévisualisation du programme sous forme graphique.

* Acces a distance depuis une tablette tactile ou d'un
smartphone.
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Technologie éprouvée, résultats fiables

CARACTERISTIQUES EN ESSAIS THERMIQUES

Température maximale °C +180
Température minimale! °C -42
Witesse de variation en température? refroidissement °C /min 4,0
Vitesse de variation en température? chauffe *C /min 3,2
Stabilité en température? dans le temps C #0,1 4 40,5
Homogénéité de la température*, dans I'espace C H),53+1,0
Gradient de température® °C =2
Compensation thermigque®, max. w 2300
Valeurs d'étalonnage ’ °C -25 3480

CARACTERISTIQUES EN ESSAIS CLIMATIQUES

Température maximale C +95
Température minimale C +10
Stabilité en température’ dans le temps °C #0,1a+03
Homogénéité en température® dans le temps °C H1,5a+1,0
Plage de température de rosée® C -3a494
Plage d’humidité % h.r 10298
Stabilité en humidité®, dans le temps % h.r +1a+3
Consommation en eau d’humidification?, par 24 h I 2
Compensation thermigue®, max. W 400
Waleurs d'étalonnage” "C/HR +23 °C /50% HR

+55°C /93% HR
+90 °C / 90% HR

1 L'équipement peut fonctionner & des températures >+5 *C de facon continue, et a des températures <+5 *C en mode discontinu, ou avec un sécheur

d'air [option).
2 Syivant IEC 650068-3-5; en moyen, mesuré au soufflage.

1 Au centre du volume en phase stabilisée, a vide, sans dissipation et sans aménagement optionnel, suivant |a température.

4 Par rapport 3 la consigne sur la plage allant de la température minimale usqu'a +150°C et en mode climatique pour une humidité relative < 20%.

* Jusqu'a +150°C suivant |EC 60068-3-5:2001 ou le cas échéant 1IF 1101-2003.

* K +20*C pour les essais en température / Dans la plage +25 “C & +95 “C & une humidité relative jusgu’a 90 % hr pour les essais dimatigues.

7 Les étalonnages en température et en humidité sont exécutés, au milieu du caisson d'essais, avec des équipements de mesures calibrés DAkKS et
documentés dans un certificat d'usine. Un étalonnage DAkKS peut étre fourni en option, tout comme une caractérisation d’usine ou DAkKS de

I'homagéndité.

® Fonctionnement discontinu (+4 *Ca -3 *C).

* Au centre du volume a vide en phase stabilsée, sans équipement additionnel, suivant la valeur dimatique.

A A0*C /92 %hr.

Les caractéristiques de performances mentionnées ci-dessus sont basées sur une ternpérature ambiante de +25 *C et une eau de refroidissement de
+18 "C, une tension d'alimentation de 400 V/50 Hz, sans spédmen, sans équipement additionnel et sans dissipation thermigue.

L'éguipement est congu pour une installation dans un endroit sec et aéré, avec un degré de pollution max. 2 suivant la norme EN 20178:1997. La
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VIl.2.2 Microscope numérique : KEYENCE VHX 7000

Fiche technique

VHX-7000

e @

0 Ce modéle a élé arrété.

KEYENCE

Microscope numérique

Contacl: +33 1 56 37 78 00

La respect de la norme de certification est assuré dés lNexpédition par nofre sociélé.

Spécifications

Modéle
Caméra Elément de capture dimage
Systeme de balayapge
Fréquence des images
Résobution : Rapide
Standard
Haute résolution
Haute précision
HDR (Haute Flage Dynamigue)
Gain
Obturateur éecirongue
Surexposition
Balance des blancs
Réglage de foyer amiére
Eclalrage imtégré Type
Durée de vie
Maonitewr LCD Tallle
Tallle de M'écran
Ecart de plesl
Mombre de points

Couleurs de |'affichage

WHX-T000

[VHX-T020 caméra standard] Capteur dimage CMOS 11,8 pouce. 3.19 méga-
plxets

Nombre total de plxets - 2064 (H) = 1554 (V) ; pixels vifuels | 2048 (H) * 1536 (V)
[VHX-T100 Tete entiérement inégrés] Capleur d'image CMOS 12,22 mégapixels,
11,7 pouce ;

nomibre total de pixels | 4168 (H) « 3062 (V) ; pixels virtuels - 4024 (H) = 3036 (V)

Progressif

[VHX-T020 caméra standard] 50 FI'S (max.)
[VHX-T100 Tate entiéremant intégrés] 30 FIS (max)

[VHX-7100 Téte entiéremant intégrée] 2048 (H) = 1536 (V)

[WHX-T020 caméra standard] 2048 (H) » 1536 (V)
[VHX-T100 Téte entiérement inégrée] 2880 (H) = 2160 (V)

[VHX-7100 Téte entiéremant intégrée] 2880 (H) = 2160 {V} {mode 4K désactive),
4000 (H) » 3000 (V) (mode 4K activé)

[VHX-7020 caméra standard] 6144 (H) » 4508 (V)1
[VHX-7100 Téte entiéremant intégrée] 12000 (H) = 2000 (V)1

Plage dintensité de 16 bis via les données RVE de chague plasl
Manuel, prérégké

[VHX-T020 caméra standard] Autn, manued, 1460, 1120, 1250, 1/500, 141000,
1/2000, 1/3000, 19000, 1718000

[VHX-T100 Téte entiérement intégrés] Auto, manuel, 1/30, 1/60, 14120, 1/250,
1/500, 11000, 152000, 1/5000, 1/8000, 1119 00D

[VHX-T020 carméra standard] Peut &tre réghd par incréments de 0,01 s de 0,02 &
168

[VHX-T100 Téte entiérement intégrés] Peut &fre réglé par ncréments de 0,01 s de
0D03a4s

Réplage par touche, manuel, prénéglé (2700 K, 3200 K, 5600 K, 9000 K)
Non requs

LED haute ntenaibs

40000 heures (valeur de référance)

LCD couleur (type IPS), 2T pouces™

556,735 (H) = 335,664 (V) mm

0,1554 mm (H} » 0,1554 mm (v}

3840 (H) » 2160 (V)

Environ 1,07 milliard de couleurs™?
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Fiche technique

Desgue dur

Format dimage

Luminosité

Taux de contraste
Chamg de visuakssation
Capacité de stockage

Taile de I'image observable

Sortie vidéo

Entrée

Interface

Demensions

Alimentation &lec-
brigque

Féalstance & Memi-
ronnement

Polds

Méthodie démission
Frégquence de ba- Moniteur LED apé-
layage clal

Moniteur esterne
Enitrée sours
Enirée clavier

Enirée de commande extemne & detance
Réseau local (LAN)

USE 2.0 Série A

USE 3.0 Série A

Tensson d alimentation
Consommation éectrigue
Température amblanis
Humédité relative

KEYENCE

350 cdime (centre 1 point, typéque)
1300:1 (typeque)
+89° (typigue. horizontal), +BE° (typlque, vertcal)

1 To |y compris 350 Go despace sysiéme résene)

Emviron entre 216 milllons dimages (lorsque les images de 3 mégaplxels sont
COMpressdes)

&t 71,1 mille Images (lorsque les images de 3 mégapiaels ne o0t pas comgres-
Seeg)

JPEG (avec comgression), TIFF (sans compresson}
50000 {H) = 50000 (V) pixets (avec assemblage)
Port d'affichage : 3640 = 2160 plaets

132 kHz (H), 60 Hz (V)

Souris USE prise &n charge

Clavier USE pris en change

Entrée sans tensson pause/enegistrement (evec et sans contact)
RJ-45 (10BASE-TH 00BASE-TXAMD00BASE-T)

& ports

2 ports

625 (1) = 460 (H) = 180 (P) mm (lorsque siocké) (hors sailies)
100 & 240 Vg, +10%, 5060 Hz

430 VA

+5 A 40°C™4

35 & 80% RH (pas de condensaton ) s

Enwiron 12,0 kg

Enwiron 0,6 kg (VHX-TD20), environ 5.0 kg (VHX-T100)
Enwiron 0,45 kg

! Lors de I'utilisation de la fonction haute résolution su moyen du décalage de la platine motorisde.

