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Résumé

Résumé :

Le retrait de la pate de ciment est souvent a I’origine de nombreuses fissurations observées
dans les structures en béton. Dans le cadre de cette étude nous nous sommes intéressés
uniquement a I’étude du retrait endogene aux jeunes ages, ses effets sur la microstructure, les

parameétres qui influencent sa cinétique, I’amplitude et I’origine de ce type de retrait.

Le retrait endogéne, consequence de la contraction « Le Chatelier », est un phénomeéne bien
connu de I’industrie cimentiere. Dans les bétons confectionnés avec un rapport E/C de I’ordre
de 0.5, les effets de ce retrait sont inexistants. Le développement et I’utilisation de plus en
plus fréquente des bétons a hautes et a trés hautes performances posent de nouveaux

problemes sur I’apparition et la mesure du retrait endogéne.

Dans les premier et second chapitres, nous avons examing la littérature concernant la
structuration de la pate de ciment a différentes étapes, les mécanismes d’hydratation, les
différents types de retraits, les techniques de mesure associées et les facteurs qui influencent

ce dernier.

Dans le troisieme chapitre, nous avons présenté une méthode que nous avons mise au point.
Elle permet de mesurer les variations volumiques des la fin du gachage et sur une période de
temps allant jusqu & trois jours. Dans ce mémoire, nous présentons les résultats obtenus a
partir d’une formulation de mortier a ultra hautes performances (UHP) et des résultats obtenus

a partir de pates de ciment et de mortiers.

Dans le quatrieme chapitre, des analyses microstructurales, chimiques, minéralogiques, et
physiques sont également présentées. Elles permettent de donner quelques indices sur
I’origine du retrait endogene. Parallelement nous avons presenté des résultats obtenus sur
I’effet d’ajout de C3A dans un clinker, I’effet de la finesse Blaine et finalement les résultats de
I’étude comparative entre différentes catégories de ciment.

Mots clés : Retrait endogéne, ciment, pate, microstructure, minéralogie, chimie, physique,
pesée hydrostatiqgue, MEB, DRX, mortier a hautes performances.



Abstract

Abstract:

The shrinkage of cement paste is often the main origin of numerous cracking that have been
observed in structures made of concrete. In this research we were interested only to study the
autogenous shrinkage at early ages, its effects on the structure, parameters that influence the

amplitude of this type of shrinkage and itsorigin.

Autogenous shrinkage is a physical consequence of the so called Le Chatelier’s contraction,
and it is a phenomenon well known in the industry of cements. In concretes in which W/C
ratio is around 0.5, the effects of this shrinkage are negligible. The development and the use
more and more frequent of concretes of high and very high performances pose new problems

on the apparition and the measure of the autogenous shrinkage.

In the first and second chapters, we examined briefly the literature which concerning
structuring of cement paste to its different stages, mechanisms of hydration process, the
different types of shrinkage and the technique to measure every one, factors that influence the

shrinkage.

In the third chapter we have developed a method that permits to measure volume variations
since the end of the mixing continue on a period of active time until three days. In this thesis
we present results obtained on a formulation of ultra high performance mortar, results from

various mortars and cement pastes.

In the fourth chapter, microstructural, chemical, mineralogical, and physical analyses are
presented also. They permit to give interpretation on the origin of autogenous shrinkage. In
the same way the effect of additions of C3A on the same type of clinker, finally a comparative

study has been made.

Key words: Autogenous shrinkage, cement, paste, microstructures, mineralogy, chemistry,

physical, hydrostatic weighing, SEM, XRD, high performance mortar.
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Introduction

I — Introduction :

Les deux derniéres décennies ont vu I’émergence de nouvelles techniques de formulation de
béton et I’apparition de molécules organiques a haut pouvoir dispersant. La concomitance de
ces deux points a permis le développement de bétons techniquement adaptés a de nombreuses
applications. Les bétons, de nos jours, peuvent étre a hautes ou a trés hautes performances,

auto placant, auto nivelant etc....

L augmentation de la compacité du squelette granulaire, et donc la réduction de la porosité
initiale du matériau béton a fait resurgir le probléme du retrait endogéne. Les lois de Laplace
et de Kelvin sont connues depuis longtemps : la tension capillaire a I’interface liquide vapeur
dans les pores et le taux de saturation sont inversement proportionnels a la taille de ces
derniers. Le développement d’une dépression capillaire génére une contraction de la matrice

pouvant conduire a la fissuration.

Les fissurations apparaissent dans un matériau si les contraintes auxquelles il est sujet
dépassent la résistance mécanique en traction. Quand il s’agit d’un béton aux jeunes ages il
faut tenir compte de I’évolution d’un matériau visqueux vers un matériau rigide ou d’un état
de suspension a celui d’un solide poreux. La transition entre ces deux états est généralement
appelée prise. L’avancement des réactions d’hydratation conduit a une évolution des

propriétés mécaniques et a la création d’un réseau poreux résiduel.

La résistance mécanique d’un béton durci augmente en fonction de I’évolution du processus
d’hydratation. On peut avancer deux causes possibles a I’origine de la fissuration prématurée

des bétons.
. Des causes internes liées a I’hydratation

»  La contraction de Le Chatelier est une déformation de la pate au cours de
I’hydratation du fait que le volume des hydrates est inférieur a la somme des

volumes d’eau et de ciment avant la réaction.

»  L’autodessiccation est une conséquence de I’hydratation et de la contraction Le
Chatelier lorsque la pate de ciment n’est pas en contact avec une source d’eau
externe et demeure en conditions isothermes. Ceci entraine I’apparition de

ménisques dans les pores capillaires initialement remplis d’eau. Ce phénomene
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s’apparente a un départ d’eau vers I’extérieur et se traduit par une diminution de
I’lhumidité relative interne de la pate de ciment. Ce phénoméne engendre une

déformation appelée retrait d’autodessiccation.

»  Contraction thermique : la réaction d’hydratation est exothermique, I’élévation de
température dépend directement de la taille de la piece coulée et de la nature du
ciment utilisé. Compte tenu de I’échange thermique avec I’extérieur, la peau se
refroidissant plus vite que le cceur, des gradients thermiques apparaissent. Ces

derniers peuvent conduire a la fissuration de I’élément en béton.

»  Le gonflement local di a la croissance des certains hydrates pendant la réaction

d’hydratation.
. Des causes externes liées a I’environnement dans lequel I’élément est place.

»  Des contraintes qui résultent d’un déséquilibre thermique (refroidissement ou

réchauffement),
»  Des contraintes qui résultent d’un déséquilibre hydrique,
»  Des contraintes générées par les conditions aux limites (support, coffrage).

Notre étude ne concerne que le retrait endogéne ou retrait d’autodessiccation des matrices

cimentaires a hautes performances.

La cinétique de retrait est extrémement rapide, et le risque de fissuration précoce associé peut
étre tres important. Le suivi de I’évolution de I’amplitude de ce retrait a tres courtes échéances
est donc nécessaire. Les dispositifs normalisés actuellement disponibles ne permettent qu’une
mesure apres 24 heures. Plusieurs techniques de mesure ont été développées pour évaluer le

retrait endogéne durant les premieres vingt-quatre heures. Il peut s’agir de méthodes linéiques

ou volumiques.

La mise au point d’un dispositif d’évaluation de I’amplitude du retrait endogene au cours des
premiéres soixante douze heures qui suivent le gachage a été réalisée au laboratoire. Afin
d’interpréter de maniére objective les résultats obtenus avec un systéme de pesée
hydrostatique, de nombreux parameétres ont été étudiés par des techniques issues de la chimie,

de la mécanique et de la physique.
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Il ressort de ces différentes études expérimentales que I’amplitude et la cinétique du retrait
endogene dépendent de la composition physico — chimique du matériau (teneur en aluminate
tricalcique, alcalins, sulfates), de la nature et de la finesse de ciment utilisé et de la nature
chimique des adjuvants. Les résultats montrent que la déformation endogéne peut étre
décomposée en trois étapes : une contraction relativement importante, suivie d’un léger

gonflement puis d’une seconde contraction.
Le mémoire s’articule en quatre chapitres :

Dans le premier chapitre les principaux mécanismes d’hydratation d’un liant hydraulique

conduisant la structuration de la pate de ciment durcie sont rappelés.

Dans le second chapitre, une analyse de la littérature permet de faire le point sur les variations
volumiques de la pate de ciment, des mortiers et des bétons en cours d’hydratation et
durcissement. Les cing types de retrait sont aussi rappelés. Une étude de la littérature a permis

de mettre en évidence les principaux facteurs influencent le retrait des matériaux cimentaires.

Dans le troisieme chapitre, le montage expérimental mis au point dans le cadre de ces travaux
de recherche est présenté. L’ensemble des expériences nécessaires a la validation de cette
manipulation sont également présentés. Les corrections nécessaires sont alors réalisées. Elles

permettent d’obtenir une courbe de variations volumiques indépendante de I’expérimentation.

Dans le quatrieme chapitre, le dispositif est ensuite utilisé pour étudier plusieurs parameétre
susceptibles d’influencer I’amplitude des variation volumiques (finesse Blain, concentration
en aluminate tricalcique, modification de la concentration ionique de la solution,
adjuvantation, ...). L’ensemble des échantillons utilisé pour évaluer les variations volumiques
a ensuite été analyseé a I’aide de différentes techniques d’étude de la microstructure
(microscopie optique et électronique a balayage, diffraction des rayons X, analyses
thermiques, calorimétrie ...). Les résultats obtenus permettent d’avoir une cartographie
compléte de I’évolution de la microstructure au cours des 24 premiéres heures. Le role de la
portlandite sur I’évolution des variations volumiques est aussi mis en évidence. La derniere
partie de ce chapitre présente une approche qualitative utilisant les théories physiques des

colloides pour caractériser les variations volumiques dans les toutes premieres heures.
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Chapitre I - Hydratation du ciment et structure des phases hydratées

I.1- Introduction

Une pate de ciment fraiche se présente comme un systéme dispersé constitué d’un réseau de
particules dans une phase agqueuse, ces particules étant elles-mémes des grains polycristallins.
A I’interface solide — liquide, les liaisons insaturées des atomes du cristal engendrent une
réactivité dont la cinétique peut étre analysée. Ceci améne a dissocier artificiellement des
phénomenes divers, a savoir : I’adsorption, I’hydrolyse, la dissolution, la solvatation et enfin

la cristallisation.

Le ciment Portland artificiel est composé de quatre phases minerales majeures (CsS, C.S,
CsA, C,AF) et de sulfate de calcium. Deux théories datant de la fin du XIX™ siécle
permettent d’expliquer les mécanismes physico chimiques conduisant a la réaction du ciment

avec I’eau.

La théorie de Le Chatelier (1887) prone la cristallisation par des processus de
dissolution/précipitation. Celle de Michaelis (1893) préne une théorie d’hydratation par la
science des colloides, les hydrates proviennent alors d’un gel d’hydrosilicates s’enrichissant

progressivement en chaux.

1.2 - Caractéristiques du ciment et de sa composition

Le ciment est caractérise par sa composition chimique et par ses caractéristiques physiques (la
forme et la finesse des grains). Les grains de ciment sont hétérogénes et polyphasés, au
contact de I’eau, ils donnent naissance a des produits dont la composition chimique est

variable.



I.2.1 — La composition du ciment

L es composants du ciment sont les suivants :

a) leclinker

b) lesulfatede calcium

Chapitre I : Hydratation du ciment et structure des phases hydratées

c) les ajouts éventuels (laitiers, cendres volantes, pouzzolanes ou fillers et les fumées de
silice) NF EN 197-1 (27).

Le tableau suivant (I — 1) donne certains types de ciments normalisés et utilisés en France.
(NF EN 197-1 (27)).

Composition (Pourcentage en masse)a)

Constituants principaux
L . . Clinker Laitier Fumée Pouzzolanes Cendres volantes Schiste Calcaire
P“tnCI zsaux Notano; dQS 27 produits de haut de Naturelle | Naturelle | Siliceuse | Calcique | calciné
yp (types de ciment courant) fourneau | silice calcinée Contituants
secondaires
K S DY P Q v w T L | LL
CEM | | Ciment Portland CEMI 95-100 - - - - - - - - 0-5
Ciment Portland | CEM I/A-S | 80-94 | 620 0-5
au laitier CEMII/B-S | 6579 | 21-35 0-5
Ciment Portland
alafuméede | CEMIV/A-D | 90-94 6-10 0-5
silice
CEM II/A-P | 80-94 6-20 0-5
Ciment Portland | CEM II/B-P | 65-79 21-35 - 0-5
alapouzzolane | CEM II/A-Q | 80-94 - 6-20 0-5
CEM II/B-Q | 65-79 21-35 - 0-5
) CEM II/A-V_| 80-94 - 6-20 0-5
CEMII C'Q:;”;fr?drgas”d CEM /B | 65-79 2135 : 05
Volantes CEM II/A-W | 80-94 - 6-20 0-5
CEM II/B-W | 65-79 21-35 - 0-5
Ciment Portland | CEM I/A-T | 80-94 6-20 0-5
au schiste
calciné CEM 1I/B-T 65-79 21-35 - 0-5
CEM IVA-L | 80-94 6-20 0-5
Ciment Portland | CEM II/B-L | 65-97 21-35] - 0-5
au calcaire CEM II/A-LL | 80-94 - 6-20 0-5
CEM II/B-LL | 65-79 - - 21-35 0-5
Ciment Portland | CEM II/A-M 80-94 < 6-20 > 0-5
composé 9 CEM II/B-M | 65-79 < 21-35 > 0-5
Ciment de haut |_CEM VA | 3564 | 39-65 - 0-5
CEM Il fourneau CEMIII/B | 20-34 | 66-80 0-5
CEM IlI/C 5-19 | 81-95 - - - - - 0-5
CEM IV Ciment CEM IV/A | 65-89 - +— 11-35 —> 0-5
pouzzolanique ® | CEM IV/B | 45-64 - <+— 36-55 —> 0-5
CEMV Ciment CEM V/A | 40-64 | 18-30 -] 18-30 [ - 0-5
composé © CEMV/B | 20-38 | 31-50 - 31-50 | - - 05
a) Les valeurs indiquées se référent a la somme des constituants principaux et secondaires.

b) La proportion de fumées de silice est limitée a 10%.
C) Dans le cas des ciments Portland composés CEM I1/A-M et CEM 11/B-M, des ciments pouzzolaniques CEM
IV/A et CEM IV/B et des ciments composés CEM V/A et CEM V/B, les constituants principaux, autres que
le clinker, doivent étre déclarés dans la désignation du ciment.

Tableau I - 1 : Types des ciments et leur composition (27)




Chapitre I : Hydratation du ciment et structure des phases hydratées

> Le clinker

On nomme clinker le produit qui sort du four de cimenterie avant broyage. Aprés broyage,

I’ajout de sulfate de calcium conduit au ciment Portland artificiel.

Le ciment contient un certain nombre de constituants dont la teneur varie suivant sa catégorie
(cf. tableau (I - 1)). Les constituants principaux du clinker sont : le silicate tricalcique (C3S),

le silicate bicalcique (C.S), I’aluminate tricalcique (C3A), et I’alumino-ferrite tétracalcique

(C4AF).

La notation des cimentiers est la suivante :

C=Ca0, A= A|203, S :SiOZ, F = Fe,03, H=H,0, 5’ = SOa.

> Le sulfate de calcium

Le sulfate de calcium est ajouté au ciment pour réguler la prise.

> Les ajouts éventuels

On les ajoute au ciment pour des raisons économiques et/ou pour leurs propriétés

hydrauliques ou pouzzolaniques.

1.3 - Les mécanismes élémentaires d’action de I’eau

Ils sont divers : ce sont I’adsorption, I’hydrolyse, la dissolution, la solvatation et la
cristallisation (REGOURD, 3).

I1.3.1- L’adsorption
Phénomene physique ou chimique par fixation de I’eau sur les grains de ciment.

. L’adsorption physique, résulte de I’association des forces de Van der Waals présentant
des faibles énergies. Elle ne modifie pas de fagon importante I’état électronique de la
molécule absorbée. Elle est réversible et peut superposer une ou plusieurs couches de

molécules d’eau a la surface du solide.
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. L’adsorption chimique implique un transfert ou une mise en commun d’électrons. Les
énergies peuvent étre importantes et les liaisons ont un caractere plus permanent que

dans I’adsorption physique.

1.3.2 - L’hydrolyse

On entend par hydrolyse, la réaction de transformation du solide et de décomposition de I’eau.
Il est a signaler que d’autres solvants peuvent étre utilisés, LONGUET et ses collaborateurs

(LONGUET et coll., 5) ont étudié la solvolyse du silicate tricalcique dans le glycol.

1.3.3 - La dissolution

Ainsi nomme-t-on le processus de changement d’état du solide ionique (ciment) en présence
d’un solvant (eau). Dans les réseaux cristallins des solides ioniques, la position des atomes
dépend des résultantes des forces d’attraction ou de répulsion des ions avoisinants. Ces ions
empilés constituent un édifice cristallin tres stable. La dissolution entraine une rupture des

liaisons ioniques et la dispersion des ions dans le solvant.

1.3.4 - La solvatation

Elle correspond a un enveloppement par des molécules d’eau des cristaux anhydres dispersés
apres dissolution. Les solvates peuvent étre constitués de particules colloidales qui forment
une suspension ou «sol». Lorsque la masse des particules du sol est suffisante, il en résulte la

formation spontanée d’un «gel».

1.3.5 - La cristallisation

L’ apparition et la croissance de germes conduisent a la cristallisation de phases solides.

. La germination représente le processus aléatoire qui aboutit a la formation d’amas
ordonnés. Les ions en solution forment des assemblages ou germes au hasard de leur
rencontre. Ces assemblages deviennent stables et donnent naissance a un embryon a

partir d’une taille critique.
Le germe devra grossir, sinon il perdra son individualité et retournera a I’état liquide.

Le germe ne se développera qu’avec un espace et une durée suffisants.
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. La croissance du germe a partir d’un embryon s’opére par accumulation d’atomes ou de

molécules en couches successives au niveau de I’interface liquide — cristal.

La vitesse de croissance du germe est anisotrope et dépend de plusieurs facteurs : temperature,

conductibilité thermique, saturation de la solution, gradient de concentration, etc.....

1.4 - Hydratation des minéraux de clinker purs

Ce phénomeéne est décrit par plusieurs auteurs, (LEA, 6), (REGOURD, 3).

1.4.1 - Hydratation du C3;S

Le C3S est le constituant majeur du ciment Portland artificiel et joue un rdle important dans la
formation des hydrates et la résistance mécanique. Le processus d’hydratation du C3S reste

compliqué et non totalement élucidé (BARRET, 7).

Les quatre étapes du mécanisme d’hydratation sont les suivantes (BARRET, 7), (DAMIDOT
et coll., 8)

»  Protonation des ions SiO4 a la surface de C3S

»  Formation d’ions solubles H,SiO4 ™ ou H3SiO4 selon la valeur du pH
»  Passage des ions calcium en solution

»  Passage des espéces protonées en solution.

La figure I — 1 représente schématiquement ces quatre étapes.

Solution

4H,0

0

NNNN
Ca?* Ca?* sio? - (0L Ca?
4

Ca? Ca* H,SiO; oH- Ca*
Solide )
Caz SiO!” O car Ca? Ca SIO;" O . ca

%

. 3 Ca®,, + 50H",
%
- >

2 Ca?',, + 4 OH,

Solution /, / / +H,Si0",
eq

Ca* Ca* H,SiO; OH- Ca™

Solide
Ca* SiOj~ 0% gz Ca Caz SiO%~ 0z Ca* Ca*

Figure I - 1 : Hydroxylation superficielle de C3S (7).
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Au microscope électronique a balayage DENT GLASSER et coll. (10) ont observé une
croissance en forme d’oursins du C-S-H de type | (C/S [01). Simultanément les cristaux de

Portlandite apparaissent en fin de période dormante (figure I - 2).

Période dormante Fin de période dormante Croissance de la C-S-H type II1
Premiers hydrates Précipitation de Portlandite Portlandite C-S-H incorpore Ca(OH),
C-S-H type 1 type 111 et les C-S-H type |

Figure I - 2 : Mécanisme d’hydratation de C3S (10)
Dans un souci de mieux expliciter le mécanisme d’hydratation de C3S, REGOURD et coll.,

(9) ont proposé le modeéle suivant (figure | — 3) :

t=no
G35 Le C;5 est anhydre
B i t=¢€
i i . 1l s’ effectue la dissolution congruente de cette Phase.
CES T—.-Haslq_
[ =
o OH
t=10s
1l se forme un hydrate primaire de rapport Ca’Si voisin de
1.
10s=t=1min.

L’hydrate primaire se transforme en un hydrate
secondaire, derapport Ca/Si voisin de 2.

lmin.< t=4h
L’hydrate secondaire croit par chimisorption des ions C'a™
provenant de la solution et du ;8 sousjacent.

T =dh

C'est la fin de période dormante. Nous observons une
dissolution congruente de C;S aprés reéorganisation de
I'hydrate secondaire.

T = 4h

Les C-SH fibrenx, ainsi gque Ca(OH)2 en plaguette,
précipitent.

Figure I - 3 : Schéma d’un modeéle de [ 'hydratation initiale de C;S, E/C =0.50 (9)
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1.4.2 - Hydratation du C,S

L’hydratation de C,S [ est identique a celle du C3S, mais, avec une cinétique différente.

1.4.3 - Hydratation du C;A

La grande réactivité de C3A peut, comme dans le cas de C3S, étre rattachée a I’irrégularité des

liaisons Ca - O et a la présence de sites vacants (MONDAL et coll., 11).

Une pate contenant uniquement de I’aluminate tricalcique perd rapidement toute maniabilité,
ce qui correspond a une prise rapide. Cette derniére est due a la formation de phases hydratées
intermédiaires C4AH9, C4AH13, CoAHg, (TAYLOR 12). Ces phases évoluent ensuite vers une
phase plus stable C3AHg a une vitesse qui dépend fortement de la température, du rapport
liquide/solide et de la taille des grains. D’une maniere générale I’hydratation du C3A est
grandement influencée par les conditions et le milieu d’hydratation. La réaction chimique de

C3A peut se présenter comme suit :

2C3A + 27H > C4AH19 + CoAHg
2C3A + 21H > CsAH13 + CoAHg
CsAH19 + CoAHg > 2C3AHg + 15H

L’addition de sulfate de calcium permet de réguler I’hydratation de C3A et ainsi d’éviter le
phénomene de fausse prise du ciment. LOCHER et coll. (34) ont proposé un diagramme
(figure I - 4) montrant la nature des hydrates formés en fonction des quantités et de la

réactivité de C3A et de SOg3 et leur influence sur la rhéologie.

Aprés la dissolution rapide des composés, il se forme un trisulfoaluminate de calcium hydraté,
(Pettringite Aft) jusqu’a épuisement du gypse. La solution s’appauvrit alors en ions sulfates et

I’ettringite évolue vers une phase de type Afm, le monosulfoaluminate de calcium hydraté

C.4A S3H1, comme suit

C3A + 3C S H, +26H > CeASsHg
2C3A + CeAS3Hg +41H ——— > 3C4A S3Hpo
CsA + CH + 12H » C,AHg3
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Danslecas|: il se forme de I’ettringite relativement fine, puis il y a enchevétrement des

aiguilles, I’ouvrabilité est bonne.

Dans le cas Il :  pour un ciment plus réactif, I’ettringite se forme en plus grande quantité et

les aiguilles plus longues affectent la rhéologie.

Dans le cas 111 : en plus de I’ettringite, du monosulfoaluminate de calcium se forme en

cristaux hexagonaux plats, ce phénomeéne peut aller jusqu’a la prise éclair.

Dans le cas IV : traduit la formation d’ettringite aciculaire et précipitation de gypse en fibres

jusgu’a la redissolution du gypse.

Hydratation
GC;A SO; Recristallisation d’ettringite ——»
10 min. 1h 3h
Premiére
f f G
M M P
Deuxiéme
F f
M
Troisiéme
F F %
P
Quatrieme
f F %
P

Figure I - 4 : Influence de la cristallisation des sulfoaluminates sur la rhéologie de la pdte de
ciment (34) (f = faible, F = fort, M = bonne manualité, P = prise)
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1.4.4 - Hydratation du C4AF

De nombreuses études ont montré que I’hydratation des phases C,AF ou Co(A, F) se
rapproche de celle de C3A lorsque les conditions d’hydratation sont identiques (TAYLOR,
12). A la température ambiante, la cinétique d’hydratation de C,AF est beaucoup plus lente
que celle de C3A.

L.5 - Formation et microstructure des hydrates :

I.5.1 - Formation des C-S-H

Les mécanismes d’hydratation de C3S et C,S sont relativement similaires. 1ls donnent

principalement des silicates de calcium hydratés ou C-S-H accompagnés de Portlandite.

Les C-S-H sont les principaux constituants de la pate hydratée, avec la Portlandite (C-H). La
Portlandite demeure dans un état cristallisé ou amorphe selon I’espace qu’elle trouve pour
précipiter (SIERRA, 13). Par contre I’arrangement atomique du C-S-H pose encore une
question ouverte (DIAMOND, 14), notamment la description détaillée de la microporosité

associée au C-S-H qui reste sujette a discussion.

La majorité des chercheurs estiment que la particule élémentaire de C-S-H représente un
microcristal lamellaire, la lamelle étant composée de 2 ou 3 feuillets (KANTRO et coll. 15).
Ces lamelles s’enroulent sur elles-mémes pour former des fibres tubulaires, visibles au
microscope électronique dans les pates a E/C trés éleve. Dans le modéle de KANTRO et coll.
(15), chacun des feuillets de la lamelle de C-S-H se compose d’une couche d’octaedres de

chaux prise en sandwich entre deux couches de tétraédres de silice.

Au cours des années 1970 s’est soulevée une controverse sur la distribution de I’eau dans
cette structure, et a opposé différents chercheurs (BRUNAUER et coll., 23 et 24),
(FELDMAN, 25 et 26). Cette controverse porte sur I’interprétation des mesures de surface
spécifique BET par adsorption d’eau qui donnent des valeurs 3 a 5 fois supérieures a celles
obtenues par adsorption d’azote. Selon Feldman (tiré de FOLLIOT et coll., 16), ceci

s’explique par la désorption — réadsorption de I’eau interfeuillet.
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®

feuillet feulllet

eau externe eau exlerne

—
feuillet
eau eau
interteuillet hydroxylique

Pont hydrogene

V Molecule d'eau

o—e Eau hydroxyltique

Figure I - 5: Schéma illustrant la répartition de I ’eau dans [ 'unité structurale des C-S-H (16).
A et B sont deux exemples possibles. Seule la moitié des figures A et B est présentée qu est
symétriques par rapport a l’axe.

FELDMAN (16) a proposé un modele a trois feuillets ou I’eau dans I’unité structurale du C-
S-H se classe en trois catégories par ordre décroissant d’énergie de liaison avec le solide
(figure 1-5) :

»  I’eau hydroxylique,
»  I’eau interfeuillets,

> I’eau interlamellaire.

De nombreux auteurs ont étudié le rapport Ca/Si des C-S-H (TAYLOR, 12), (MENETRIER,
17) en fonction de la concentration en chaux de la solution avec laquelle ils sont a I’équilibre.
Les travaux les plus récents (LECOQ, 18), (DAMIDOT et coll., 19), (NONAT et coll., 20),
ont montré que la composition de la solution interstitielle fixe la nature chimique des hydrates
obtenus et que trois variétés de C-S-H peuvent étre distinguées selon le domaine de

concentration en calcium dans la solution (KLUR, 4).
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NONAT et coll. (20) proposent pour ces différentes variétés les appellations suivantes :
C-S-H (a) (type I) : le rapport C/S est compris entre 0.7 et 1
{Ca0} 02.10°mol.I*
C-S-H (B) (type I) : le rapport C/S est compris entre 1.0 et 1.5
2.10°<{Ca0}< 20.10mol.I*
C-S-H (y) (type lI) : le rapport C/S est supérieur 4 1.8
{Ca0}= 20.10*mol.I"*

La variation de la structure des C-S-H en fonction du rapport Ca/Si est présentée

schématiquement dans la figure | - 6 (KLUR, 4)

Le rapport H,O/SiO; est encore trés mal connu car difficile a mesurer.
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T o w— chaines infinies
’ 4
Tobermorite naturelle
o+ | Y
C-S-H (o) -
Substitution de
09 L v oH+ par Ca-+de
A I’interfeuillet :
rupture des
/ chaines.
Départ des
aédres pontants:
C-S-H (B) rupture des
chaines.
Echange
proton/calcium
" “ dans la structure.
A\
LS4
C-S-H(y) C-S-H en équilibre
avec la Portlandite.
Stable dans la pate de
ciment.
¢® Existence de
groupements Ca-OH
identique a ceux de la
Portlandite.
v Ca/Si

Figure I - 6 : Variation de la structure des C-S-H en fonction du rapport Ca/Si (4)
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I.5.2 - Formation de la Portlandite :

La portlandite est composée de feuillets d’octaédres de calcium reliés entre eux par des arétes.
La maille est hexagonale avec a = 3.593*10° m, ¢ = 4.909* 10° m. (TAYLOR, 12).