‘2 Le mondtewr LED fournl avec ce sysiéme a &g rabnque & lasde d'une technologie extrémement evancee. Dans de trés rares cas, un plioel teint {point

noir) o un plael allumé (oot lumineux) peut Stre présent & I'écran. Toutefols, cela n'indigue pas une défalance.
“3 Affichage 8 bits + 2 FRC
*4 De 5°C & 35°C pour Nobservation manuelle avec une caméra standand

*5 5l la température ambdante de fonctionnement dépasse 40°C, utilisez e prodult dans des condiions od 'humidité relative ne dépasse pas T0%.
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VIIL.3 Influence de la composition du béton sur la
microstructure de Pinterface

VI11.3.1 Influence du rapport E/C

Plusieurs chercheurs ont étudié 1’effet du rapport E/C sur la microstructure de I’interphase. Scrivener et
al. [217] ont considéré que le rapport E/C & un effet minime sur la microstructure de I’ITZ. En revanche,
Tognevi [244], Elsharief et al. [70] et Zimbelman [272] ont montré que la diminution du rapport E/C
conduit a un rétrécissement de 1’épaisseur de I’ITZ. Elsharief et al. [70] ont démontré que la diminution
du rapport E/C de 0,55 a 0,40 conduits a une diminution de la porosité de la zone adjacente aux granulats

ce qui induit une réduction de I'épaisseur de I’'TTZ d'au moins 75 % (voir Figure VII.1).

25

0 wlc =0.55
M@ wic = 0.40

Normalized porosity

Distance from aggregate (um)

Figure VII.1 Evolution de la porosité dans la zone d’interphase d’un béton par rapport a la
distance de granulat [70].

Zimbelman [272] a montré que ’augmentation du rapport E/C augmente la porosité de la couche
intermédiaire et de la surface transition, mais sans aucun changement de I'épaisseur et de la surface

de la couche de contact.

VI1.3.2 Influence des granulats

La porosité, la rugosité et la géométrie des granulats influent sur la quantité d'eau pouvant étre
adsorbée par les granulats et, par voie de conséquence, sur I’hydratation de ciment au voisinage de
ce dernier ; ce qui in fine affecte la formation de I’ITZ et conditionne sa microstructure. En revanche,
plusieurs auteurs [132] ont montré que I''TZ est fortement dépendante de la nature minéralogique
des granulats (réactifs ou neutres ...). Certaines inclusions, de nature réactive telles que les calcaires,
favorisent les échanges chimiques avec la pate de ciment qui peuvent augmenter les forces de
cohésion et d’adhésion entre la surface des granulats et la pate de ciment. Au contraire les granulats

de nature neutre, comme la silice (quartz) qui est plus dense mais ne favorise pas I’échange
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chimique, d’ou il ne réagit pas avec la pate de ciment. Ces granulats ont une interface moins dense
et, par suite, moins résistante [59][132] (voir Figure VII.3).

En outre, l'augmentation de la rugosité au niveau de la surface des granulats améliore I'adhérence
de la pate de ciment aux granulats. Les granulats lisses, comme les granulats alluvionnaires, auront
tendance a présenter des décohésions importantes, méme avant l'application de la moindre
contrainte. Cette hypothése a été étudiée dans les travaux de Tasong et al. [235] qui ont montré que
I’interphase d’un granulat arrondi (rugosité presque nulle) est toujours moins résistante que celle du
granulat concassé gquel que soit le type de granulat (voir Figure VI1.2). La rugosité de la surface de

contact favorise 1’ancrage avec la pate en réduisant I’effet de paroi.
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Figure VIL.2 Influence de la rugosité des granulats sur la résistance en traction de
I’interface [235].

Il est a noter que, la taille des granulats et leur fraction volumique n’a pas d’effet sur la microstructure
et I’épaisseur de 1I’ITZ [137]. En revanche l'augmentation de ces parameétres signifie une augmentation
du nombre de granulats dans le matériau, et I'optimisation de la compacité, ce qui signifie que les
particules auront tendance a se rapprocher les unes des autres dans le béton, voire a se toucher. Les ITZs
peuvent se superposer et créer un phénomeéne de percolation. Un réseau poreux fermé devient connecté
et peut conduire a une augmentation de la diffusion et de la perméabilité du matériau, affectant ainsi sa

durabilité.
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Figure VII.3 (a) Modification de la résistance a la traction de la liaison pate de
ciment/granulat pour différent nature des granulats en fonction de temps de durcissement
(cité dans [155]) ; (b) Influence de la nature des granulats sur I’adhérence entre les agrégats
et la matrice : bonne adhérence pour les granulats de calcaire (en haut) et une faible
adhérence pour les granulats siliceux [137].

VI11.3.3 Influences des ajouts minéraux

Les ajouts minéraux tels que les cendres volantes, le laitier de haut-fourneau, la fumée de silice et la
métakaolin ont un effet sur I’'ITZ dans le béton. Ces ajouts minéraux peuvent réduire la porosité de I’'ITZ
en formant des produits d'hydratation supplémentaires avec la pate de ciment. Cela peut modifier la
taille et la forme des pores dans I’TTZ, ce qui peut augmenter la zone de contact entre les granulats et la
pate de ciment et améliorer sa durabilité.

Les travaux d’Aitcin [3] ont relevé I’influence de 1’ajout de fumée de silice sur la microstructure de
I’ITZ. 1l a constaté une réduction de 1’épaisseur et de la porosité de I’ITZ dans les Bétons a Hautes
Performances (BHP) riches en fumée de silice. L’ajout de la fumée de silice favorise une réaction
chimique avec la portlandite (CH) pour former des C-S-H, différents de ceux formés pendant
I’hydratation de CS et C3S. Cependant, il a signalé I’absence d’ITZ dans les BHP, comme le montre la
Figure VI11.4.
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(@) (b)

Figure VII.4 (a) Microstructure d'un béton a rapport E/C élevé : cristaux orientés de
Ca(OH), sur le granulat (AG); (b) Microstructure d'un BHP : faible porosité et
homogénéité de la matrice et absence de zone de transition entre le granulat et la pate de
ciment [3].

De méme, Scrivener et al. [215] avec la technique d'analyses des images d'électrons rétrodiffusés ont
montré que 1’ajout de fumée de silice densifiait le | I’'ITZ (Figure VI1.5) méme, seulement aprés un jour,

la porosité dans cette région est tres réduite de 70%.
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Figure VII.5 Distribution de la porosité dans I’ITZ des bétons avec et sans fumée de
silice [215].

Ces résultats sont confirmés par une étude mixte qui combine expérimental et numérique menée par
Nezerka et al. [179] qui ont montré que les adjuvants minéraux remplissent les vides excessifs dans
I'ITZ et réagissent avec la portlandite pour former des produits plus compacts. L'approche consistait a
caractériser les composant de ciment et faire une modélisation micromécanique ; qui a permis d'évaluer
I'effet de la fumée de silice, des cendres volantes et de I'argile sur I'épaisseur et la résistance de I'l'TZ. Le

modele proposé est basé sur le schéma de Mori-Tanaka couplé & une estimation de la contrainte
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déviatorique a l'intérieur de I''TZ. Cette étude suggere que la fumée de silice est plus efficace pour
réduire I'épaisseur de I'l'TZ que les cendres volantes tandis que I'ajout de cendres volantes contribue de
maniere plus significative a la résistance de I'l'TZ. Le remplacement modéré du ciment Portland par de
la fumée de silice ou des cendres volantes, jusqu'a 20%, peut influencer positivement les performances
du béton. Le métakaolin n'était pas aussi efficace ; seulement de petits remplacements de ciment

Portland, jusqu'a 10%, semblent raisonnables.

Cette zone de microstructure hétérogéne a une composition différente de la pate de ciment et des
granulats, ce qui peut influencer le comportement du béton de plusieurs fagons. Sa porosité élevée
entraine un comportement (mécanique, diffusif) différent et une résistance mécanique plus faible
localement par rapport au cceur de la matrice cimentaire. Par conséquent, I'existence de 1’ITZ influe sur

le comportement macroscopique d'un béton.

Vil.4 L ’ettringite : structure et types
VI1.4.1 Structure

L'ettringite, est un cristal minéral blanc que I'on peut trouver dans la pate de ciment comme produit
d’hydratation. La réaction de sulfates avec des aluminates de calcium et 1’eau donne 1’ettringite par la

réaction chimique suivante [238]:
4Ca0.Al,03.19H,0 + 3Ca?** + 3504~ + 13H,05 » Ca0.Al,05.3CaS0.32H,0 + Ca(OH),

Cet hydrate se cristallise dans le béton sous forme hexagonal (voir Figure VI1.6(a)) et ces cristaux sont

en forme d’aiguille (voir Figure V11.6(b)).

1) V- 4 AN ST,
"T v!‘g 'l

Figure VII1.6 (a) Structure cristalline de ’ettringite formée de colonne de calcium (Ca) et
d’aluminium (Al) liée par des liaisons d’hydroxydes [104]; (b) Aiguilles d’ettringite vues par
microscope électronique & balayage [221].
On peut distinguer trois types d'ettringite dans le béton : I’ettringite primaire, I’ettringite secondaire et
I’ettringite différée (appelée DEF). Ces trois types ne se distinguent ni par leur structure, ni par leur
minéralogie mais par leurs temps de formation durant la vie du béton et sur les mécanismes de formation.