Les forces agissant entre les feuillets sont minimales. D’autres forces interviennent mais sont
négligeables, nommeées « ponts hydrogene ». Les adjuvants affectent beaucoup la
morphologie de CH spécialement le rapport c:a (rapport de maille). La figure I — 7 illustre une
seule couche de CH avec : les petites cordes représentent les atomes de Ca, les grandes cordes
vides et pleines représentent les atomes d’oxygene, les atomes d’hydrogene ne sont pas
représentés (TAYLOR, 21).

Figure I - 7 : Présentation schématique en plan et élévation d une seule couche de la
portlandite (21)
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1.5.3 - Formation de ettringite :

Les réactions chimiques de la formation de I’ettringite sont décrites dans la section (1.4.3)
hydratation de C3A.

L ettringite cristallise sous forme d’aiguilles (& base hexagonale) (cf. Photo I - 1), souvent
rayonnant autour des grains de ciment anhydre (non expansive). La forme et la taille de
I’ettringite dépendent directement de la nature des ions dans la phase interstitielle, de la

concentration de Ca(OH), et de la température ambiante.

Dans certains cas, la formation d’ettringite peut s’accompagner de gonflement.

Cing explications existent concernant le gonflement de I’ettringite (LI, 1) :

. expansion par croissance cristalline,

. gonflement lié a I’absorption d’eau par les particules d’ettringite (COHEN, 33),
. gonflement lié a la pression de cristallisation de I’ettringite,

. expansion par pression osmotique sur une membrane semi-perméable entre la phase

interstitielle et la surface des grains anhydres,

. gonflement par formation de monosulfoaluminate de calcium hydraté (CHATTERJI et
coll. 2).

La Photo | - 2 présente une ettringite expansive.

Jo) / ron qu Balayage, Photo | - 2 Mioscop que a Balayage, ettringite
ettringite aciculaire (aiguille) dans un béton massive (expansive) dans un béton
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1.5.4 - La résistance mécanique de la pate de ciment :

La pate de ciment durcie constitue un solide hétérogéne : c’est un assemblage de particules
microscopiques. La résistance mécanique de I’ensemble résulte donc de la nature des liaisons
entre particules (VAN DAMME, 35). On peut classer les différents types de cohésion

possibles comme suit :

. Par enchevétrement de cristaux : la résistance résulte de cet enchevétrement et de

frottements entre cristaux (faible résistance a la traction) (FOLLIOT et coll., 16).
. Par ponts de matiere :

»  ponts solides : les particules sont soudées par la méme matiére ou une matiere

différente,
»  ponts liquides : des ménisques ou films liquides assurent la liaison.

. Par forces superficielles : il s’agit essentiellement des forces de Van der Waals — qui ne
peuvent a elles seules étre responsables de la cohésion des hydrates - ou des liaisons par
pont hydrogene (VAN DAMME, 35). Ces forces sont trés inférieures aux forces de

liaison chimique. L ordre de grandeur de I’énergie de liaison est le suivant :
> 10 Joules pour la liaison chimique de valence,

> 10 Joules pour la liaison par pont hydrogéne,

> 10 Joules pour la liaison par forces de Van der Waals.

Les parameétres susceptibles de modifier la force de cohésion entre les feuillets d’hydrates
sont : la nature de liquide confiné présent dans les espaces inter feuillets, la nature des cations

interfoliaires et la plus importante est la densité de charge des feuillets (VAN DAMME, 35).

1.6 - Degré d’hydratation :

Le degré d’hydratation est le rapport entre la quantité de ciment hydraté a I’instant t et le
ciment a hydratation complete. 1l existe différentes techniques pour mesurer le degré

d’hydratation, qui sont les suivantes :
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1.6.1 - Détermination par diffraction des rayons X :

La détermination du taux d’hydratation d’une pate de ciment, en particulier a base de CEM |,
peut étre réalisée par diffraction des rayons X jusqu’a une certaine limite (REGOURD, 3).
Elle se base sur la quantification du C3S résiduel (constituant principal du ciment). La

méthode utilisée pour effectuer le dosage de C3S est celle de | Btalon interne (silicium).

1.6.2 — Détermination a partir de I’eau liée chimiquement :

Cette méthode est basée sur la mesure de la quantité d’eau chimiquement liée a une echéance
donnée et sur I’estimation de la quantité de I’eau chimiquement liée correspondant a une

hydratation compléte du ciment. Le degré d’hydratation est obtenu par la relation suivante.

Ow,, O
a,, =100 03— (% 1)
Wy B

Avec :

W) : quantité d’eau chimiquement liée, mesurée par perte au feu, d’un échantillon de péate de
ciment entre 105°C et 550°C, il faut mentionner que la température maximale peut
étre fixée a 1100°C (au lieu de 550°C°) dans la mesure ou les échantillons ne
contiennent pas de carbonates, par exemple, dans le cas de ciments Portland

constamment protéges de la carbonatation.

Wi : quantité d’eau chimiquement liée correspondant a une hydratation compléte du ciment,
cette quantité peut dans le cas d’un ciment Portland, étre calculée a partir de la
composition potentielle du ciment anhydre (BOGUE, 28), (HUA et coll., 29).

1.6.3 — Détermination par calorimétrie isotherme :

Cette technique est préconisée par GARCIA (31) dans son travail de thése. La technique a
permis le suivi de I’évolution des réactions d’hydratation. Un degré d’hydratation
« macroscopique » a été défini en supposant que les différentes réactions d’hydratation sont

synchrones par la relation suivante :
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a, = 9 )

Avec:
Q: : est la quantité de chaleur dégagée a I’instant t

Qq : est la quantité de chaleur d’hydratation dégagée pour une hydratation complete, on

peut la calculer par la relation suivante :
Qu = qu(CsS) + 42(C2S) + qa(CsA) + 0a(C4AF)  (3)

Ou g1, g2, g3 et g4 sont les chaleurs d’hydratation des phases pures du clinker avec des

sulfates pour les phases interstitielles.
CsS, C.S, CsA et C,AF sont les proportions des phases minéralogiques pures du clinker.

D’aprés VAN BREUGEL (32) et TAYLOR (12), les valeurs de g1, g2, g3 et g4 sont présentées

dans le tableau suivant (tableau | — 2) :

Chaleur d’hydratation (en J/g)
VAN BREUGEL TAYLOR
oh 526 517
02 258 262
03 696 1144
Qa 258 418

Tableau I - 2 : Les valeurs des chaleurs d’hydratation des phases pures du clinker a 28 jours
(12 et32)

Les écarts mesurées sur les quantités de chaleur dégagées par les phases aluminates sont
probablement associes a une structure cristallographique des C3A et C4AF présents dans les

deux ciments.

1.6.4 - Détermination par analyse d’images

Elle se base sur la quantification de la phase anhydre du ciment dans le matériau durci

(AMMOUCHE, 30), par traitement et analyse d’images acquises au microscope électronique
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a balayage (MEB) en mode électrons rétrodiffusés (ERD). La connaissance ou la
détermination (par voie chimique) de la quantité de ciment initialement présente dans le

melange, permet alors d’estimer le degré d’hydratation, oy a une échéance donnee.

1.7 — Synthése

Nous avons présenté dans ce chapitre un rappel des principaux mécanismes d’hydratation des
differentes phases minérales du clinker. Nous avons également abordé les natures des
principaux hydrates formés et les moyens de mesure du degré d’hydratation d’un liant

hydraulique.

Les réactions chimiques d’hydratation des principaux minéraux du clinker sont schématisées

par les équations suivantes :

2C3S + 6H,0 »  C3S;Hs+3Ca(OH), (1)
2C,S + 4H;0 > C3S;H3 +Ca(OH), )
C3A + 3(CaS0,42H;0) + 26H,0 ——» C3A,3CaS0432H,0 (3)
2C3A + C3A,3CaS0,32H,0 +4H,0 ———  3(C3ACaS0412H,0) (4)
C3A +Ca(OH), +12H,0 » C3A,Ca(OH), 12H,0 (5)
C4AF + 3(CaS042H,0) + 27H,0 —» C(A.F)3CaS0432H,0 +Ca(OH), (6)

2C4AF+C3(A.F)3CaS0432H,0+6H,0 — 3{C3(A.F)CaSO,12H,0}+2Ca(OH),  (7)

C4,AF + 10H,0 + 2Ca(OH), ——— »  C3AHs-C3FHg (solution solide) (8)
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Chapitre II - Déformation de la pate de ciment

II. 1 - Introduction :

L’objectif de ce chapitre est d’établir un état des connaissances actuelles sur les recherches
consacrées a |I’étude des déformations de la pate de ciment. La pate de ciment et donc le béton
manifestent des variations dimensionnelles en I’absence de chargement ; ces variations sont
surtout en relation avec sa dessiccation (évaporation de I’eau libre) et sa structuration
progressive (par hydratation du ciment). Les dimensions des pieces augmentent ou diminuent,
on distingue alors les gonflements et les retraits. Les effets de ces derniers, sont en pratique

les plus importants.

- Les retraits précoces, en cours de prise et de durcissement (premiers jours), peuvent

génerer la fissuration précoce des bétons d’ouvrage.

- Le retrait de dessiccation, couplé au fluage doit étre pris en compte dans le calcul des
pertes de précontrainte et de redistribution des charges dans les ouvrages hyperstatiques.

Ceci peut également conduire a la fissuration.

- Les divers retraits s’ajoutent a la contraction thermique pour ouvrir les joints ; cette
ouverture est parfois sans importance, mais pas toujours ; ainsi, pour les revétements
routiers, elle réduit le transfert de charge d’une dalle a I’autre et accélére I’usure
(BARON, 36).

Le retrait des matrices cimentaires est un processus relativement complexe, on a pris pour
habitude de le composer en cing types différents (AITCIN et coll., 46): le retrait plastique, de
séchage, thermique, de carbonatation et endogéne. Ces cing composantes du retrait total d’une
matrice cimentaire sont cumulatives, mais elles ont des cinétiques tres différentes. Le retrait
total peut conduire a la fissuration des éléments en béton. Cette dégradation, peut bien

entendu nuire aux propriétés de durabilité du matériau (BOURNAZEL et coll., 37).
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I1.2 - Les Différents Types de Retraits :

Nous venons de voir qu’il y a cing types de retrait. Avant d’aller plus loin, il est nécessaire de

décrire tous ces retraits avec leurs caractéristiques et leurs conditions d’occurrence.

I1.2.1 - Retrait plastique :

Ce retrait a lieu avant la prise du ciment, a un moment ou la pate est encore deformable. Il se
produit lorsque le flux d’eau évaporée au niveau de la surface est supérieur au flux d’eau
ressuée, ceci, surtout au moment de la pré-prise ou I’on observe une nette diminution du
ressuage. Le retrait plastique se caractérise alors par une diminution de volume qui peut
conduire a une fissuration, d’autant plus qu’avant la prise, le béton n’a pas encore développé

une grande résistance a la traction. Les fissures de retrait plastique sont peu profondes.

La durée de ce retrait est d’autant plus courte que I’autodessiccation est rapide, parce que
I’hydratation crée des produits solides qui augmentent la consistance de la pate et diminuent
la connectivité de la phase liquide (AOUAD, 38).

I1.2.2 - Retrait thermique :

Les réactions d’hydratation étant exothermiques, on observe un dégagement de chaleur qui
augmente la température du béton. Cette élévation de température provoque dés le début de
prise une dilatation pendant que le béton est encore déformable. Lorsque le refroidissement
débute, le béton se contracte, alors que la prise a été déja faite. La rigidité du béton limite la
déformation et les contraintes de traction commencent a se développer. Le retrait observé peut
entrainer des fissurations, lorsque les déformations de traction dépassent la limites en traction
(ACKER, 39, et AITCIN, 40).

L’elévation de température engendrée par les réactions d’hydratation dans la piece coulée est
d’autant plus importante que sa taille est importante, car la dissipation d’énergie se fait moins
bien a cause de la grande distance par rapport a la surface et I’augmentation de la température
entraine une accélération de I’hydratation par thermoactivation, ce qui stimule la vitesse de
production de chaleur. Le risque de fissuration existe lorsque la contraction thermique d’une

piéce de béton est génée ou empéchée.
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11.2.3 - Retrait de carbonatation :

Lors de la réaction de carbonatation, les composés calciques issus de I’hydratation,
principalement la Portlandite, réagissent avec le dioxyde de carbone de I’air pour donner du

carbonate de calcium et de I’eau conformément au schéma réactionnel simplifié suivant :

Ca(OH)z + CO, » CaCO; +H,0

La transformation cristallographique de la Portlandite en calcite s’accompagne d’une légere

diminution du volume.

La carbonatation agit surtout en surface a cause de la présence de gaz carbonique dans I’air.
Ainsi, pour les bétons ordinaires, on remarque que ce ne sont que les premiers centimetres qui
font I’objet de cette reaction, méme apres plusieurs annees. La réaction de carbonatation varie
avec I’humidité du béton et I’humidité relative (I’optimum de la cinétique de carbonatation se
trouve aux alentours de 65%). La diffusivité peut aussi étre influencée par la présence de
fissures. Le retrait de carbonatation est proportionnel au retrait de dessiccation (BARON, 36).

Dans la plupart des cas, ce retrait est négligeable voire nul.

11.2.4 - Retrait de dessiccation :

Le retrait de dessiccation est lié au départ de I’eau libre du béton par évaporation dans les
conditions normales. Cette eau étant plus ou moins liée a la phase solide, son départ cause un
déséquilibre dans le béton qui se traduit alors par un retrait. 1l existe trois types d’eau dans
une pate de ciment hydratée : I’eau des pores capillaires, I’eau adsorbée sur les surfaces et
I’eau interfeuillets, selon la nature de I’eau évaporée, un mécanisme spécifique a chaque types

d’eau va engendrer un partie du retrait de dessiccation de la matrice (AOUAD, 38).

I1.2.5 - Retrait endogéne ou autodessiccation :
Le retrait endogéne a deux origines : I’une chimique et I’autre physique.

Les recherches déja menées sur le retrait endogene montrent que c’est un phénomeéne majeur
pour tous les bétons présentant une compacité élevée et une distribution poreuse fine. Le

risque de fissuration précoce est alors tres important.
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I1.2.5.1 - Retrait endogeéne d’origine chimique :

Ce phénomene a été expliqué par Le Chatelier (comme nous allons le voir dans le paragraphe
suivent 11.2.6) qui a montré que I’hydratation du ciment s’accompagnait d’une diminution de
volume. C’est ainsi qu’il a pu faire la distinction entre « Volume apparent » et « Volume
absolu ». Pour démontrer cela, TAZAWA et coll. (42 et 41) ont utilisé des réservoirs munis
d’un tube capillaire, (la méme méthode que Le Chatelier avec certaines modifications) et ont
les différents réservoir utilisés pour I’expérience ont été remplis a I’aide des pates de ciment
de compositions chimiques différentes, celui-ci étant alors rempli avec de I’eau pure jusqu’a

mi-hauteur puis bouché afin d’éviter tout évaporation (figure I1 - 1).