De plus, ils ne sont pas tous a l'origine d'un phénomeéne d'expansion.
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VIl.4.2 Types d’ettringite
VIl.4.2.1 Ettringite primaire

L’ettringite primaire (précoce) est un produit de la réaction d’hydratation qui se produit lors de
I'nydratation entre le gypse (régulateur de prise) et les aluminates tricalciques (CsA). Sa formation aura
temps aux premieres heures de la réaction d’hydratation de ciment ou le béton est encore frais, ce qui
ne présente aucun risque d’expansion. Il précipite dans la solution interstitielle sous forme d'aiguilles.
En revanche, ce type d’ettringite participe a la mise en place et au durcissement du béton et contribue a

la cohésion de la pate de ciment au jeune age.

VIl1.4.2.2 Ettringite secondaire

Il correspond a une ettringite qui précipite tardivement dans le béton, du fait de la circulation d'eau dans
le béton accompagné d’un apport extérieur ou d’un excés interne de sulfates. Il est formé par
cristallisation dans des espaces libres du béton (pores, fissures, interfaces pate/granulats). Cette
cristallisation n’a pas généralement un caractére expansif. Cependant la formation consécutive de cet
ettringite secondaire a la suite d'un phénomeéne externe ou l'apport interne de sulfates peut causer des
dommages importants et générer des gonflements internes dues aux pressions de cristallisation

importantes. Cette ettringite a critére pathologique se cristallise sous forme massive et compressée.

VI1.4.2.3 Ettringite différée (Delayed Ettringite Formation DEF)

Cette ettringite est différente des ettringites primaire et secondaire, essentiellement par le mécanisme de
sa formation. Elle résulte d'un ensemble de conditions concomitantes et de processus complexes, a la
suite d’une élévation de la température au cours de la vie du béton, en particulier dans les structures

massives tels que les barrages, les ponts et les centrales nucléaires.

En effet, en cas de production importante de chaleur lors de I'hydratation du ciment ou lors d’une cure
thermique des piéces préfabriquées, I'ettringite primaire est instable. Elle est soit « empéchée » de se
former, soit se dissout dans I'eau interstitielle et dans la porosité inter-feuillets du C-S-H, en devenant
une source interne d'ions sulfates. Apreés refroidissement du béton dans un environnement humide, des
cristaux d'ettringite peuvent se former dans les pores du béton, susceptibles de provoquer des expansions
et, par la suite, des pressions de gonflement local conduisant & des microfissurations et

endommagements.

VI11.4.3 Théories d’expansion

Il existe de nombreux mécanismes par lesquels I’ettringite différée peut provoquer une expansion dans
le béton. Ces mécanismes dépendent principalement de la structure de I’ettringite et sa composition ainsi
de la composition de ciment. Selon Brunetaud [41], ces mécanismes sont en réalité couplés dans un

mécanisme global.
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VI1.4.3.1 Théorie d’ettringite colloidale

Mehta [159] propose que la théorie de I’expansion soit due a 1’adsorption d’eau par I’ettringite
colloidale. Cette théorie découle directement de la structure de I’ettringite : I’ettringite est supposée se
former suivant un mécanisme trans-solution. L auteur suppose que ’ettringite sous forme colloidale,
hydrophile et expansive, se forme en présence de chaux. Cette ettringite colloidale présente une surface
spécifique importante et négativement chargée qui pourrait rapidement gonfler en absorbant des
molécules d’eau. L’accumulation de ces derniers et leurs arrangements autour de I’ettringite vont
engendrer des forces répulsives avec d’autres alcalins ou I’ettringite lui-méme en conduisant a
I’apparition de pressions importantes et, par suite, générent des gonflements. Cette théorie semble
cohérente pour Odler et al. [187] qui a observé des expansions plus importantes sur des échantillons de
pate (a base d'aluminium, gypse et silicate tricalcique) conservés dans 1’eau par rapport aux autres
conservés en atmosphére humide (voir Figure VI1.7).
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Figure VII1.7 Expansion de péate de ciment a base de C;A [187].

VI11.4.3.2 Phénomene de la double couche électrique

La double couche électrique peut jouer un rdle dans le phénomene d'expansion. Cette théorie, proposée
par Li et al. [150] repose sur la nature colloidale de I’ettringite. L’ettringite colloidale, chargée
négativement, a un pouvoir d’attirer des ions présents dans la solution interstitielle tels que des alcalins
(Na*, K*) afin de diminuer leur énergie de surface. Ces alcalins diffusent ensuite vers I'extérieur a la
suite de la lixiviation du matériau, ce qui réduit considérablement la concentration d'alcalins a I'intérieur
de I'ettringite colloidale. Cette diminution favorise les forces de répulsion électrostatique qui sont plus
fortes que les forces de Van Der Walls, ce qui augmente la distance entre les particules d'ettringite et
conduit finalement a des expansions. Soulignons que ce phénomeéne a un effet expansif relativement
limité.

VI1.4.3.3 Gonflement homogéne de la pate

Cette théorie proposée par Taylor [236] se base sur le principe qu'une quantité importante de

monosulfoaluminate de calcium hydraté se soit accumulée dans le C-S-H aprés la phase de chauffage
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du béton. En effet, ces derniers ont une grande surface spécifique et interagissent fortement avec les ions
de la solution interstitielle. Selon Barbarulo [17], des ions aluminates seraient également absorbés par
les C-S-H, et a la fin du processus de chauffage, des feuillets de C-S-H seraient enrichis en SOs et Al;,Os.
Lorsque la pate de ciment atteint la température ambiante et qu'elle est suffisamment alimentée en eau,
les ions sulfates sont libérés, ce qui entraine la précipitation de I'ettringite. Cela provoque une expansion
homogene de la pate, et conduit a des fissures dans la pate et aux interfaces pate-granulat en raison de

la distribution homogene des C-S-H dans la pate de ciment.

Taylor [238] déclare que ces expansions peuvent étre expliquer par le gonflement homogene de
I'ettringite. Cette théorie repose sur I'idée que lorsque l'ettringite microcristalline se forme dans la pate
de ciment, elle provogue une expansion uniforme. L'ettringite se déposerait dans cette microfissuration
sans provoquer de contraintes supplémentaires. Cette théorie a été tres critiquée, notamment par
Diamond [61], qui déplore le manque de prise en compte de I'effet des granulats et de leur minéralogie

dans le mécanisme de gonflement.

VI11.4.3.4 Gonflement au niveau de I’interface pate-granulat

Diamond [61] indique clairement qu'il pense qu'il existe une corrélation directe entre le type de
granulats, la présence de bandes d'ettringite aux interfaces et la formation d'expansions considérables.
La deuxieme idée avancée pour expliquer le gonflement de RSI est donc la formation d'ettringite aux
interfaces pate/granulat qui semble responsable des expansions via l'augmentation des pressions de
cristallisation. Plus généralement, cette théorie suppose que l'ettringite se cristallise dans les gros pores
et fissures du béton et que les contraintes créées par la croissance de ces cristaux entrainent le
gonflement. Cette notion est soutenue par plusieurs études réalisées a l'aide d'un microscope
électronique a balayage qui montrent des couches de ce que I'on appelle I'ettringite palissadique
entourant les granulats [13][144][220][265]. Cependant, Lawrence [140] considére que les mécanismes
de gonflement qui n'impliquent pas le role de l'interface pate-granulat sont insuffisants en raison de
I'influence de la nature des granulats sur le développement de I'expansion. Selon lui, la microfissuration
présente dans ces zones peut servir a la fois de lieu de formation préférentielle de I'ettringite et de canal

pour le transfert d'ions.

Pourtant, selon certains auteurs [18], le gonflement uniforme de la pate est la seule raison pour laquelle
I'ettringite est observée aux interfaces pate-granulat. Brunetaud [41] et Odler et al. [187] soulignent
également qu'une pate de ciment peut gonfler, ce qui démontre que les granulats ne sont pas nécessaires
a la formation des expansions. La dynamique d'expansion est cependant significativement retardée.
Selon Scherer [213], la cristallisation de l'ettringite a l'interface péate-granulat n'entraine pas le
développement de pressions de cristallisation suffisamment importantes, car l'ettringite précipite sous

forme d'aiguilles paralléles a I'interface pate-granulat.