La mesure de dénivellation progressive de la colonne d’eau a permis de prouver que le bilan
volumique de I’hydratation du ciment est négatif, malgré le fait que le volume apparent de la

pate de ciment peut augmenter.

Surface de I'eau —

<]

<4— Diminution de <— Addition de
Feau Feau

hd

additionnelle —» | —~Surace de pat\
gl
2) Début de 3) Diminution de 4) Addition d’eau
1) Péte de mesure I'eau et du volume poursuite des
ciment de péte de ciment mesures

Figure Il - 1 : Mesure du retrait endogéne d’origine chimique dans une pdte de ciment (42)

Cependant, TAZAWA était conscient du fait que les valeurs obtenues dans cette expérience
ne représentaient pas la proportion réelle de diminution de volume de la pate de ciment
hydrate, parce que, d’une part I’hydratation a commence avant la mise en tube et d’autre part,
I’hydratation du ciment n’est pas compléte. C’est pour cela qu’il a décidé d’aborder le
probléme d’une fagon différente, en considérant les densités de tous les anhydres initiaux et

des corps hydratés obtenus.
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Pour estimer le volume de vides formés par I’hydratation d’une pate de ciment, on peut

considérer I’évolution au cours du temps d’un systéme constitue d’eau et de ciment.

A titre d’exemple le retrait calculé, apres la réaction du silicate tricalcique, est réalisé de la

maniére suivante :

2C3S + 6H,0 » C3S,Hz + 3Ca(OH),
Masse 456.6 108.1 342.5 222.3
Masse volumique  3.15 1 2.71 2.24
Volume 1450 108.1 126.4 99.0
253.1 225.6

(253.1- 225.6)
253.1

(1100 =10.87%

Le retrait chimique =

La densité de chaque composant utilisé dans ce calcul a été donnée par TAZAWA et coll.,
(43), LEA et coll., (44). Aux stades précoces de I’hydratation pour 1 jour, la valeur du degré
d’hydratation a été fixee en respectant les travaux de YAMAGUCHI et coll. (Tiré de
TAZAWA et coll., 42). Pour des stades plus avances, TAZAWA a adopté les valeurs données
par COPELAND et coll. Le retrait total de la pate de ciment a chaque instant de la réaction est
alors calculé par addition du retrait calculé pour chaque composant ayant réagi. Ce calcul

néglige le changement de volume du gypse.

En ce qui concerne la réaction de C3A, il faut évidemment prendre en compte la contribution
du gypse et la contraction de Le Chatelier ultime de 91 mm?®g de (CsA + gypse) réagi. Le
bilan volumique associé & la réaction de C3A en ettringite donne la valeur de 265 mm*/g. La
contraction ultime est égale a 9%. Le bilan volumique associé a la réaction de C3S est de
I"ordre de 73 mm®/g la contraction ultime est alors égale & 10%. Enfin, le bilan volumique
associé a la réaction de C3A en monosulfoaluminate de calcium donne la valeur de -46 mm®/g
conduisant a un gonflement de 3 % (BARCELO 48).

La contraction Le Chatelier n’est donc nullement liée au rapport E/L (eau/liant), a la quantité
d’eau ou a la quantité de ciment introduit, elle dépend uniquement, et de fagon
proportionnelle, de la quantité d’hydrates formés. Cependant, le rapport — contraction Le

Chaételier- sur volume total de la pate varie en fonction de rapport E/L (GRACIA, 31).
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Cette diminution totale du volume de la pate de ciment n’est toutefois pas représentative de la
variation du volume externe apparent. En effet, comme I’a constaté Le Chatelier, la variation
du volume externe apparent peut parfois donner un gonflement. Cette différence provient de

la création des vides dans les pores capillaires initialement remplis d’eau.

Par ailleurs, il est nécessaire de préciser qu’il existe deux conditions d’hydratation du ciment :
en systéme scellé ou en systéme immergé dans I’eau. Dans le second systeme, la formation
des vides qui pourrait étre engendrée par la contraction Le Chételier est empéchée par un
apport constant d’eau de I’extérieur vers les pores capillaires, ce qui compense la diminution
de volume due a I’hydratation, voire méme, permet I’augmentation du volume de la pate de
ciment. Toutefois, ce mécanisme est limité dans le temps, car avec I’hydratation, la
perméabilité de la pate diminue et I’arrivée de I’eau de I’extérieur vers I’intérieur se fait plus

difficilement.

I1.2.5.2 - Retrait endogéne d’origine physique :

Pour prendre en compte les variations dimensionnelles d’une éprouvette de béton jusqu’a la
fin de la période dormante ou les phénomenes mécaniques sont négligeables alors que
I’induction chimique est prédominante, on ne peut recourir a une seule explication de nature
chimique fondée sur le principe de la contraction Le Chatelier. En effet, les resultats des
analyses quantitatives par diffraction des rayons X et les observations au microscope
électronique a balayage ainsi que les analyses par thermogravimétrie montrent que

| Rydratation n’est pas tres marquée, pendant cette période apreés le gachage. Aussi, il convient
de donner une interprétation physique a ce phénoméne en considérant la nature colloidale du
matériau au cours de ce stade précoce (MITANI, 45), les résultats sont détaillés, plus loin,

dans le paragraphe V1.6.4.

11.2.6 - La contraction Le Chatelier

En 1900, Le CHATELIER (47) découvre la contraction de la matrice cimentaire et ce
phénomeéne porte désormais son nom. Plusieurs chercheurs ont étudié ce phénomeéne dont la

mesure reste délicate a effectuer.

Il est difficile de séparer les différents facteurs qui influencent les mécanismes d’hydratation.

Pour simplifier ce phénomene, différents résultats seront présentés dans cette section.
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Dans la réaction d’hydratation du ciment, le volume des hydrates formés V, est inférieur a la
somme des volumes de ciment anhydre Va et de I’eau consommeée Ve, ceci est présenté

mathématiquement par I’équation suivante et schématiquement dans la figure Il - 2:

Vh=Ve+Va-AV 3
tav 1 av
Ve
——
2

Figure II - 2 : Présentation schématique de la contraction de Le Chatelier.
A) avec ressuage B) sans ressuage. 1) hydratation non compléte, 2) hydratation complete.

Ce phénomene provoque une diminution de volume comprise entre 8 et 10% de la somme des
volumes des constituants de ciment anhydre et d’eau (ACKER, 39). Pour la pate de ciment, il
est compris entre 8 et 12% (AITCIN et coll. 46), (ce qui conduit alors a un retrait linéique
potentiel de I’ordre de 3 a 4%)

Il est important de distinguer, le volume apparent du volume absolu dans I’analyse des
déformations endogeénes. Le premier peut étre défini comme la somme des volumes des
différentes phases du matériau qu’elle soit solide, liquide ou gazeuse. Le deuxieme peut étre
défini comme la somme des volumes des phases solides et liquides seulement Figure Il — 3
(GARCIA, 31).

diminution de volume apparent  giminution de volume absolu

"'l.'—:%'_'__“" .. ""I__'_/___

Vides internes

Figure Il - 3 : Présentation du volume apparent et du volume absolu (31).
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11.2.7 - Retrait d’autodessiccation :

Le retrait d’autodessiccation est une conséquence de I’hydratation et de la contraction Le

Chatelier qui entraine une diminution de I’humidité relative dans les capillaires.

La structuration progressive de la pate de ciment au cours de son hydratation ralentit la
poursuite de cette contraction : c’est le retrait empéché (ACKER, 49). Ce retrait s’effectue
apreés la prise de la pate de ciment (AOUAD, 38) et entraine la formation de vides gazeux
dans la pate qui n’est pas en contact avec une source d’eau externe et conservée dans des
conditions isothermes, en supposant que I’eau contenue dans les capillaires forme une phase
continue (HUA et coll., 29). Le retrait empéché génere des tractions dans la solution

interstitielle, c’est le phénomeéne de dépression capillaire.

Considérons un échantillon de pate de ciment en cours de durcissement, protégé par une
membrane imperméable figure 11 — 4, (HUA et coll., 29). La structuration progressive de la

pate de ciment et son hydratation peuvent se diviser en trois périodes.

Phase de suspension : les grains peuvent croitre  La prise : les grains sont Si I'eau peut migrer, Sinon, elle se met en
librement, méme si le volume total diminue au contact les grains se repoussent tension et cavite

Figure Il - 4 : Présentation d’un échantillon de la pdte de ciment protégée en cours
d’hydratation (29).

»  Periode de suspension, pendant laquelle les grains solides sont isolés dans la phase
liquide qui est connexe. Durant cette période, I’augmentation du volume solide est

compatible avec une diminution de volume total.

»  Periode de prise, ou le développement des hydrates autour des grains de ciment anhydre

établit successivement des ménisques entre les grains.

»  Periode de durcissement, avec un colmatage progressif des capillaires par croissance des
hydrates qui ont leur porosité propre. Il y a alors apparition d’un volume gazeux dans la
porosité capillaire de la pate initialement saturée en eau et la teneur en eau du matériau

diminue.
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Par ailleurs pendant I’hydratation I’eau, retenue par les micropores, ne peut plus s’écouler et
n’est plus disponible pour la réaction chimique, cette partie est appelée « I’eau immobilisée »
(HUA et coll., 29).

I1.2.8 - Le mécanisme de la dépression capillaire :

Pour étudier un matériau poreux en interaction avec I’eau, on prend I’état saturé comme etat
de référence. L’autodessiccation comme la dessiccation, signifie une augmentation du volume

gazeux dans des pores initialement saturés en eau.

La diminution de la teneur en eau dans le cas du retrait d’autodessiccation est liée a la
consommation interne de I’eau par I’hydratation, dans le cas du retrait de dessiccation, elle est
liée au départ d’eau vers I’extérieur par évaporation. L’intensité de ce type de retrait dépend

de I’état de liaison de I’eau avec le solide.

Trois mécanismes permettant d’expliquer le retrait de auto dessiccation ont été identifiés, ils
correspondent respectivement au départ de I’eau des pores capillaires, a celui de I’eau

adsorbée et a celui de I’eau des hydrates :
a)  Le retrait par variation de la dépression capillaire.

b)  Le retrait par variation de la tension superficielle du solide, due a la diminution de

I’épaisseur de la couche d’eau adsorbée.

c) Le retrait par variation de la dépression de disjonction liée aussi a une diminution de la

couche d’eau adsorbée.

Le mécanisme de retrait par dépression capillaire peut étre décrit a partir des équations de
Laplace et de Kelvin, qui décrivent respectivement I’équilibre mécanique d’un ménisque sous
des dépressions différentes, et I’équilibre hygrométrique eau liquide — eau vapeur (figure Il —
5). Elles indiguent que le ménisque existe si la différence des dépressions des deux cOtés est

compatible avec une humidité donnée (h).

-32-



Chapitre 2 : Déformation de la pdte de ciment — Bibliographie et analyse

Loi de Laplace

Pg—-Pl= 20 cosd 4
r

Avec:
Pg : pression de phase gazeuse air humide (air sec + vapeur d’eau)
Pg=Pa+Pv
Pa : pression partielle d’air sec,
Pv : pression partielle de vapeur d’eau,
Pl : pression de I’eau liquide,
o : tension superficielle de I’interface liquide/gaz,
r : rayon du pore ou le ménisque existe,

0 : angle de mouillage.

Phase
gazeuse

Pl

solide

Phase
fiquide

Figure II - 5 : Présentation schématique de la dépression capillaire.

Loi de Kelvin
Pl-Pg= %In(HR) )

Avec :
M : masse molaire de I’eau,

R : Constante des gaz parfaits,
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T : température absolue,
p1 : masse volumique de I’eau,
HR : humidité relative :

Pvs

Pvs : pression de vapeur saturante.

A partir des lois de Laplace et de Kelvin, il est possible de lier I’intensité de la dépression
capillaire (Pg — PI), le rayon du pore dans lequel se situe le ménisque et I’humidité de la
maniére suivante :

AP = Pg— Pl =27 cosf = —%m(ﬂk) )
r

On peut observer que plus I’humidité relative est basse, plus la quantité des pores non satureés,
ou le meénisque peut exister, est faible. Alors, a I’état d’équilibre avec une humidité relative
donnée, les pores de rayon inférieur a r sont remplis d’eau et tous les capillaires de rayon
supérieur sont vides. Selon la condition d’équilibre une tension apparait dans la phase liquide,

le squelette solide subit donc une contraction, induisant le retrait.

Les spécialistes de la science des colloides (FISHER, 50) estiment que les effets des
ménisques peuvent étre précisément évalués a partir des lois de Laplace et de Kelvin pour un
rayon de courbure de ménisque supérieur & 50 A. Celaveut dire que ces lois restent vraies aux
humidités relatives supérieures a 80%. C’est justement dans cet intervalle d’humidite relative
(80 & 100%) que, en conditions confinées, I’hydratation se produit et ou les effets des
ménisques sur I’autodessiccation peuvent se faire sentir. Et malgré tout, I’hydratation s’arréte
en dessous de cette valeur hygrométrique, donc I’autodessiccation n’évolue plus en dessous

de ce niveau d’humidité relative. (HUA et coll., 29).

Selon les lois de Laplace et de Kelvin, la dépression capillaire qui se développe a une
humidité relative comprise entre 80% et 100% peut atteindre 30MPa. Le squelette solide subit

alors une compression assez importante, surtout au jeune age (HUA et coll., 29).



Chapitre 2 : Déformation de la pdte de ciment — Bibliographie et analyse

I1.3. - Méthode expérimentale :

L’objectif de cette partie est de présenter quelques dispositifs de mesure du retrait (linéaire,
volumique et gravimétrique), discuter les résultats de certains chercheurs, décrire les

phénomeénes associés au retrait, et de présenter les contradictions relevées dans la littérature.

Ces méthodes vont nous servir de base pour la construction de notre étude sur le retrait des
bétons aux jeunes ages. Comme nous venons de le voir, le retrait endogéne est associé aux
réactions d Rydratation. Les variations volumiques débutent trés tot, bien avant que le
matériau soit démoulé. De nombreux auteurs ont mis au point des systémes de mesure
permettant de déterminer le retrait aux tres jeunes ages. Trois grandes familles de dispositifs
sont possibles : volumiques, (LE CHATELIER, 47), (POWERS, 51), (L’HERMITTE, 52),
(DEL CAMPO, 53), (YAMAZAKI et coll., 54), (DE HASS et coll., 55), (SETTER et coll.,
56), (BUIL, 57), linéaires (CHASSEVENT, 58), (BARON, 59) et gravimétriques (REY, 60),
(MESBAH, 61). Les courbes obtenues par les méthodes volumiques ont toutes la méme
allure. Un premier retrait important (de 1 0rdre de 1 a 2 %) apparait dans les 10 a 20 premieres
heures. Ce premier retrait a une valeur beaucoup plus importante que celle mesurée avec les

méthodes linéiques.

I1.3.1 - Quelques mesures volumiques :

Nous présentons d’abord, la mesure de la contraction de Le Chatelier. Le principe de cette

mesure est la suivant :

. de I’eau est placée au dessus d’une pate de ciment fraichement gachée, dans un milieu

étanche,

. le processus d’hydratation étant accompagné d’une diminution de volume au cours de la

réaction (réf. sect. 11.2.5.1.1), il entraine une baisse du niveau de I’eau,

. par mesure de la diminution du niveau d’eau, il est possible de déduire la réduction de

volume total.

LE CHATELIER (47) est le premier a avoir réalisé I’expérience montrant le phénomeéne de
diminution du volume. Dans le méme esprit, HUA et coll. (29) ont utilisé des suspensions de

ciment de rapport E/C =1 pour mesurer la diminution du volume. Cette variation est a la fois
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interne et externe. On suppose que tous les vides formes durant I’hydratation se remplissent

d’eau.

Le dispositif utilisé pour la mesure est présenté sur la figure Il - 6 (GARCIA, 31), ce dispositif
inspiré de celui de JUSTNESS et coll. (62 et 63), qui ont utilisé des échantillons de pates de
ciment d’environ 1 cm d’épaisseur qu’ils ont introduit dans des récipients, ils ont suivi le
niveau d’eau dans la pipette et ont exprimé la contraction Le Chatelier en m1/100g de ciment.
GARCIA (31) a utilise la méme methode au cours de son travail de these, mais la pate de
ciment est coulée sous vibration dans un Erlenmeyer de 125ml de contenance. De I’eau
distillée est ensuite délicatement introduite a la surface de I’échantillon, un bouchon en
silicone dans lequel est fixée une burette graduée avec une tolérance de £ 1 ml est mise en
place sous eau. Le niveau d’eau est complété dans la burette et une goutte d’huile est ajoutee a
la surface afin d’éviter un départ de I’eau par évaporation. L’Erlenmeyer est alors placé dans

un bain thermostaté a 20°C. La contraction est exprimée en mm/g de ciment.

@ burette graduée

(@) goutte d'huile
@ bouchon silicone

@ erlenmeyer
@ eau distillee

@ bain thermostaté

o @ pate de ciment

Fs

Figure Il - 6 : Présentation de la mesure de contraction de Le Chdtelier (31).

La répétabilité et la reproductibilité de ce test reste difficile a assurer, du fait de I’intervention
de plusieurs facteurs (L’HERMITTE, 52), (DEL CAMPO, 53) :
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»  épaisseur de la pate de ciment qui influence fortement les résultats
»  rapport E/C supérieur 2 0.4

GRACIA (31) et TAZAWA et coll. (42), ont travaille avec différents rapports E/C et
différentes épaisseurs. La figure Il - 7 représente les résultats de GRACIA ou E/C est fixé a
0.3 mais avec différentes épaisseurs. On peut constater qu’avec des faibles rapports E/C, les
résultats sont trés dispersés en fonction de I’épaisseur. Alors qu’avec un rapport E/C = 0.5 les

résultats sont trés concordants quelle que soit I’épaisseur de la pate (figure 11 — 8).

Pour éviter toute erreur de mesure, la surface de contact entre I’eau et la pate de ciment doit
étre elevée (TAZAWA et coll., 42). Pour des pates gachées avec un rapport E/C faible, dans
300 ml de volume de I’Erlenmeyer, I’épaisseur entre 3-12 mm dépend directement du rapport
E/C utilisé. Pour bien contréler I’influence de I’eau absorbée par la pate de ciment,

I’échantillon doit avoir une faible épaisseur (WILD et coll., 64).

55,0 |
=]
50,0 o o
o ]
€ 1 0o _X o e« ©
g 400 Jxa¥ S . a
E b io
g 350 o
= 300 °
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< 25.0 oLC6 1(e=17cm) xLC6_2(e=22cm)
T 200 ¢ +LC7_1(e=09cm) 4aLC7_2(e=1,3cm)
€ 150l DLCY 1(e=09cm) =LC9 2(e=1.3cm)
Rk
© 00 ®LC9 3(e=19cm) ALC10(e=1,1cm)
s mLC15(e=1,3cm)
5,0
0,0 R B e
0 72 144 216 288 360 432 504 576
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Figure Il - 7 : Présentation de différentes épaisseurs et E/C 0.3 (31).
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Figure Il - 8 : Présentation de différentes épaisseur et E/C 0.5 (31).

La méthode de Le Chételier, développée par BUIL (57), a pour objectif d’obtenir la pente de
la courbe aux jeunes ages (figure 11 — 9). Le rapport E/C des pates de ciment utilisées est
compris entre 0.27 et 0.5.

Vis_micromatriques de réglage

de_position

suivant 3 axes Tube_capillaire(&int.s 1mm)

o Suiveur de spot

Cellules
photoelectriques

goutte de mercure

“Chariot mobile

Ampli

Enregistreur

Cuve INOX (cont. ~ 1cmd)

Pdte de ciment

Bain thermostate

Figure II - 9 : Dispositif de mesure de la variation volumique mis au point par Buil (57).
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Plusieurs chercheurs se sont intéressés a la mesure de la déformation endogéne. Le principe
de ces mesures consiste a enregistrer les variations dimensionnelles d’un échantillon de pate
de ciment isolé du milieu extérieur par une membrane souple étanche, plongée dans un liquide
thermostaté. La mesure se fait soit par suivi du niveau du liquide d’immersion (évoqué

précédemment), soit par pesée hydrostatique.

En ce qui concerne la mesure par pesée hydrostatique (SETTER et coll. 56), la pate de ciment
est mise dans un plastique étanche qui est mis dans un vase rempli d’eau et connecté par un
tube souple également rempli d’eau. La partie supérieure du tube, au niveau du film d’huile,
est reliée a un fil magnétique, lui-méme fixé sur une balance indiquant les mesures (figure Il —
10).

balarnce

[
-+ LO recorder

oil film
water [
l«——T1exible tube

)

E’(‘:‘E,] W T r+

* A

T — R

water N T N

NIE EREN

N | F 3

N EsamPle I[N I bath

. FTTARTANARE [WANE

Figure II - 10 : Présentation du dispositif SETTER et coll. mesure volumique (56)

Un dispositif basé sur le méme principe est proposé par GRACIA (31) dans son travail de
doctorat. DEL CAMPO (53) a utilisé le mercure pour mesurer la déformation. JUSTNESS et
coll. (63) et LOUKILI et coll. (65) ont mis I’échantillon en rotation avant sa prise afin d’éviter
les probléemes de sédimentation et de ressuage. Par ailleurs, LOUKILI et coll., (65) ont
développé un montage expérimental permettant d’étudier I’évolution de la température
pendant la mesure. Les historiques de la température et de la contraction volumique sont

étudiés parallélement selon le dispositif de la figure 11 -11.
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Figure II - 11 : Dispositif expérimental proposé par LOUKILI et coll. (65).

II 3.2 - Quelques mesures linéiques :

Les mesures linéiques ont fait et font I’objet d’études de la part de plusieurs chercheurs. Le
principe de cette mesure consiste a enregistrer les variations dimensionnelles d’une éprouvette
dans une direction horizontale et une autre verticale. Les résultats sont exprimés sous la forme

suivante.

£= LZOLO (8)

Avec :

L : la longueur de I’éprouvette a I’instant de la mesure

Lo : la longueur initiale

11.3.2.1 - Les mesures linéiques verticales

De nombreux chercheurs ont travaillé sur cette méthode de mesure BAROGHEL (22), LE
ROY (67). Cette methode est dérivée de la norme NF P 15-433 (66) : les éprouvettes sont
coulées dans un moule métallique permettant d’équiper chaque éprouvette de plots
métalliques a ses deux extrémités. Aprés démoulage, les éprouvettes sont recouvertes de deux
couches de papier aluminium adheésif. Ensuite, les mesures sont effectuées verticalement. La
longueur de référence est considérée comme la longueur au moment du démoulage. Ce type

de mesure est recommandé par le « Technical committee on autogenous shrinkage of
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concrete » édité par TAZAWA (41). Il est a signaler que LE ROY (67) utilise des moules en
Téflon fermes a leur extremités, apres le démoulage et protection contre la dessiccation, la
mesure se fait avec deux LVDT (figure Il — 12).

Triangie de meswe

g——'tampnmuur au micron @
|
d |
~10
Peson de m 131 i 1
de la char ge : Fl HlE

..‘- '.. ' : ::—>7|'mgi“ @

mesure
$00mm

Bane de

Accumvialeur de pression

@ veria piat

Robinet 3 vows

EPROUVETTE 9 160 x 1000 mm

Figure Il - 12 : Dispositif expérimental utilisé par LE ROY mesure linéique horizontale (67)

Le dernier type de mesure verticale présenté pendant le colloque « shrinkage 2000 » par

MIAO (68), est illustré par la figure Il — 13. L'appareil se compose de quatre parties:

1. uncadre rigide,
2. untube plastique ondule,

3. unsysteme permettant de fixer le tube sur le fond du cadre,

4, un LVDT modifié sur le sommet du cadre.
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Figure Il - 13 : Dispositif expérimental mesure linéique verticale (68).

Le tube ondulé permet une souplesse impossible a obtenir avec un tube droit. Il permet
également de minimiser le frottement du moule, grace a la nature du tube, pendant la
déformation verticale des échantillons. La raideur du tube ondulé a été choisie afin de
s'assurer que le changement de la longueur sous le poids d'un échantillon est plus grand que la
déformation totale estimée. La tige de métal placée de chaque coté pese 5 grammes et a été
équilibrée avec un ressort. Pour étudier la variation linéaire de I’éprouvette, I'appareil a été
concgu pour mesurer la déformation pour trois échantillons simultanément. Finalement, un
systéme d'acquisition de données enregistre automatiquement les variations de tension du

LVDT toutes les 5 minutes et les convertit en déplacements.

11.3.2.2 - Les mesures linéiques horizontales

Le développement de dispositifs expérimentaux permettant de mesurer la déformation

endogene en position horizontale a fait I’objet de plusieurs recherches, KASAI et coll. (69).
Ces derniers ont commence leurs mesures 3 heures aprés le démoulage (Figure 11 — 14). lls
ont utilisé une feuille en Téflon pour minimiser le frottement entre le moule et I’éprouvette.

TAZAWA et coll. (70), ont utilisé le méme principe avec une jauge trés sensible. 1ls ont
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également utilisé le Téflon et le polythéne pour minimiser le frottement entre I’éprouvette et
le moule (Figure 11 - 15).

Dial guage
i 400 i
D Specimen . é
i
\\ ~N

Paraffin paper

Bottom plate
P Teflon sheet

Figure I - 14 : Dispositif expérimental pour la mesure linéique horizontale présenté par
Kasai et coll. (69).

mold
dial plug sample polyester film

400mm V 100mm

Teflon
sheet

Figure Il - 15 : Dispositif expérimental pour la mesure linéique horizontale présenté par
Tazawa et Miyazawa (70).

Jensen et Hansen (71) ont développé un dispositif constitué d’un moule souple plissé, fixé
rigidement a une extrémité, et relié a I’autre extrémité a un capteur de déplacement. Ce
moule, facilement déformable, semble permettre a la pate de ciment de transmettre les

déformations horizontales avant prise (figure 1l — 16).
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Figure Il - 16 : Dispositif expérimental de la mesure linéique horizontale présenté par Jensen
et Hansen (71).

FOURDRIN et coll. (72) ont présenté un nouveau dispositif permettant de mesurer les
variations de longueur des échantillons de mortier coulés dans des moules de polystyrene
expanse de dimensions internes 4 x 4 x 16 centimetres. Les parois et le fond du moule,
constitués de polystyréne expanse, ont une épaisseur de 1 centimetre et un module d’élasticité
compris dans la gamme de 10 a 20 MPa. Avant de couler le mortier, deux petites plaques
métalliques minces sont collées sur les faces intérieures des deux extrémités du moule. Ces
plaques émergent de quelques millimétres de la surface du moule permettant a deux sondes
laser d Bnregistrer les déplacements latéraux, ainsi les variations de longueur de | Bchantillon
peuvent étre obtenues assez facilement. Le principe de la mesure est illustré par la figure 1l -
17.

laser

laser

Figure Il - 17 : Dispositif expérimental de la mesure linéique horizontale présenté par
Fourdrin et coll. (72).

Les sondes laser qui ont été utilisees permettent de mesurer les déplacements jusqud + 1 mm
avec une exactitude approximative de 3 um. La reproductibilité pour cet appareil est de | Brdre

de 50 um/m pour chaque point de la courbe du retrait aux jeunes ages.
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I1.4 — Paramétres influencant le retrait endogene :

Le retrait endogéne est une conséquence de I’autodessiccation. L’autodessiccation étant une
conséquence de I’hydratation, est un phénomeéne que I’on retrouve dans les pates de ciment
hydraté. Le retrait endogene est influencé par le rapport E/C ou E/L, la nature du ciment, la

présence d’ajouts minéraux, les granulats et les différents types d’adjuvants utilisés.

1T 4.1 - Rapport E/C :

Le rapport E/C joue un réle important et prédominant dans la diminution de I’humidité
relative interne (COPLAND, 73), (BARCELO, 74), (BUIL, 75), (GAUSE, 76),
(SELLEVOLD, 77). Dans les matériaux, plus le rapport E/C est faible et plus la diminution de

I’humidité relative est importante par I’autodessiccation.

De nombreuses publications évoquent I’influence du rapport E/C sur le retrait. Mais les
résultats dépendent du montage expérimental utilise. POWERS (51) a étudié I’influence du
rapport E/C en le faisant varier entre 0.4 a 0.9. 1l observe que les valeurs de retrait
(contraction) mesurées augmentent avec E/C. GEIKER (78) observe un effet similaire. BUIL
(57) observe que, quel que soit le rapport E/C utilisé (0.27 a 0.5), les courbes du retrait sont
approximativement les mémes dans les 50 premieres heures, tous les auteurs utilisent la

technique dilatométriqgue comme méthode de mesure.

Dans les mesures décrites dans le paragraphe précédent, I’eau utilisée pour la mesure des
niveaux était au contacte avec le matériau (pate de ciment) étudié. D’autres chercheurs ont
étudié I’influence du rapport E/C sans qu’il y ait contact avec une source d’eau externe. La
figure 11 - 18 montre que le retrait endogéne est négligeable pour des rapports E/C élevés et
tres important pour des rapports E/C inférieurs a 0.4 (HUA et Coll. 29), c’est la raison pour

laquelle le retrait endogene est important pour des bétons a hautes performances.
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Figure Il - 18 : Influence du Rapport E/C sur la valeur du retrait (29)

Les nombreuses etudes réalisées, demontrent le méme résultat, (TAZAWA et coll., 42),
(BROOKS et coll., 79), (PERSSON, 80), (DILGER et coll., 81), (BAROGHEL et coll., 85).
Plus le rapport E/C est bas, plus le retrait endogene est grand et commence t6t. (TAZAWA et
coll., 42), (AOUAD, 38).