204



VI1.4.3.5 Theéorie du mécanisme global de Brunetaud

Selon certains auteurs [41], les mécanismes de gonflement décrits ci-dessus ne s'excluent pas toujours
mutuellement. Dans cette optique, Brunetaud [41] propose une explication théorique du mécanisme
global de dégradation de la RSI. 1l combine les deux principaux mécanismes discutés précédemment
(expansion uniforme de la pate et pression de cristallisation aux interfaces pate-granulat) d'une nouvelle
maniere. La progression des phénomenes menant a la dégradation du béton est divisée en quatre phases

distinctes, comme en témoigne la Figure V1I.8.
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Figure VI11.8 Mécanisme d’expansion proposé par Brunetaud [41].

e Phase initiale

Cette premiere phase correspond a la phase de stabilisation de I’ettringite primaire et sa dissolution qui
augmente avec la température et la concentration alcaline. Par conséquent, la libération d'ions sulfates
et aluminates dans la solution interstitielle du béton. Une grande partie des ions libérés est adsorbée au
niveau des C-S-H ; leur concentration est donc affectée par la température, la durée de conservation et
la teneur en alcalins. A la fin de 1’échauffement, une lixiviation des alcalins aura lieu vers la solution
interstitielle. Si cette solution interstitielle reste sursaturée en ions sulfates et aluminates a la fin de cette

phase, elle peut conduire a la cristallisation de I’ettringite différée.

e Période latente

La phase latente commence dés que le matériau retourne a la température ambiante. Durant cette phase,
une précipitation de D’ettringite est observée dans le squelette poreux de béton sans contrainte
mécanique. Pendant cette phase, aucun gonflement n’est mesuré ainsi qu’aucune variation du module
d’élasticité et de la densité du matériau est observée. Néanmoins, lorsque les espaces disponibles a la

cristallisation sont remplis et saturés, des générations de pression auront lieu et un léger gonflement lent
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pourra étre remarqué et principalement attribué aux mécanismes de gonflement homogéne de la pate de
ciment. L’expansion homogene de la pate entrainera la formation de vides autour des inclusions, qui ne
gonfleront pas comme des agrégats. Par consequent, selon le mécanisme de Brunetaud, des décohésions
des interfaces péte-granulat marqueront la fin de la période latente. De plus, cette fissuration fera

diminuer pour la premiere fois le module dynamique.

e Phase d’accélération des dégradations

Cette phase peut ne jamais €tre atteinte dans certaines situations, en particulier en cas de pénurie d’eau.
Sinon, cette phase est décrite par une accélération marquée des mécanismes d’expansion lorsque les
premiéres fissures dans les ITZ ont modifié la répartition des contraintes. Brunetaud [41] interprete
cette accélération comme une percolation potentielle des fissures accélérant 1’approvisionnement en
eau d’une part et la possibilité d’un potentiel de formation suffisamment important d’ettringite dans les
vides créés. Ce phénomeéne est connu sous le nom de mdrissement Ostwald. En outre, parce que le
matériau est déja quelque peu détérioré, le développement du gonflement ne prend pas autant de temps
qu’il le ferait pour le matériau initialement intact. L'auteur conclut que I'ettringite formée aux interfaces
pate-granulat est la source d'une dégradation accélérée et par conséquent des dommages néfastes au

béton.

e Stabilisation
La phase finale, appelée phase de stabilisation, commence par le ralentissement du gonflement. Cette
phase se produit lorsque le matériau parvient finalement a résister au gonflement ou lorsque les C-S-H

ont épuisé leur réserve d’ions sulfatés.

A coté de cette théorie, d’autres théories de mécanisme d’expansion couplé ont été abordées dans la
littérature [161][200]. Généralement, ces théories sont une superposition de deux ou plusieurs des

mécanismes d’expansion détaillé au-dessus.

VI11.4.3.6 Conclusion

Les principaux processus de gonflement supposés dans la littérature pour expliquer la RSI sont décrits
ci-dessus. Les deux principales hypotheses proposées sont la théorie du gonflement homogene de la pate
et la théorie du gonflement de l'interface pate-granulat. Mais, dans chaque situation, des contre-
arguments peuvent étre exprimés. Dans toutes les circonstances, le phénoméne de pression de
cristallisation est retenu. Selon certains experts, un mécanisme n'exclut pas nécessairement l'autre, et la
possibilité d'une action coordonnée des deux mécanismes semble envisageable. 1l est probable que les
gonflements commencent aux interfaces pate-granulat, causant suffisamment de dommages pour
accélérer les gonflements. Cependant, I'expansion provoquée par I'ettringite lors de sa précipitation reste

encore un point de conflit.
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VIIL5 Parameétres influencant la RSI : Formulation du béton

VI1.5.1 Composition du ciment

Le ciment joue un role essentiel dans le déclenchement et le développement de la RSI. La composition
chimique du ciment (teneur en sulfates, aluminates et alcalins), sa finesse et la teneur en adjuvants

minéraux sont les facteurs les plus importants.

e Teneur initiale en sulfates et aluminates

Les ions sulfates du gypse (CaSQ4.1/2H,0) et les ions aluminates de l'aluminate tricalcique (CsA)
agissent comme des réactifs du ciment, permettant la synthése des sulfoaluminates tels que I'ettringite
(AFt). Par conséquent, la formation de ’ettringite différée n'est possible que si le ciment utilisé dans la
formulation du béton contient suffisamment d'aluminates et de sulfates, a moins que ces composants ne
soient apportés dans le mélange par le biais de granulats ou d'autres moyens. De nombreuses études
n‘ont pas montré de lien entre les teneurs en sulfates et aluminates, d'une part, et I'expansion d'autre part.
Une quantité significative et équilibrée de sulfates et d'aluminates doit étre présente pour que I'ettringite
soit abondante. Par conséquent, la communauté scientifique recommande d'étudier la relation entre le

rapport des teneurs en sulfates et en aluminates (SOs/Al;Os) avec I'expansion de 1’échantillon [58][108].

Les résultats de Kelham [138], illustrés dans la Figure VI1.9, ont montré que les expansions des mortiers
ayant subi une cure thermique a 90°C augmentent avec la teneur en SOz du ciment, avec une expansion
maximale pour une teneur proche de 4 %, puis diminuent au fur et & mesure que la teneur augmente.
Cette étude a mis en évidence l'influence des alcalins actifs sur I'expansion et I’effet pessimum Vis-a-vis
de la teneur en sulfates. Cependant, les travaux de Tosun [246] démontrent qu'une quantité élevée de
SOs dans des barres de mortier (25x25x285 mm?®) subissant une cure thermique de 85°C pendant quatre
heures est insuffisante pour induire des expansions importantes (inférieure a 0,4%). De méme, Martin
[158] a montré que des éprouvettes préparées avec du ciment contenant moins de 3% de SOs présentent
un gonflement relativement considérable de 1’ordre de 0,3 % (voir Figure VI1.10). Les échantillons
étudiés ont subi la méme cure thermique au jeune age, mais ont été conditionnés différemment afin

d'évaluer I'influence des conditions de conservation sur la cinétique d’expansion.
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Figure VI11.9 (a) Effet de la teneur du ciment en SOz sur I'expansion aprés une cure thermique
a 90 °C; (b) Estimation de l'effet de la teneur en alcalins équivalents sur lI'expansion en
fonction de la teneur en SO [138].
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Figure VI11.10 Suivi dimensionnel des éprouvettes de ciment Non Réactives avec un taux de SO; de
2,63% (NR) qui sont soit immergées (I) soit conservées a 100% et 30% d’humidité relative
(respectivement H100 et H30) et scellées (S) [158].

Leklou [144] a montré que la teneur en CsA n’est pas un facteur limitant et que la RSI peut se déclencher
et se développer dans des ciments a faible concentration en CsA a condition d’avoir un taux de sulfate

plus grand que 3% et dans des conditions de conservations spécifiques (conservés dans 1’eau a 20°C).

D’autres chercheurs ont tenté d'établir un lien entre la teneur en sulfates et aluminates et I'expansion
mesurée. Day [58] a montré que par certains traitements thermiques et certaines conditions hydriques,

I'utilisation de ciments dont le rapport SOs/Al,Os est supérieure a 0,7 peut entrainer des expansions et,
donc la dégradation du béton.
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Dans leur étude, Zhang et al. [267] ont montré qu’un gonflement est observé uniquement (ordre de
grandeur) pour un rapport SOs/Al,O3 compris entre 0,8 et 1,4. Ainsi, un effet pessimum est mis en

évidence pour ce rapport et se situe aux alentours de 1,1 (\VVoir Figure VII1.11).
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Figure VII1.11 Effet du rapport SOs/Al,O3 sur I’expansion finale de mortier [267].