Une étude approfondie de I’influence du rapport E/C sur le retrait des pates de ciment a été
réalisée. TAZAWA et coll. (42) ont étudiés le retrait endogéne de pates de ciment dont le
rapport E/C varie de 0.17 a 0.4. Pour la pate avec E/C = 0.4 les auteurs observent un
gonflement pendant les trois premiers jours, mais ce n’est pas le cas pour les pates de rapport
E/C <0.3 ou il y a eu retrait, parfois élevé. Ces auteurs ont commence la mesure apres le
début de prise, et expliquent ce retrait, notamment a faible rapport E/C, par I’augmentation
des tensions capillaires dans les pores. D’aprées BROOKS et coll. (79), ce serait la différence
de concentration ionique entre I’eau contenue dans les pores et I’eau adsorbée qui générerait

un mouvement d’eau augmentant ainsi le retrait.

Parallelement TAZAWA et coll. (42), PERSSON (80) et DILGER et coll. (81) ont observé le
gonflement pendant les premiéres 25 heures sur des pates a base de ciment portland de rapport
E/C =0.3. Ces auteurs n’expliquent pas de facon claire les relations entre le rapport E/C et le
gonflement. MITANI (45) a montré que ce gonflement proviendrait de la précipitation de la

Portlandite qui coincide avec le début de prise de la pate de ciment.
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TAZAWA et coll. (83) ont observé clairement un plafonnement du retrait a long terme, ceci
s’explique par le fait que la réaction d’hydratation s’arréte lorsque la teneur en eau dans le
réseau poreux baisse sous un certain seuil (Figure 11 — 19). Cette figure présente I’influence,
sur la valeur du retrait, du rapport E/C, de la quantité de fumée de silice et de la quantité d’un
adjuvant, les désignation des différentes pates sont du type : N*E/C*100, % fumées de silice,

% d’adjuvant, par exemple : N23-10-0.6 représente E/C = 0.23, 10 % de fumée de silice et 0.6
% d’adjuvant.

1R 907
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N y Final se
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02 h 4 7 10 2128 4270100
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3x 103
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Figure II - 19 : Influence du rapport E/C sur la valeur du retrait (83)
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BAROGHEL et coll. (85) ont étudié uniquement I’influence du rapport E/C sur I’allure des
courbes du retrait endogene pendant un an (figure 11 — 20). Plus le rapport E/C est élevé, plus
le retrait est faible, et dans tous les cas, un plafonnement est observe aprés 150 jours. Par
ailleurs, un gonflement est nettement visible pour E/C = 0.6. Les mémes auteurs montrent
qu’il existe une corrélation linéaire entre le rapport E/C et la valeur du retrait endogéne a 28 et
a 360 jours (figure 11 - 21).

1500 |
&1 gy e Cement 1 (Le Teil)
g 120 PSS e A SFIC=0

g’ 1000 ‘_..u aapt® W ’ . p——— W!C - 025
e g7 —o0— W/C=0.30
E 500 R ! - —— W/C=0.35
i gl —0—  W/C=0.40
3 20 TRF —=— W/C=045
§ O —O—  W/C =050
g 260 -f —i— W/C=060
‘ ’Em ] L 1 L T ¥ 1 L] 1 L] 1 T T T T T

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Age (days)

Figure II - 20 : Influence du rapport E/C sur la valeur du retrait (85)
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Figure Il - 21 : Corrélation entre le retrait endogéne a 28 et a 360 jours et le rapport E/C,

(85).
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Toutes ces études sont en accord concernant I’influence du rapport E/C sur la valeur de retrait
endogene. D’autre part, le début des mesures de retrait est tres variable d’un auteur a I’autre.
Leurs résultats montrent des écarts éleves et des divergences dans I’explication de I’allure des
courbes. Ces écarts et ces contradictions semblent en relation avec la nature du ciment utilisé,
et/ou avec le montage expérimental et/ou encore le moment de début des mesures
(SCHWARTZENTRUBER, 84).

11.4.2 - Nature de ciment :

La nature du ciment influence I’autodessiccation autant par sa composition chimique que par
sa morphologie (BAROGHEL, 22). D’aprés TAZAWA et coll. (86) et BAROGHEL et coll.
(85), la composition minéralogique d’un ciment et la teneur en aluminates spécialement C3A,
et a un degré moindre, de celle en aluminoferrite C4AF influencent I’autodessiccation. Ces

composants, provoguent une variation importante de volume.

D’aprés JENSEN (87), C3A est un composant qui réduit le retrait et maintient I’humidité
relative élevée par rapport aux différents composants du clinker. Les figures Il - 22 et 11 - 23,
illustrent respectivement I’influence du C3A sur le retrait endogéne et I’lhumidité relative de la
pate de ciment aprées le remplacement de 20% de clinker par du C3A. D’apres cet auteur, il
existe une partie du retrait qui est réduite par I’expansion observée apres la fin de prise. Au
contraire, PARK (82) montre que le ciment bélitique qui se caractérise par une faible teneur

en C3A engendre un retrait endogéne réduit par rapport aux ciments portland ordinaires.

Deformation (microstrain)
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Figure Il - 22 : L’influence de C3A sur la valeur du retrait endogene (87)
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Figure Il - 23 : L’influence de C3A sur [’humidité relative de la matrice cimentaire (87)

Il n’existe pas d’explication claire de I’effet minéralogique du ciment sur I’allure de la courbe

du retrait.

TAZAWA et coll. (88) ont également obtenu des valeurs du retrait tres différentes en fonction
de la composition chimique du ciment utilisé (figure 11 — 24). Les mesures ont été effectuées
sur des pates de ciment de rapport E/C = 0.3 ou les dimensions des éprouvettes sont
différentes : 4 x 4 x 16 cm, 2 x 2 x 10 cm et 10 x 10 x 40 cm. La composition minéralogique

du ciment est présentée dans le tableau Il - 1 suivant :

Finesse
M csw | caw | can o OO Do | SO
N 49.7 23.9 8.8 9.4 3.4 3520 1.7
M 48.4 31.2 2.0 12.2 2.98 2990 1.1
H 64.6 9.7 8.8 8.5 4.93 4250 1.0
S 58.0 18.5 1.9 13.7 3.91 3300 1.3
W 67.2 11.2 11.6 0.6 4.25 3700 2.9
0] 56.2 20.7 1.8 14.0 3.74 3120 1.3
L 27.8 56.3 2.4 7.6 3.74 3300 0.9

* Les différents types de ciment sont les suivants :
N : Ciment portland ordinaire

M : Ciment avec une chaleur d’hydratation modérée
H : Ciment a haute résistance initiale

S : Ciment résistant aux sulfates

W : Ciment blanc

O : Ciment d’huile

L : Ciment avec faible chaleur d’hydratation.

Tableau II - 1 : Présentations des différents type de ciment (88).
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Figure Il - 24 : L’influence de la composition du ciment sur le retrait. (88)

Pour certains ciments, le retrait endogéne n’a pas atteint de maximum apres 700 jours, un
retrait trés élevé est observe pour les ciments (N) et (H) aux jeunes ages, un gonflement est
identifié au début pour le ciment (M), puis un retrait apres 1 jour. Le retrait est élevé pour le
ciment (B) qui est a base de laitier, un trés faible retrait est observé pour le ciment (L).

L’influence de la finesse Blaine sur le retrait n’est pas évoquée.

Les auteurs pensent que le retrait dépend du mécanisme d’hydratation de chaque composant
minéralogique du ciment. Le retrait est égal a la somme des déformations engendrées par
chaque composant. lls ont proposé une équation pour déterminer le retrait, les constantes
utilisées dans cette équation sont obtenues par la méthode des moindres carrés a partir de

résultats expérimentaux, I’équation est la suivante :

€25 = -0.012 0 C3S(t) (C3S%) — 0.070 o C,S(t) (C25%) + 2.256 o CsA(t) (CsA%)+
0.859 0 C4AF(t) (C4AF%). (9)
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Avec:
€as. retrait endogene (déterminé a partir de 24 heures)
o(t) : degré d’hydratation du composant au moment t.

IIs ont trouvé une tres bonne corrélation entre la valeur mesurée et celle calculée (figure 11 —
25).
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0 05 x 1072 1x10°

Calculated autogenous shrinkage

Figure Il - 25 : Corrélation entre les valeurs mesurées et celles calculées par le module (88)

BAROGHEL et coll. (85), ont travaillé sur 3 types de ciment dont les compostions sont les

suivantes tableau Il - 2 ;

C_orpposn_lon Le Teil Cormeilles St. Vigor
Mineéralogique
CsS 64.96 61.66 55.23
C.S 17.33 13.37 20.57
CsA 3.77 10.10 2.82
C.,AF 6.63 5.74 11.85
Gypse 4.52 5.81 5.76
CaCOg3 1.77 4.02 0.68
CaO Libre 0 0 0.6
Na,O éq. 0.25 0.41 0.31
CO, % 0.78 1.77 0.30
Finesse Blaine m°/kg 340 360 350

Tableau II - 2 : Compositions minéralogique des ciments utilisés par BAROGHEL (85)
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Figure Il - 26 : Influence de la composition du ciment sur le retrait endogene. (85)

Ces auteurs ont effectué la mesure sur deux rapports E/C : 0.35 et 0.45 (Figure 1l — 26) a
20 + 1 °C et ont remarqué que le retrait dépend directement de la composition minéralogique
du ciment (C3S, C,S, C3A, C4AF). Le retrait volumique AV (en cm®kg de ciment), pour une

hydratation complete, peut s’exprimer de la maniere suivante :

AV =53.2 (C3S) + 40 (C,S) +178.5 (C3A) + 111.3 (C,AF) - (10)
Le besoin en eau pour une hydratation complete F peut s’exprimer par I’équation suivante :
F =0.7422 (C3S) + 0.6874 (C,S) + 1.2023 (C3A) + 1.3754 (C,AF) (11)

En se référant a I’équation précédente, il apparait que le besoin en eau est élevé pour C3A et
C4AF par rapport CsS et C,S. D’apres BAROGHEL et coll. (85). Les ciments avec de faibles
quantités de C3A et d’alcalins sont connus pour minimiser les réactions chimiques et la
demande en eau aux jeunes ages. Ces ciments sont recommandés pour formuler des BHP avec
un rapport E/C tres faible afin d’entrainer un faible retrait. Le ciment qui contient le plus de
C.S présente la plus faible valeur de retrait, figures Il - 9 a et b.

11.4.3 - Effet des ajouts minéraux :

D’apres BAROGHEL et coll. (85), c’est la fumée de silice qui influence le plus le retrait
endogene. Ceci est explique par le fait que la présence de la fumée de silice dans la matrice
cimentaire donne un mélange anhydre trés fin. L’affinement des pores capillaires de la
structure interne de la matrice génére un équilibre interne induisant un abaissement de

I’humidité relative et une augmentation de la tension capillaire. Le deuxiéme effet qui nait par
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la réaction pozzolanique dans ce cas (remplacement de Ca(OH), par C-S-H) affine les pores

capillaires et consomme les molécules d’eau par absorption, tandis que les C-S-H ont une

surface spécifique et une porosité plus élevées par rapport a Ca(OH).. Le résultat de ces

effets, correspond a la diminution de la quantité d’eau libre disponible pour I’hydratation du

ciment. La figure suivante Il - 27 représente I’effet de la fumée de silice sur la valeur du

retrait endogéne. La figure 11 - 28 représente une relation linéaire, a 28 et 360 jours, entre la

quantité de la fumée de silice et la valeur de retrait endogene.
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Figure Il - 27 : Relation entre la teneur en Fumée de silice et la valeur du retrait endogeéne
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Figure Il - 28 : La corrélation entre la teneur en fumée de silice et la valeur du retrait

endogene a différents dges (83).



Chapitre 2 : Déformation de la pdte de ciment — Bibliographie et analyse

Les mémes auteurs ont étudié I’effet de I’ajout de la fumée de silice sur la taille des pores et

sur le affinement de la matrice illustré par la figure 11 - 29.
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Figure Il - 29 : La relation entre la teneur en fumée de silice et la taille des pores capillaires
(83)

Les résultats présentés par JENSEN et coll. (89) sont en accord avec ceux présentés par

BAROGHEL et coll. (85). Parallelement, en mesurant I’humidité relative en fonction de la

teneur en fumée de silice, JENSEN constate un écart important de I’humidité relative entre les

pates qui contiennent 10% de FS et celles qui n’en contiennent pas. Le méme résultat est

obtenu par SCHIEBL et coll. (90) et KANSTAND et coll. (92), le retrait augmente avec

I’augmentation de la teneur en fumée de silice.

Par contre, d’apres le travail de BUIL (tiré de BAROGHEL, 22), en comparant deux types de
mortiers avec et sans fumeée de silice, on constate que la fumée de silice n’influence pas le

retrait.

HANEHARA (tiré de TOMA, 91), n’a observé aucune différence entre les courbes
d’autodessiccation pour des pates fabriquées a partir de ciment avec différents ajouts. Une
pate etait fabriquée avec un ciment portland ordinaire, la deuxieme contenait 10% de fumee
de silice, tandis que la troisieme était faite a partir d’un ciment avec des cendres volantes
(BB). Pour des rapports E/C de 0.25 et 0.5, les trois courbes d’autodessiccation obtenues pour
chaque E/C, sont presque superposées (Figure 11 — 30). Parallelement, il a étudié I’humidité
relative dans chaque mélange, il a constaté peu d’effet sur I’humidité relative de la matrice

(figure Il — 31). Les auteurs expliquent les faibles différences du retrait d’autodessiccation
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entre la pate de ciment ordinaire et celle fabriquée avec un ajout de fumée de silice, par le fait

que la distribution des tailles des pores est similaire pour les deux pates.

500 e, e s ]
W/C O.S;PB
0 ; NPC:
3 500 b--N\o--o. A SR & __________ Normal portland cement,
% : ; W/C 0.25-NPC | gg:
= L A : : "] Type B - biast furnace slag cement,
-1500 promereeoeees e T WG 09588 | SF:
: : 10% silicafume blended cement

Figure II - 30 : Influence de la présence des ajouts minéraux sur le retrait endogeéne pour des

pdtes de ciment E/C 0.25 et 0.50 (91)
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Figure Il - 31 : L’influence des ajouts sur |’humidité relative (91)

L effet des cendres volantes sur le retrait a été également étudié. D’apres AOUAD (38), les

cendres volantes diminuent le retrait total, a cause de I’absence de chaux dans leur

composition et car les cendres volantes sont moins réactives que la fumeée de silice et le

clinker. Des résultats équivalentes ont été obtenus par SETTER et coll. (57) ces auteurs

expliquent que les pates contenant des fillers et des cendres volantes possedent un volume

solide plus importante que celui d’un pate de ciment seule : le contact entre les particules est

plus important induisant moins de retrait.

-56 -



Chapitre 2 : Déformation de la pdte de ciment — Bibliographie et analyse

D’apres KRISHNA (93) la réduction du retrait en présence de cendres volantes, vient du fait
que la présence de ces derniéres diminue I’adsorption des adjuvants. La dispersion des grains
de ciment et de cendres volantes est alors moindre. Les forces électrostatiques (attractives)

sont alors influencées par I’augmentation de potentiel z&ta qui traduit le retrait par dispersion

des particules.

D’aprés SCHIEBL et coll. (90), I’influence des cendres volantes se traduit toujours par une
réduction du retrait (figure Il — 32), mais d’apres les mémes auteurs leur présence réduit les

caractéristiques mécaniques en compression du béton.

-0.60
CEM!425R
C = var.
SR = 5%
- 040 {SF=8M. FA = 0 kg/m?®
c FA = 80 kg/m?
% 020 - FA = 150 kg/m®
0.00 - X
0.20 : ==
0 7 14 21
age [d]

Figure II - 32 : Effet des cendres volantes sur le retrait (90)

D’aprés TAZAWA et coll. (88), les ciments contenant du laitier ont un retrait plus important,
celui-ci est d’autant plus fort que la finesse Blaine est élevée. La substitution du ciment
Portland par du ciment au laitier (possédant une finesse élevée) engendre une augmentation

du retrait d’environ 70%.

11.4.4 - Effet des adjuvants :

D’aprées TAZAWA et coll. (86), il existe un effet des adjuvants sur le retrait. D’apres
BAROGHEL (22), les adjuvants riches en alcalins influencent la composition chimique de la

solution interstitielle et augmentent ainsi le retrait d dutodessiccation.
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KRISHNA (93), a montré que le retrait des pates de ciment de méme rapport E/C est plus
élevé en présence d’adjuvant lignosulphonate de calcium spécialement dans les dix premiéres
heures. (Ce type d’adjuvant présente un effet de retardateur de prise). D’aprés KANSTAND

et coll. (92), les adjuvants ont un effet dispersant marqué, qui tend a augmenter le retrait.

TAZAWA et coll. (88), ont effectué quelques mesures avec différents types d’adjuvants a un
taux de 2% (en poudre) par rapport au poids de ciment. Le retrait est diminue par I’adjuvant a
base d’alcool d’oxyde d’alcalin (D1), et par I’adjuvant a base de glycol éther (D2).
L’utilisation de I’adjuvant D1 entraine la diminution du retrait d’environ 50 % (Figure Il —
33), parallelement la tension de surface solide-liquide est diminuée de moitié pour les mémes
échantillons a la méme échéance. Les auteurs ont suggéré que la tension de la surface
capillaire est la force qui provoque le retrait endogene. Ces résultats sont en accord avec les
résultats de KRISHNA (93). Les mémes auteurs montrent que la substitution de 7.5% du
poids de ciment par de la poudre hydrophobe a base de silicates diminue le retrait, cet effet est
attribué au fait que cette poudre augmente I’angle de contact entre la phase solide et I’eau
capillaire de 47.5° a 115.3° a I’age de 7 jours et de 48.2° 4 64.6° a I’age de 28 jours.
L’augmentation de I’angle, diminue la courbure du ménisque, ce qui réduit la dépression

capillaire, qui se traduit alors par la réduction de retrait (Figure 1l — 34).
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Figure I - 33 : Effet des adjuvants sur la valeur du retrait endogene (88)
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Figure Il - 34 : Influence d’ajout de la poudre hydrophobe sur le retrait endogene (88).

SHAH et coll. (94), montrent que I’addition d’adjuvants réducteur de retrait SRA « shrinkage
reducing admixtures » réduit effectivement le retrait. Cet effet est d0 a la réduction notable de
la taille des pores capillaires. La disparition partielle des pores dont la dimension est comprise
entre 50 nm et 10 um engendre une réduction des pressions capillaires et par conséquent une

réduction du retrait.

I1.4.5 - Effet des granulats :

L’influence de la concentration des granulats dans les bétons sur le retrait a été étudiée par
plusieurs chercheurs. BARON (36), montre que le retrait d’un béton est de 6 a 10 fois plus
petit que celui de sa pate. La présence des granulats diminue le volume total de la pate dans la

méme section.

TAZAWA et coll. (83 et 88), ont montré que le retrait se produit dans la pate de ciment. Les
granulats s’opposent au retrait. Pour evaluer I’effet des granulats sur le retrait TAZAWA et
coll. (88) ont considéré le béton comme un matériau compose de deux phases. Les granulats
sont considérés comme des inclusions dispersées dans la matrice cimentaire. Les auteurs ont
proposé trois modeles pour déterminer I’influence des différentes concentrations volumiques
des granulats sur la valeur et I’allure de la courbe de retrait : modeles Série, Parallele et de

Hobbs. Les expressions de ces modeles sont les suivantes :
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1. Série:
£y,
) 1-V. (12)
2. Paralléle :
Ec -1 (13)
& (Eaqyru
p
3. Hobbs:
& — (1_Va)(K"/ 17+1) (14)
817 1+Ka/Kp+VZt(Ka/Kp_l)
Avec :
=L (15)

1-2v

€. . Retrait endogene du béton,

€p . Retrait endogene de la pate de ciment,
V, : Concentration volumique des granulats,
Ea: Module d’élasticité des granulats,

Ep : Module d’elasticité de la pate de ciment,
v : Coefficient de Poisson.

D’aprées TAZAWA et coll. (83), la meilleure estimation de I’influence du volume des
granulats est donnée par le modele de Hobbs.

D’apres TAZAWA et coll. (88), dans le cas ou E;> E,, le modele série donne la meilleure
estimation et le modele paralléle donne la moins bonne estimation. Les granulats diminuent la
proportion du volume de pate de ciment et possédent une déformation élastique plus faible qui

s’oppose au retrait.

Par ailleurs, les granulats légers ou poreux pourraient influencer la valeur du retrait surtout a
faible rapport E/C. Cet effet a été étudié par TOMA (91). Pour deux bétons dont I’un avec des

granulats secs et I’autre avec des granulats humides, elle montre qu’il existe 27% de
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différence entre les valeurs de retrait mesurées a 24 heures, le béton avec granulats secs

affichant le retrait le plus élevé (figure 1l — 35). Cet auteur explique cet effet par deux points :

. Les granulats secs absorbent de I’eau restée disponible pour I’hydratation a court terme,
ceci implique une structure plus dense de la pate de ciment contenant des pores plus

fins, les forces capillaires sont donc plus fortes générant un retrait plus élevé.

. Les granulats poreux emmagasinent de I’eau et la fournissent plus tard au ciment quand
I’eau de gachage n’est plus disponible pour I’hydratation. Cette eau sera alors utilisée

par le ciment pour poursuivre son hydratation.

500 - granulats secs

granulats humides

retrait (um/m)

T T T T T I

40 60 80 100 120 140 160 180

temps (h)

Figure I - 35 : Influence des granulats humides et secs sur la valeur du retrait (91)

Le travail de SETTER et coll. (56) montre également que la présence de granulats diminue le

retrait.

BREUGEL et coll. (95), ont étudié I’effet des granulats légers saturés avec un rapport
E/C =0.37. Dans une premieére série, Ils ont remplacés les granulats denses par des granulats
Iégers « Liapor F 10 », les proportions de granulats remplacés sont : 10%, 17.5% et 25%. Les

granulats sont saturés en eau avant le gachage.

Dans une seconde série, ils ont effectué un remplacement total des granulats mais humidifiés
a différents taux d’humidité : 30%, 70% et 100%. Les auteurs ont utilisé deux types de

granulats légers pour effectuer cette série « Liapor F 10 et Lytag ».
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Pour toutes les séries les mesures de retrait commencent 6 heures apres le gachage. La mesure
indique qu’une substitution partielle de granulats denses par des granulats Iégers diminue le

retrait :

. Le remplacement de 25% de granulats normaux par des granulats légers, donne un
retrait plus faible d’environ de moitié aprés 144 heures (Figure 1l — 36). Entre 12 et 15

heures un gonflement est observé.

. Le remplacement total des granulats non saturés par des granulats saturés a 100%
manifeste une expansion jusqu’a 24 heures, puis un plafonnement jusqu’a 5 jours
(figure 11 = 37).

. Le remplacement total des granulats non saturés par des granulats humidifiés a 70%
manifeste un léger retrait jusqu’a 10 heures suivi d’un gonflement jusqu’a 20 heures

puis un plafonnement jusqu’a 5 jours (figure 11 — 37).

. Le remplacement total des granulats non saturés par des granulats humidifiés a 25%
montre un retrait jusqu’a 13 heures suivi d’un gonflement entre 13 et 18 heures puis un

plafonnement jusqu’a 5 jours.
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Figure I - 36 . Influence du remplacement des granulats denses par des granulats légers (95)
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Figure I - 37 : Effet de la saturation des granulats sur le retrait endogéne (95)

Dans tous les cas etudiés, I’hydratation s’est produite & température constante. Les auteurs
expliquent la diminution du retrait par la présence de I’eau initiale dans la matrice cimentaire,
et par augmentation du module d’élasticité du béton avec I’hydratation en utilisant les

granulats saturés par I’eau.

Les mémes auteurs (BREUGEL et coll., 96), ont utilisé la méme technique mais en
commencant la mesure 1 jour aprés le gachage. 1ls ont montré que le remplacement de 25%
de granulats denses par des granulats légers et saturés diminue le retrait qui devient
négligeable (figure Il — 38).
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Figure Il - 38 : Influence du remplacement des granulats denses par des granulats légers sur
le retrait un jours apres le gdchage (96)
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I1.5 — Discussions des résultats et conclusion

Ce chapitre a donc présenté les difféerents types de retrait et leur mesure, les différentes
techniques de mesure du retrait endogéne présentes dans la littérature, les méthodes
spécifiques de mesure de la contraction Le Chatelier et les parameétres qui influencent le

retrait endogéne.

On observe une tendance commune des chercheurs, indépendamment de la méthode de
mesure qu’ils préconisent. Tous, ont essayeé de commencer la mesure le plut6t possible, pour
obtenir le maximum d’informations sur le comportement des mortiers aux jeunes ages. Nous
présenterons dans le chapitre suivant le montage expérimental mis au point dans le cadre de

cette étude.

Les mesures réalisées par les différents chercheurs montrent que la réduction du rapport E/C
conduit a I’augmentation du retrait. La diminution du rapport E/C réduit la taille des pores
capillaires et par consequente augmente I’intensité des pressions capillaires qui se traduit par

I’autodessiccation.

Les pates de ciment manifestent un retrait plus élevé que celui du béton, ceci est lié a I’effet
de la rigidité des granulats (module d’élasticité plus fort que celui de la pate de ciment) et a la

réduction de la proportion de pate de ciment.

Le role de la nature de ciment est souvent controversé dans la littérature, en particulier, ce qui
concerne sa composition minéralogique du ciment. Par ailleurs, I’effet des adjuvants n’est pas
encore bien expliqué. Pour ce qui est des ajouts, la fumée de silice engendre une augmentation
de retrait par réduction de la taille des pores capillaires qui induit une augmentation des
pressions capillaires. Il semble que les autres ajouts minéraux fassent varier le retrait dans le

méme sens hormis les cendres volantes.

Chapitre I1I - Développement d’un dispositif expérimental pour I’étude des variations

volumiques et sa validation

Ainsi que précisé dans les paragraphes précédents, I’objectif de cette étude est de concevoir

un systeme expérimental permettant de caractériser une formulation de matériau cimentaire

-64 -



Chapitre 3 : Développement d'un dispositif expérimental et sa validation

vis-a-vis des déformations endogenes. Ce systeme doit permettre d’étudier le comportement
des bétons aux jeunes ages jusqu’a 72 heures apres le gachage. Ce systeme devra permettre de
caractériser le phénomene des variations volumiques et étre en mesure de mener les essais de
maniére continue et reproductible. Une fois cet objectif atteint, il s’agira d’exploiter au mieux
les synergies entre plusieurs essais et de les traduire en terme d’une meilleure compréhension

physique et chimique des phénomenes.

Parmi les méthodes expérimentales existantes, nous avons choisi d’utiliser la méthode de

pesée hydrostatique pour évaluer les variations volumiques aux jeunes ages.

La phase de validation des essais est d’une grande importance. Il est tout d’abord possible de
faire varier la géométrie des éprouvettes étudiées, d’évaluer les artefacts et d’effectuer les
corrections necessaires afin de s’assurer qu’aucun effet d’échelle ne vient perturber le résultat
des mesures. 1l est important de noter que les artefacts mis en évidence ne sont généralement
pas imputables au systeme de mesure. La compréhension des artefacts, a priori, lorsqu’elle a

été possible, a mené a une meilleure compréhension du comportement des matériaux.

IIL.1 - Principe de I’expérience

III.1.1 - La pesée hydrostatique :

La méthode de mesure retenue est de type volumique. Elle a été développée par WALTER
(97) et mise au point par MITANI (45). La mesure du retrait au tres jeune age est trés délicate
car le mortier (ou la pate) n’a pas encore durci. C’est pourquoi nous avons choisi d’utiliser

une pesee hydrostatique photo I11-1.
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Photo Il - 1 : Dispositif expérimental de mesure des variations volumiques

Le principe de ce dispositif est basé sur la variation de la poussée d’Archimede.

II1.1.2 — Expression de la variation volumique :
Soit :
- Po le poids apparent de I’éprouvette dans I’eau a I’instant to,
- P1 le poids de I’éprouvette dans I’eau a I’instant ty,
- Vo le volume de I’éprouvette a I’instant to,
- V1 le volume de I’éprouvette a I’instant t;,
- Pm la masse volumique de I’éprouvette,
- Peay 12 masse volumique de I’eau,
- Meay la masse de I’éprouvette dans I’eau,
- M4 la masse de I’éprouvette dans I’air,

- g I’accélération de la pesanteur.
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Schéma :

[EEEEEEELERReCererEreten
Tsinssstastaststinstss
PR5005551800500584800

T H

DAL IRRRAAARRNSY
B s

MY

B e
HARLE L LLEtitietcid
(38440488 EEELALEALANY
LLEE4LLECELLLELitiiteid
AL L L G100
L5444 :

EERAAERRAANTIANNNNIS

¥ Am

M4

Figure Il - 1 : Présentation schématique de la manipulation.