Selon Adenot [2], ce rapport affecte la précipitation de I'ettringite. Pour que I'ettringite précipite, le
rapport Al/S doit étre plus proche de 2/3 (1 mole d'AFt consomme 2 moles d'aluminium et 3 moles de
sulfates) ; s'il est plus proche de 2, les AFm précipitent (1 mole d'AFm consomme 2 moles d'aluminium
et 1 mole de sulfates), et I'ettringite est instable (I'AFt ne se forme pas). Selon Heinz et al. [110], si lI'on
considére la quantité d'alumine présente uniquement dans l'aluminate tricalcique, les ciments dont le

rapport (SOs)./Al>Os est inférieur a 2 ne sont pas susceptibles de former de ’ettringite différée.

Il semble y avoir une corrélation entre le rapport SO3/Al,Os3 et la production de la DEF, mais I'utilisation
de cette corrélation pour prédire le gonflement ne semble pas étre une méthode fiable en raison du

couplage de plusieurs parametres qui sont évoqués dans cette section.

e Teneur initiale en alcalins

Les agents alcalins, en particulier Na* et K*, jouent un réle important dans 1’expansion provoquée par
la DEF [152]. Leurs teneurs modifient significativement le pH de la solution interstitielle, ce qui affecte
la stabilité de I'ettringite [115]. L'augmentation de la température amplifie cet effet. Le ciment en est la
principale source, mais ils peuvent également provenir d'adjuvants, d'additifs et méme de certains
granulats réactifs. En fait, la concentration en alcalins modifie I'équilibre thermodynamique de
I'ettringite parce que I'ettringite est plus soluble & des concentrations élevées de NaOH. En raison de la
solubilisation de I'ettringite primaire au premier stade d'hydratation et sous I'effet de la température,

l'utilisation de ciments a forte teneur alcaline augmente le risque d’apparition de la RSI [63]. Ainsi, le
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risque d'expansion par suite d’un traitement thermique est accru par une teneur en alcalins élevée lors

de I'hydratation.

Kelham [138] a évalué I'impact de I'alcalinité sur I'expansion de plusieurs types de mortiers avec I'ajout
de KOH ou de K3SO4 (voir Figure VII1.12). En montrant une augmentation de I'expansion de 0,75 a

2,15% avec une teneur en alcalins de 0,58 & 1,23 % par rapport a la masse de ciment.

2.5 I - — S —

 A43S

Expansion [%})

Na,O eq. [% wiw cement]

Figure VI1.12 Effet de I’ajout des alcalins sur I’expansion apres un échauffement a 90°C
[138].

Récemment, en plus des alcalins du ciment originel, Hanehara et al. [103] ont ajouté du sulfate de
potassium (K,SO4) a des niveaux allant de 0,5 a 4 % pour des barres de mortier de dimension
(4x4x160mm3). L’effet de sulfate de potassium a été examiné sur I’expansion de mortier. Bien que les
échantillons ne présentent aucune expansion lorsqu'aucun sulfate n'est ajouté, I'expansion a été accélérée
et la cinétique rendue plus rapide par l'augmentation de la concentration sulfate de potassium (voir
Figure VI11.13). Ceci est vrai pour tout ajout de sulfate, quel que soit son taux. Dans le cas ou 0,5% du
sulfate de potassium est ajouté, une expansion égale a 1 % a été observée a un age de durcissement
d'environ 200 jours. Avec des ajouts de sulfate de potassium de 1,5% ou plus, I'expansion commence a
un age de durcissement d'environ 30 jours. Avec I'ajout de 4% de sulfate de potassium, une expansion
de 6 % a été observée a I'age de durcissement de 150 jours et le mortier s'est totalement endommagé.
Ainsi, la RSI peut se produire méme avec une petite quantité de sulfates (estimée a 5%). L'échantillon

de mortier s'est effondré apres I'ajout de 4 % de K;SO..
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Figure VI1.13 Influence de la quantité de sulfate de potassium sur I'expansion des barres de
mortier chauffées a 90°C pendant 4 heures au jeune age [103].

Dailleurs, la majorité des chercheurs sont maintenant unanimes sur le réle essentiel joué par les alcalins

sur le développement de la RSI et sur la valeur finale de I'expansion [109][113][194].

e Finesse du ciment

Plusieurs études ont montré un lien entre I’ettringite différée et la finesse du ciment. La quantité de DEF
augmente avec la finesse du ciment [83][109][138]. Plus précisément, I’expansion due a la DEF est

d’autant plus grande que la surface spécifique du ciment est élevée.

Récemment, Pavoine et al. [195] ont expliqué qu'un ciment plus fin accélére le processus d'hydratation,
ce qui augmente la température et modifie la réponse du béton vis-a-vis de la RSI. Ils ont étudié I’'impact
de plusieurs parameétres de ciment (teneur en alcalins et sulfates, finesse de ciment) sur I’expansion des
échantillons cylindriques de béton (11x22 cm) qui ont subi une cure de 75°C et 85 °C pendant trois
jours. Ils ont démontré qu’une surface spécifique élevée de ciment engendre des expansions importantes

de I’ordre de 0,65% (voir Figure VI11.14).
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Figure VI1.14 Expansion des spécimens de béton en fonction du temps (échantillons
(11x22 cm) S/sulfate, A/alcalins, B/surface spécifique, + /élevée, -/ moins élevée et 75
et 85°C en température) [195] .

e Additions minérales

De nombreuses études ont été menées sur I'impact des ajouts minéraux sur la formation tardive de
Iettringite. Cing types d'ajouts différents ont été étudiés : les cendres volantes, le laitier de haut
fourneau, la fumée de silice, les pouzzolanes naturelles, et le métakaolin. Selon leur nature, ces additions
agissent soit sur 1’équilibre thermodynamique dans les échantillons curés, soit sur la microstructure de
la pate de ciment en diminuant sa porosité et en modifiant sa minéralogie. D’autres impacts chimiques,
tels que la baisse de Il'alcalinité du ciment ou les réactions de fixation de I'aluminate (sous forme de

carboaluminates) sont possibles.

Ramlochan et al. [207] ont étudié cet effet en remplagant une partie du ciment par des quantités variables
de fumées de silice, de métakaolin, de cendres volantes et de laitiers de haut fourneau. Il s'avére que
I'ajout de minéraux permet de réduire le gonflement a long terme de plus de la moitié (2,5% a 1%). Cette
inhibition est possible pour des barres de mortier de dimensions 25x25x800 mm? ayant subi une cure
thermique & 80°C pendant 12 heures avec un remplacement de 8% de fumée de silice. Cependant, une
température plus élevée, nécessitera un taux de remplacement plus important (plus de 15 %). Cette
diminution de I'expansion semble étre a I’origine d’une densification du matériau, qui empéche les
échanges d'eau et d'ions. En raison de la forte teneur en Al,O; dans le métakaolin, un taux de
remplacement de 8 % de ce dernier dans le ciment contribuera également a supprimer le gonflement a

court et a long terme.
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Selon Silva et al. [225], le métakaolin favoriserait la formation rapide de I'ettringite dans la matrice
cimentaire, méme a des températures élevées, diminuant ainsi la probabilité de formation tardive de
I'ettringite. La quantité de cendres volantes nécessaire pour éviter le gonflement varie en fonction de sa
composition. Cependant, certaines cendres peuvent agir comme une source de sulfates supplémentaire.
Selon ces auteurs, la présence de cendres volantes permet de réduire le pic de température et a un impact
chimique qui n'est pas encore totalement compris.

Dans les travaux de Leklou et al. [146] , il est indiqué que l'utilisation de cendres volantes en
remplacement partiel de la masse de ciment (de 10% a 30 % dans le cas présent) peut atténuer (cas de
10%) ou méme éliminer (cas de 20% et 30%) I'expansion due & la RSI (voir Figure VI1.15).

Expansion (%)

1 57 113 169 225 281 337 393 449 505 561 617 673
Time (days)

Figure VI1.15 Expansions de I'échantillon de référence (Ref) et des échantillons préparés
avec différents contenus de cendres volantes (FA10, FA20 et FA30) en fonction du temps
[146].

Les travaux d’Asamato et al. [12] montrent qu’une substitution de 25 % en masse de ciment Portland
par les fillers des cendres volantes dans des échantillons de pate de ciment et de mortier supprime tout

risque d’expansion, ce qui confirme les résultats de Ramlochan [207] et Leklou [146].

Nguyen et al. [182] ont étudié les effets de la pouzzolane naturelle en substituant 10, 20 et 30% du
ciment dans une formulation de mortier réactif a la RSI. L'impact inhibiteur de la pathologie s’avére
plus prononcé pour la pouzzolane qui était plus fine et en teneur plus élevée. Pour que I'expansion soit
tres faible (de I’ordre de 0,02%), il était essentiel d'avoir une composition de 30% de pouzzolane fine
de surface spécifique 3710 g/cm? avec des grains ayant a peu pres la méme taille que le ciment (<100
pm). De plus, Nguyen [181] a découvert que 20% du ciment remplacé par des cendres volantes ou du
métakaolin est suffisant pour abaisser I'expansion en dessous du seuil de 0,04% (recommandation LCPC
n° 66). En revanche, les remplacements de pouzzolane de 10 a 30% augmentent significativement la
porosité du mortier et diminuent sa résistance a la compression. D'autre part, I'impact était plus faible

lorsque les cendres volantes et le métakaolin étaient tous deux utilisés a 10 %. En revanche, la
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composante cendres volantes & 20%, a diminué la porosité du mortier au cours des six premiers mois,

en améliorant sa résistance a la compression.

Les recherches sur les fillers calcaires sont moins nombreuses que celles sur les ajouts minéraux
précédemment cités. Silva et al. [225] ont constaté que le béton (cylindres 11x22 cm) dans lequel le
ciment Portland ordinaire était remplacé par 10%, 15% et 20% de filler calcaire présente des expansions
de I’ordre de 1% plus importantes que le béton sans filler calcaire qui développe des expansions de
I’ordre de 0,4% (voir Figure V11.16).
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Figure V11.16 Comparaison des courbes d'expansion pour différents échantillons de béton
(cylindres 11x22 cm) pour un taux de substitution de béton par le filler de calcaire (LF :
Limestone Filler) avec des échantillons de référence (control) sans substitution [225].

De méme, Asamato et al. [12] ont montré qu’une substitution de 15 % en masse de ciment portland par
les fillers de calcaire engendre des expansions dans des échantillons de pate de ciment pure plus
importantes que celles de ciment ordinaire sans ajouts minéraux et des expansions égales dans le cas du
mortier (voir Figure VI11.17).

Asamato et al. [12] expliquent que les ions carbonates apportés par le filler calcaire dans le ciment
peuvent réagir avec le monosulfate pour former de I'hémicarbonate ou monocarbonate et libérer des ions
sulfates dans la solution interstitielle et dans les pores. Les ions sulfates ainsi libérés peuvent réagir
avec Is aluminates fixés dans les C-S-H, ce qui entraine l'expansion due a la formation d’ettringite
différée, comme indiqué précédemment. La libération d'ions sulfates dans la solution interstitielle a
également été confirmée par un test supplémentaire (chromatographie de la solution de conservations
des échantillons).
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Figure VII.17 Expansions des éprouvettes immergées dans I'eau du robinet (T : Tape
water) : (a) de pate de ciment (P) ; (b) de mortier (M) (HPC : béton ordinaire ; LSP : filler
de calcaire et FA : cendres volantes) [12].

Enfin, selon Ramlochan et al. [207], un taux de substitution de 25% est nécessaire pour le laitier de haut
fourneau afin d'éliminer la pathologie. Il a été démontré que les laitiers de hauts fourneaux ajoutés au

béton réduisent les expansions dues a la RSI [102][238] .

L'étude réalisée par Silva et al. [225] sur des échantillons de béton (cylindres 11x22 cm) indique
également les taux de remplacement (% en masse) pour chacun des apports a partir desquels la réduction
de I'expansion est effective : 15% pour les cendres volantes, 10% pour le métakaolin, 40% pour le laitier

de haut fourneau et 10% pour les fumées de silice.

VIl.5.2 Granulats

e Nature minéralogique

Le type de granulats utilisés dans la formulation du béton semble avoir un impact sur les expansions
provoquées par la RSI. Les deux principales catégories de granulats de carriére sont les granulats siliceux
et les granulats calcaires. D'autres catégories, comme les granulats de granite et de basalte, sont
également reconnues mais sont moins utilisées dans la formulation des bétons. De nombreuses études
ont montré que les bétons et les mortiers fabriqués avec des granulats siliceux engendrent des expansions

plus importantes que ceux fabriqués avec des granulats calcaires [41][92] [155][203][264] .

Récemment, Pichelin et al. [203] ont montré que des échantillons de bétons pathologiques avec des
granulats siliceux atteignent 0,95% d’expansion aprés 400 jours alors que les échantillons de bétons
avec des granulats calcaires ont une expansion (de 1’ordre de 0,76% a 400 jours). Ces résultats
confirment I'idée que le gonflement lié a la RSI pourrait &tre réduit par I'utilisation de granulats calcaires
dans la formulation de béton (voir Figure VI1.18), avec des épaisseurs d’ITZ plus fines, moins poreuses

et plus résistantes.
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Figure V11.18 Evolution des expansions longitudinales (long) et transversales (trans) pour
des échantillons (11 x 22 cm) avec granulats siliceux (Si) et calcaires (Ca) en fonction du
temp [203].

De méme, Oztekin [193] a démontré une influence significative de la nature des sables utilisés dans la
formulation de barres de mortier de dimensions (25x25x280 mm?) sur I'expansion causée par la RSI.
Comme illustré sur la Figure VI1.19, le sable calcaire réduit considérablement I'expansion du mortier

(0,1% a 240 jours) par rapport au sable siliceux (0.24% a 240 jours).
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Figure VI11.19 Expansions des barres en mortier avec du sable « quartz » [1P] ou avec des
granulats calcaires [1W], dans le temps [193].

Cette différence de comportement est expliquée par une variation de 1’auréole de transition a l'interface
pate-granulat. En réalité, les caractéristiques de I'ITZ sont étroitement liées a la composition
minéralogique des agrégats (section 1.1.2). L'ITZ est plus poreuse et plus fragile avec des granulats
siliceux car elle est principalement constituée de Portlandite. Lorsque la pate de ciment est combinée a
des granulats calcaires, il en résulte une couche nettement plus dense composée principalement de
carboaluminates de calcium hydraté. Des échanges plus importants d'eau et d'ions sont possibles dans

cette zone en raison de la porosité plus €levée de I’ITZ avec les granulats siliceux. Cette zone plus
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perméable favorisera un développement particulier de DEF. Par conséquent, le taux de dégradation du

béton sera influencé de maniere significative par la porosité de I'l' TZ.

¢ Dimension et fraction volumique
La littérature ne s'accorde toujours pas sur l'influence de la taille des granulats avec I'expansion des
éprouvettes. En effet, celle-ci affecte les pressions de cristallisation ainsi que la porosité du béton et, par
conséquent, les échanges ioniques et hydriques. En utilisant des granulats siliceux (quartz), Grattan-
Bellew et al. [92] ont démontré que I'expansion obtenue est inversement proportionnelle a la taille des
granulats et que, par conséquent, une quantité plus importante d'ettringite est générée en présence de
granulats de petite taille (voir Figure VI11.20).
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Figure VI1.20 Corrélation entre le taux d’expansion produit par la RSI et la taille des
granulats [92].

0.80
+ d20p30

¢ d20p40

0.70 - A da5p30 e ©
e ®
4 d45pd0 L ]
o
060 | 4045050 s ®
B d510p30 ° @® B® u®
®d510pd0 Lv o g™
¥ 050 - wds10ps0 o*® e @
o
c :
5 ©d2800p30 @ < o
2 ® d2800pa0 s®
£ 040 P ° B
g ® d2800p50 8
s @ 8 .
0.30 + °
: o o
Oo a Shas *s
0.20 _ E og
i E} L
o L] a of .
a a®n
BT o W& T
°® soees 3 Y A B ks e
oy Ao Ao Ao
oo 2242040 20 ah® ad®

0 100 200 300 400 500 600 700 800 S00 1000 1100 1200 1300 1400
Time (days)

Figure VI1.21 Evolutions de I'expansion pour tous les mortiers (dXpY : X= diamétre du
granulat en um et Y= taux de granulats en %) [6].
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Des résultats similaires ont été actés dans I'étude de Fu et al. [83]. Les auteurs ont attribué ce phénomene
a une microfissuration importante qui se produit pendant le traitement thermique dans le cas d’un sable
a grains fins. En outre, I'utilisation de granulats fins permet de réduire la porosité de la pate cimentaire,
ce qui se traduit par un gonflement plus important lorsque les forces de cristallisation sont appliquées.
Néanmoins, Heinz [109] et Al Shamaa et al. [6] qui démontrent qu'une taille de particules minuscule
peut entrainer une inhibition du gonflement, ne sont pas d'accord avec cette affirmation finale. En réalité,
le potentiel lien entre des granulats plus gros a permis d'augmenter les échanges d'eau et d'ions, et donc,

de diminuer la période de latence [109].

Al Shamaa et al. [6] ont montré que lorsque le diametre des granulats calcaires augmente (diametre
variant entre 20 et 2800 um), le gonflement augmente et la période latente diminue (voir Figure V11.21).
Cependant, la fraction volumique des granulats modifie aussi la cinétique : le taux de gonflement et la
vitesse de gonflement sont plus importants lorsque le pourcentage de charge calcaire est augmenté de
30 a 50%.

VI1.5.3 Rapport E/C

Le rapport E/C affecte les caractéristiques mécaniques du béton, en particulier ses qualités de transfert
(porosité, perméabilité, etc.). Des études ont été menées pour clarifier lI'influence de ce rapport sur la
RSI en tant que premier indicateur de durabilité. Les résultats concernant I'impact du rapport eau/ciment

sur la DEF sont parfois contradictoires.

Les interprétations de Stark et Bollmann [233] indiquent qu'une baisse du rapport E/C entrainerait une
expansion plus importante car il y aurait moins d'espaces disponibles pour la précipitation d'ettringite.
Ce constat a été soutenu par Petrov [200] qui a montré que la diminution du rapport E/C retardait
considérablement les expansions provoquées par la DEF et augmentait la valeur finale de I'expansion.
D'autre part, Ouyang et al. [191] ont constaté que la diminution du rapport E/C augmentait la résistance
a l'agression interne par les sulfates parce que la porosité plus faible réduisait les transferts hydriques et

ioniques.

En revanche, les travaux de Leklou et al. [145] ont montré comment le rapport E/C affecte la cinétique
au début de la RSI : plus le rapport E/C est élevé, plus I'ettringite se développe tot. Cette distinction a
cependant peu d'impact sur la valeur finale d’expansion (voir Figure VI11.22) pour un E/C valant 55 ou
60% (expansion proche de 2%). Par contre, pour un E/C=50%, la cinétique est plus lente et le gonflement

maximal est plus faible (~1,7%)
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Figure VI1.22 Expansions longitudinales des mortiers BS comportant différents
rapports E/C, conservation & 20°C [145].

VII.6 Schéma d’homogénéisation « Mori-Tanaka »

Le modéle de Mori-Tanaka a pour particularité sa capacité de fournir des estimations fiables des
propriétés mécaniques avec peu d’information sur la microstructure [171]. Il est connu également pour
sa robustesse et on peut I’utiliser dans le cas d’une répartition aléatoire des particules. Dans ce mode¢le,
on considére le béton comme étant un matériau biphasique : une matrice et des inclusions. La contrainte

moyenne et la déformation moyenne dans un matériau sont définies comme suit :

() = %fﬁ.dv (VIL.1)
(&) = [Edv (VII.2)

ou (.) est la moyenne spatiale. L’équation constitutive macroscopique qui relie la contrainte a la

déformation est la suivante :

(€) (VIL.3)

[

(o) =

et C représente le tenseur de rigidité. Selon Mori-Tanaka, la rigidité dans un matériau composite formé

d’une matrice m et de N phases i, est définie avec I’équation suivante :

+ 30 60 |(G = ) T [l + 2t 0 [Tren] | (VI1.4)

S
Il
Sl

Avec C,, et C, sont respectivement les rigidités de la matrice m et de la phase i, ¢,, et ¢; sont

respectivement la fraction volumique de la matrice m et de la phase i. |. | permet de donner une moyenne
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sur toutes les orientations possibles de la phase i. Agg, est le tenseur de localisation des déformations

obtenu par 1’équation suivante :

-1

)] (VI1.5)

B

A = | +E

[92)
3

Al
ou E; le module d’Young de I’inclusion i et ﬁ le tenseur de souplesse de la matrice qui dépend de la

forme de ’inclusion i.

Revenons a I’hypothése considérant le béton numériqgue comme un matériau biphasique avec des

inclusions ayant une forme sphérique et donc sans orientation privilégiée. Dans ce cas, le paramétre N

prend la valeur 1 et les tenseurs de rigidité C et d’Eshelby Agg, deviennent :

)A(( =9 )]_1 (V11.6)

A= (1+ShCaMC - cm))_1 (VIL7)

—
i

|
)
=1
~ il
N

+¢

[
Il
£l
+

<

ou ¢ est la fraction des inclusions et le tenseur de souplesse dans le cas des inclusions sphériques devient:
i _ i i _ 7-5vy
Smi111 = Smazzz = Sm33zzz = 15—(1—vy)
i _ ci _ ci _ ci _ ¢l _ ci _ _SVm~—1
Sm1122 - Sm2211 - Sm1133 - Sm2233 - Sm3311 - Sm3322 - 15—(1-vp) (V”'8)

i — Si — Si __4-5vnp
m1212 — “mil1313 — “m2323 — 15—(1-vpm)

11 est clair que le tenseur d’Eshelby ne dépend pas des propriétés élastiques des inclusions, il dépend de
leurs formes. Les deux phases constitutives du béton ont un comportement linéaire isotrope et donc leurs

tenseurs de rigidité peuvent étre présentés comme suit :

Em EmVm
Cmijkl = Z(Tvm) (6il5jk + 6ik5jl) + m5il6jk (V“g)
E; Eiv;
Ciijkl = 2(1—_:1}1)(6”6]]( + 6ik6jl) + m&-ﬁjk (V”].O)

On obtient le module d’Young homogénéisé en prenant le premier terme du tenseur de souplesse. Ce

dernier est calculé en inversant le tenseur de rigidité moyen calculé a travers 1’équation (V11.6).
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VIL.7 Observations au MEB des échantillons RSI a 70 et 100

jours de degradation

Cette section présente les observations réalisées au MEB sur section polie au MEB-EDS a I’université
de Montpellier. Sur des échantillons polis, deux dates de conservation (70 et 100 jours) sont regardées.

La Figure VII.23 montre la zone ciblée au MEB que 1’on suppose favorable a la précipitation de

4— Interface

Figure VI11.23 Zone privilégiée pour la précipitation de l'ettringite différée ciblée par les
visualisations au MEB : interface pate/granulat.

I'ettringite différée.

Les visualisations de I’interface des section polies d’échantillons RSI a 70 et 100 jours de conservation

sont présentées sur la Figure VI1.24.

Ettringite

70 jours

100 jours
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Figure VI1.24 Images MEB de la précipitation d’ettringite différée dans la pate de ciment
au niveau de zone d’interface sous forme d’aiguilles a 70 et 100 jours de conservation.

On constate la présence d’ettringite différée sous forme des aiguilles dans la zone d’interface. Cette
précipitation est aléatoire et dispersée. A ce stade, il n’y a pas de précipitation massive de 1’ettringite au
niveau de I’interface. En revanche, la formation de |’ettringite entraine des pressions de cristallisation

et, donc, des microfissurations dans la pate de ciment, comme illustrées sur la Figure V11.24.

VI11.8 Quantification de la précipitation d’ettringite avec le

logiciel HighScore

Apreés la réalisation DRX sur les échantillons (section polie et poudre), les profils obtenus sont post-
traités avec le logiciel HighScore afin d’identifier les pics (ettringite, portlandite et calcite s’il y en a) et
ainsi quantifier le taux d’ettringite précipité. Un exemple de post-traitement d’un profil DRX sur section
polie a 270 um de profondeur d’un échantillon RSI & 10 mois de conservation est illustré sur la Figure
VII.25.
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Figure VI1.25 Identification et quantification des pics d’ettringite réalisé dans le logiciel
HighScore sur section poli a 270 um de profondeur d’un échantillon RSI a 10 mois de
conservation.
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VI1IL.9 Confrontation expérimentale/numérique de 1’essai de
flexion trois points centrée sur un composite avec une interface

inclinée de 45°

L’essai de flexion trois points centrée sur composites avec granulats inclinés de 45° permet de valider
I’efficacité du modele CZM dans la prédiction de la propagation de fissure en mode mixte au niveau de
I’interface. Ainsi, des simulations ont été lancées avant la réalisation de cette nouvelle campagne
expérimentale avec un nouveau composite. Les résultats sont présentés dans les Figure VI11.26 et Figure
VII1.27.

La Figure VI1.26 compare les faciés de fissuration expérimentaux et numériques. Il en découle un bon
accord entre les trajectoires de rupture prédites numériquement et les observations expérimentales. Pour
la configuration C2, un chemin de fissure qualitativement identique est obtenu expérimentalement et
numériquement. Pour la configuration C1, la prédiction se révele moins pertinente avec I’obtention de

deux facies différents.

Granulat

Cl-45°

Granulat

C2-45°

Figure VI1.26 Comparaison qualitative des trajectoires de fissuration observées
expérimentalement et prédites numériquement pour l'essai de flexion centrée trois points
effectués sur des échantillons composites avec inclinaison 45° de I'interface.

Sur la Figure VI1.27, sont respectivement tracées en noir les réponses mécaniques expérimentales et en
rouge celles numériques des composites, lors de la flexion trois points, pour les deux types de
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configurations. D'un point de vue quantitatif, la comparaison des réponses mécaniques expérimentales

et celles prédites numériquement donne une cohérence globale raisonnable entre les résultats.

Ainsi, le modele CZM retenu avec ce choix d’identification des parameétres cohésifs permettent de

prédire le mode mixte de fissuration d’une éprouvette dont la géométrie n’a pas initialement été

confectionnée expérimentalement.
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Figure VI1.27 Courbes expérimentales (noires) et numériques (rouge) des forces -
déplacements des éprouvettes composites avec inclinaison de 45° en flexion trois points
centrée pour les deux configurations (C1 et C2).

VII1.10  Essais de flexion trois points sur éprouvettes RSI :
courbes forces-déplacement

VI11.10.1 Essais de flexion trois points « excentrée » - pate de ciment
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Figure V11.28 Courbes expérimentales des forces - déplacements des éprouvettes de pate de
ciment RSI en flexion trois points « excentrée » pour différentes excentricités dx.
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Figure VI1.29 Courbes expérimentales des forces - déplacements des éprouvettes composites
RSI avec différentes inclinaisons en flexion centrée trois points pour les deux configurations
(CletC2).

VII.11  Résultats des essais de caractérisations pour les bétons

pathologiques

Des résultats supplémentaires (MEB-EDS, cartographie, fracture fraiche et micro-tomographie) de

caractérisations de béton atteint de la RSI a 1’échelle locale sont présenté dans cette partie.

VI11.11.1 MEB-EDS
VII.11.1.1  Pores

RO Y
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EHT =20.00 kV Signal A= SE2 4 piey =20.00 kV Signal A= SE2 Date :26 Apr 2023 ZEISS|
WD= 9.0 mm Mag= 594X System Vacuum =3 F——  wo=90mm Mag= 148KX  SystemVacuum = 3.63¢-03 Pa
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WD= 8.8 mm Mag= 639X System Vacuum = 4.37¢-03 Pa WD= 9.0 mm Mag= 604X System Vacuum = 3.55¢-03 Pa

Figure V11.30 Images MEB de la précipitation d’ettringite différée au niveau des pores sous
forme massive et d’aiguilles.
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Figure V11.32 Analyse chimique des pores remplis d’ettringite. A gauche, images MEB réelle.
A droite, analyses chimiques des phases sulfate (S).
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VII1.11.1.2 Zones des bords
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Vi i

100 um* EHT = 20.00 kV Signal A= SE2 Date :26 Apr 2023
— WD = 5.3 mm Mag= 124X System Vacuum = 2.20e-03 Pa

100 ym* EHT = 20.00 kV Signal A= SE2 Date :27 Apr 2023
WD = 12.6 mm Mag= 133X System Vacuum = 9.63e-04 Pa

Figure VI1.33 Images MEB de la précipitation d’ettringite différée au niveau des bords
dégradés.
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Figure VI11.34 Analyse chimique des bords. A gauche, images MEB réelle. A droite,
analyses chimiques des phases sulfate (S) et aluminates (Al).

VII.11.2 Fracture Fraiche
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Figure V11.35 Image MEB d’ettringite détecté sur fracture fraiche.

VI1.11.3  Micro-Tomographe (UCT)

La Figure VI1.36 illustre I’évolution des facies de fissuration sur des projections (X, Y, Z (voir Figure
V1.12)) dans le volume 3D des échantillons de pate de ciment & 10 mois de conservation.

236



X=5mm

Y =5mm

Z=1mm

Figure VI1.36 Section des scans microtopographies d’un échantillon de pate de ciment
RSI a 10 mois de dégradation.
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Titre : Caractérisation expérimentale et numérique par changement d’échelles du comportement
mécanique des bétons atteints de la réaction sulfatique interne avec prise en compte des propriétés
interfaciales.

Résumé : Le vieillissement des matériaux cimentaires des centrales nucléaires est I’'un des axes de
recherche de I’IRSN au travers du consortium scientifique CONCRETE et du projet international
ODOBA. L’objectif est notamment de prédire la durabilité des enceintes de confinement (tenue
mécanique et étanchéité). L’un de ces mécanismes de vieillissement des bétons qui les composent est
la Réaction Sulfatique Interne (RSI).

Dans cette these, des méthodologies couplant études expérimentales et simulations numérigues sont
mises en place afin d’améliorer la compréhension et la modélisation multi-échelle des mécanismes
liés a la RSI, en partant de 1’échelle de I’interface entre la pate de ciment et les granulats (échelle
locale) et en remontant jusqu’a 1’échelle de 1’éprouvette (échelle mésoscopique). Le comportement
quasi-fragile de toutes les phases (pate de ciment, granulats, interface) est modélisé par un
comportement volumique élastique isotrope embarquant des modeéles d’endommagement surfacique.
Ces parametres élastiques et cohésifs sont identifiés a partir d’essais expérimentaux a 1’échelle locale
sur matériaux sains et cette modélisation est utilisée pour prédire les comportements mécaniques aux
échelles plus grandes. Un essai original de flexion trois points a été mis en place a 1’échelle de
I’interface ciment/granulat sur des éprouvettes de ciment et des composites ciment/granulat afin
d’étudier la propagation de la fissure sous chargement mixte. Un protocole expérimental complet est
proposé pour I’extraction d’informations nécessaires a 1’estimation des différents parameétres du
matériau utilisés dans les simulations. Les paramétres matériau ainsi estimés sont ensuite utilisés pour
prédire numériquement la rupture des poutrelles de béton sous flexion trois points a 1’échelle
mésoscopique.

Des expérimentations sont effectuées sur des matériaux cimentaires atteints de la RSI afin de
caractériser 1’évolution de la pathologie a deux échelles a partir de plusieurs essais mécaniques, des
mesures d’expansions, des observations microstructurales au microscope électronique a balayage
(MEB) et des analyses chimiques (EDS, DRX). Les résultats sont encourageants en visualisant bien
cette dégradation physico-chimique. L’application du modéle mécanique prédictif sur les matériaux
atteints de la RSI reste une perspective de ce travail.

Mots clés : Béton - Fissuration - Interface - Modéles de zones cohésives (CZM) - Changement
d’échelle - Réaction Sulfatique Interne (RSI) - Formation différée ettringite (DEF) - Caractérisation
physico-chimigque.
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Title: Experimental and numerical characterization by change of scale of the mechanical behavior of
concretes affected by internal sulphate attack, taking account of interfacial properties

Abstract: The ageing of cementitious materials used in nuclear power plants is one of IRSN's
research priorities through the CONCRETE scientific consortium and the international ODOBA
project. In particular, the aim is to predict the durability of containments (mechanical strength and
tightness). One of the ageing mechanisms of the concrete of which they are composed is the Internal
Sulphate Reaction (ISR or DEF: Delayed Ettringite Formation).

In this thesis, experimental studies and numerical simulations are combined to improve understanding
and multi-scale modelling of the mechanisms associated with DEF, starting at the interface between
the cement paste and the aggregates (local scale) and working up to the scale of the concrete specimen
(mesoscopic scale). The quasi-fragile behavior of all phases (cement paste, aggregates, interface) is
modelled by isotropic elastic volume behavior incorporating surface damage models.

These elastic and cohesive parameters were identified from local-scale experimental tests on intact
materials, and this modelling was used to predict mechanical behavior on larger scales. An original
three-point bending test was set up at the scale of the cement/aggregate interface on cement specimens
and cement/aggregate composites in order to study crack propagation under mixed loading. A
complete experimental protocol was proposed for extracting the information needed to estimate the
various material parameters used in the simulations. The material parameters thus estimated were
then used to numerically predict the failure of concrete beams under three-point bending on a
mesoscopic scale.

Experiments were carried out on cementitious materials affected by DEF in order to characterize the
evolution of the pathology on two scales, using several mechanical tests, expansion measurements,
microstructural observations using a scanning electron microscope (SEM) and chemical analyses
(EDS, XRD). The results are encouraging, providing a very accurate representation of this physico-
chemical degradation. The application of the predictive mechanical model to materials affected by
DEF remains a key aim of this work.

Key words: Concrete - Cracking - Interfaces - Cohesive zone models (CZM) - Scale changing -
Internal sulphate reaction - Delayed ettringite formation (DEF) - Physiochemical characterization
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