Le poids apparent de I’éprouvette s’écrit alors :

1)

mair Eg_peau |:g.[VvO

Py =

@)

mair Eg_peau |:g[l/l

P1=

On peut aussi écrire :

(3)

AP:PO _I)l =Wlair*g_’/nair Eg_peau |:g[l/o-'-peau |:g[l/l

(4)

peau Eg |:(I/:I_ _VO)

AP

On en déduit :

©
S| 8
4| Q
1
80
Arilm)
S| 8
4| Q
1
80
MD
Q

AV =

(6)

o (1) My 0)

Am

Avec

En appliquant de nouveau le principe de la poussée d’Archimede, on obtient :

()

p eau

—_ (mair _meauO)

0

V.

On peut alors calculer la réduction de volume de I’éprouvette. Ce qui donne finalement.
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AV — (mcau(l) _meau(O))

VO (mair - mcau(O) )

(8)

I11.2 — Description du dispositif

La méthode est basée sur la pesée hydrostatique d’un échantillon de mortier frais placé dans
une membrane étanche plongée dans un bain a 20°C suffisamment grand afin d’éliminer les
effets thermiques. La membrane retenue doit étre suffisamment souple afin de suivre les
variations volumiques du matériau sans le comprimer. Le dispositif expérimental est décrit sur

la figure I - 2.

Aprés le malaxage, 300 £ 20 g de matériau sont introduits dans la membrane a I’aide d’un
entonnoir métallique. La membrane est vibrée pendant 60 secondes (sur une table vibrante) a
la fréquence de 50 Hz afin d’évacuer les bulles d’air. Puis, a I’aide d’une pompe a vide, I’air
restant est évacué tout en roulant la membrane. Ensuite, tout en maintenant le vide, la
membrane est délicatement nouée a son extrémité. Cette membrane est ensuite rincée, séchée

délicatement a I’aide d’un chiffon puis pesée.

Elle est alors placée dans le serpentin, lui méme accroché a la balance. L’acquisition est tout
de suite lancée. Habituellement, les délais entre la mise en contact de I’eau avec le ciment et

le lancement de I’acquisition sont de I’ordre 15 minutes.

La pesée est effectuee en continu durant 72 heures. Apres détachement du serpentin de la
balance, sa dérive éventuelle est vérifiée. On retire I’échantillon durci du serpentin et I’on
pése le serpentin seul en plongeant en méme temps la membrane dans I’eau afin de retrouver
le méme niveau dans le bac que lors du début de I’essai. Ensuite, on séche et I’on pése la
membrane contenant le matériau durci. Cette masse augmente entre le début et la fin de
I’essai. Cette différence provient de I’absorption d’eau par la membrane (BARCELO, 48). De
plus, ces deux pesées permettent de s’assurer que la membrane ne s’est pas percée lors de

I’essai.
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Figure III - 2 : Banc de mesure des variations volumiques par pesée hydrostatique

La variation de volume du matériau est déduite de la relation de la poussée d’Archimede qui
correspond au poids du liquide déplacé. Les mesures sont corrigées afin de tenir compte de la

prise en eau de la membrane ainsi que de la dérive de la balance.

1I1.3 — Formulation de base de la validation

Les essais des variations volumiques ont été réalisés sur deux types de matériaux. Un mortier
a haute performance (MHP) avec différents types de ciments et d’adjuvants et un mortier a
ultra haute performance (MUHP) avec un seul type de ciment. La composition du MUHP ne
peut étre divulguée pour des raisons de confidentialité. Le ciment utilisé pour cette
formulation est un CEM 1 52.5 R.

La formulation du mortier MHP étudié est donnée dans le tableau suivant (Tableau 111 - 1) :
Constituants Dosage (kg/m”)
Ciment (C) 665
Sable normalisée 0/4 1330
Eau totale(E) 233

Tableau IlI - 1 : Composition de mortier MHP utilisé

La guantité d’adjuvant dépend directement de sa nature et du type de ciment. Pour chaque cas,

le point de saturation a été sélectionné a partir de la courbe du temps d’écoulement réalisé a
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I’aide du cone de Marsh selon la méthode AFREM. Le tableau Ill — 2 présente les points de

saturation de chaque cas. Trois types d’adjuvants avec onze types de ciments ont été utilisés.

Chaque ciment, nous a permis d’étudier différents parametres (finesse, C3A, quantités de

laitier...).

Les différents ciments utilisés sont : CEM |, CEM V/A, CEM 1II/C, CEM 11/B et CEM III/B.

Les différents adjuvants utilisés sont : Sikament 1, Sikament FF86 et Sikament HE200. Le

sable est un sable 0/4 normalisé.

. - Point de saturation en (%)
Type de ciment Types d’adjuvant du poids de ciment

CEM 1425 R Poly - Mélamine 1 1.0

(Heming) Copolymeére mehqgg 1.0

Poly - Mélamine 2 1.5

CEM VJ/A 32.5 PMES Poly - Mélamine 1 L4

(Heming) Copolymeére Vlnyllque 0.9

Poly - Mélamine 2 0.6

CEM II/B 42.5 Poly - Mélamine 1 16

(Heming) Copolymere V|r_1yI|que 1.5

Poly - Mélamine 2 1.2

CEM I11/C 32.5 PMES Poly - Mélamine 1 2.0

(Ebange) Copolymere V|r_1yI|que 1.0

Poly - Mélamine 2 1.5

CEM 111/B 32.5 PMES Poly - Melamine 1 13

(Ebange) Copolymeére Vlnyllque 1.5

Poly - Mélamine 2 2.0

CEM 1525 R CP2 Poly - Mélamine 1 2.1

(Le TEIL) Copolymeére Vlnyllque 0.9

Poly - Mélamine 2 1.5

CEM 1 32.5R CP2 Poly - Mélamine 2 1.0
(Heming)

CEM |42.5R CP2 Poly - Mélamine 2 1.15
(Heming)

CEM 152.5R CP2 Poly - Mélamine 2 13
(Heming)

CEM II/B 32.5R (SVL) A
CP1 (Heming) Poly - Mélamine 2 1.1
CEM V/A325RPMES A
CP1 (Heming) Poly - Mélamine 2 1.0

*: : SIKAMENT HE 200, ** : SIKA 10, *** : SIKAMENT FF86

Tableau 11l - 2 : Présentation des points de saturation mesurés a l’aide du cone de March
selon la méthode AFREM.
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I11.4. - Exploitation des données

Une fois que la durée de la manipulation est atteinte, il faut arréter I’acquisition et importer le
fichier de mesures sous Excel afin de tracer la courbe donnant le retrait de | Bchantillon en

fonction du temps, en appliquant la formule suivante:

AV _ (meau(l) -
V (m

"eo) 1 00fo] ©)

airQ - meauO

Avec :

. Meay(t) - Masse de I’éprouvette dans I’eau a I’instant t ;
. Meao : Masse de I’éprouvette dans I’eau au début de la manipulation ;
. Mairo - Masse de I’éprouvette dans I’air au début de la manipulation ;

. Variation de masse (dm) = Meay(t) - Meauo (10)

I11.4.1 — Les différentes phases des variations volumiques

Les mesures des variations volumiques permettent d’observer un comportement similaire
pour tous les mortiers. Les courbes de variation volumique présentent la méme allure que

celle illustrée par la figure 111 - 3.

T h
0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 1 ™PS () 540000
0 s | | |
\A
-500 Retrait e = MUHP11 - 320 g - 60 s - avec Accélérateur [

_ Rapide Phase
£

-1000
E
K
& i Point Point
5. -1500 d'inflexion d'inflexion
£ D —
= -2000 - B
£ 3 <
= n
g 2500 - M Partie stable
§ h Deuxiéme

Phase || E
-3000 -
-3500

Figure Il - 3 : Les différentes phases du retrait
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On peut décomposer la courbe de retrait aux jeunes ages en différentes phases, quel que soit le

mélange.

. Une premiére phase que nous nommons « retrait rapide », comprise entre les points A et
B. Elle correspond a une diminution rapide du volume de I’échantillon, au cours des

premiéres heures.
. La deuxiéme phase entre les points C et D est une phase de gonflement.
. La troisieme phase, entre les points D et E, est la deuxiéme phase du retrait.

. Enfin la derniére phase, a partir du point E, est la partie stable de la courbe, durant

laquelle la variation volumique de I’échantillon est presque nulle.

1I1.4.2 - Correction des mesures

Apres certaines mesures nous nous sommes rendus compte que plusieurs facteurs présentent
une influence sur la valeur des mesures des variations volumiques, d’ou la nécessité de faire
d’intervenir un certain nombre de corrections. Ces paragraphes décrivent les différentes

corrections appliquées a la mesure des variations volumiques.

111.4.2.1 - Correction de temps :

Cette correction est effectuée en considérant que la réaction a commencé dés I’instant de la
mise en contact de I’eau et du ciment, et les temps de malaxage, de remplissage de la

membrane et le lancement de I’acquisition ne peuvent pas étre negligeés.
te =t + tq (11)

Avec :

. tc : temps de mesure corrigé ;
. t; : temps de mesure a I’instant t ;

. tg : temps compris entre le début du gachage et le lancement de la mesure.
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111.4.2.2 - Correction de la masse a ’air :

Des essais préliminaires illustrés par la figure 111 - 4 ont montré que le latex absorbe de I’eau.

Il est donc nécessaire d’effectuer une correction liée a ce phénomene.

Le premier essai repéré eaul présenté par la figure 111 - 4 est réalisé en remplissant le latex
d’eau et en I’immergeant directement dans le bain de pesée hydrostatique. On constate alors
une prise d’eau de 0,17 grammes. Les deux autres essais repérés respectivement eau2 et eau 3
ont été réalisés en immergeant préalablement le latex dans I’eau pendant respectivement 2 et 4
heures. La prise d’eau est alors réduite de moitie. Compte tenu de ces résultats nous avons
proposé une immersion au préalable du latex seul pendant 2 heures dans de I’eau avant le

début de I’essai.

0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00Temps en (h)  24:00:00
0.200
0.150 -
c
g 0.100 -
&
£
=
2
=
= 0.050 |
<
>
0.000
-0.050
Figure Il - 4 : Absorption de [’eau par la matiére latex.
N ”
mair(c) - mairO (maif_‘/' mairO) [—1 ( )
( S é.)
Avec :

. Mair) - Masse corrigée de I’éprouvette dans I’air a I’instant t ;
. Mairs - Masse de I’éprouvette dans I’air a la fin de la manipulation ;
. Mairo - Masse de I’éprouvette dans I’air au début de la manipulation ;

. t¢ : temps de mesure final.
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A7 _ 100 dm (13)
V (M 0y = Mo + 10

air(c eau0 serp )

Avec:

. Mserp - Masse du serpentin dans I’eau.

Si I’on prend I’hypothese selon laquelle notre déformation est isotrope, on peut alors écrire la
formule suivante (PETROV et coll., 99) :

o
Variation linéaire AL -V (14)
L 3
Variation linéaire AL (um/m) = TXlOOOO (15)

111.4.2.3 - Corrections de la dérive de la balance et celle de la prise d’eau :

La balance utilisée présente une certaine dérive en fonction du temps, cette dérive est donnée
par le fabriquant. Afin d’éliminer cet effet sur les mesures du retrait, nous avons suivi cette
dérive sur une masse de 200 g accrochée de maniére similaire a celle d’une mesure de retrait.
La courbe de la figure 111-5 illustre la dérive de balance obtenue qui ne dépasse pas 0,009 g.
En pratique, apres chaque mesure, cette derive est mesurée une fois que I’échantillon est
décroché.

209.672

. [
209.671 —e—Dérive de la Balance

| lllll)“ll
0

209.669 -

209.668 1

209.667

209.666

masse en (g)

209.665
209.664

i | I 1{ F U '

209.662

209.661 T T \
0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00
Temps (h)

Figure Il - 5 : Dérive de la balance.
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En ce qui concerne la correction de prise d’eau, elle est déterminée par différence des masses

de I’éprouvette avec le latex (bien séché de I’extérieur) avant et apres la mesure du retrait.
CDP = Mggrive + Prise de I’eau (16)

Avec :

. CDP : correction dérive et prise d’eau

. Mgyerive - dérive de balance ;
. prise de I’eau = mgs — Myyo.

AV, _ dm, (17)
v (m, —-m,, +m

airc eaulc serp )

111.4.2.4 - Correction totale :

Aprés nombreuses mesures avec différentes membranes, nous sommes rendus compte que
I’absorption dépend de la nature de la membrane utilisée. Ce type de correction prend en

compte la dérive de balance et la prise d’eau de I’éprouvette pendant la mesure.

> Dans la premiére correction, la courbe d’absorption obtenue est irréguliére et oblige
I’opérateur a immerger la membrane pendant deux heures dans I’eau avant son

utilisation. (figure 111 - 4) :

dm. =dm Si t. < 12 heures (18)
t, —12
dm¢ = dm —CDP Xg Si t. > 12 heures (29)
(t, -12)
> compte tenu de la forte et variable absorption constatée avec la premiére matiere

utilisée, il est apparu nécessaire de rechercher un nouveau type de latex permettant de
minimiser les effets de cette absorption. Cette nouvelle matiére, plus fine et plus
étanche que la précédente, présente I’avantage d’effectuer une correction plus adaptée

a notre mesure.

Dans cette nouvelle correction, les deux équations (18 et 19) écrites précédemment

deviennent comme suit :

dme=  dm-CDP x'= (20)

tf
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Lafigurelll - 7 présente les courbes d’absorption brute et corrigée pour cette nouvelle
matiére. Dans cette méme figure, est également présenté le résultat d’application de cette
correction a la courbe brute de retrait d’un mortier a base d’un ciment CEM 111/B. Dans la

suite de notre travail expérimental, I’ensemble des courbes de retrait est donné apres cette

correction.
Alors :
AV,
AL, _ v
cC=_r 21
I 3 (21)
Variation linéaire corrigee AL (um/m) = LC x10000 (22)

La figure 111 — 6 illustre I’application de ces corrections sur un exemple d’essai.

Temps en (h)
0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00
0 . |

—o— MUHPI1 - 322 g - 60s - brute
-500 H
—=—MUHP1 - 322 g - 60 5 - Corrigé

£ 1000 -

£

=

2

@

= -1500

<

0

£

3

= -2000

2

£ \
B |
S 500 %M

-3000 -

-3500

Figure Il - 6 : Courbes du retrait corrigée et non corrigée.
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Temps en (h)
0:00:00 6:00:00  12:00:00  18:00:00  24:00:00  30:00:00  36:00:00  42:00:00  48:00:00

0 3 T, ——— |

—u— Courb Corrgée L
——courb brute

—— CEM TII/B Sika 10 - 292g - 60g - Corrigée
—=— CEM III/B Sika 10 - 292g - 60g - Brute

-500

-1000

-2000 —\

-2500

Varaiation lineare (um/m)

Figure III - 7 : Courbe de retrait aprés application de la nouvelle correction d’absorption

I11.4.3 — Résultats de la validation du dispositif :

111.4.3.1 — Campagne expérimentale :

Le dispositif de mesure des variations volumiques par pesée hydrostatique a été développé au
LERM en 1998. Ce dernier a été reproduit au CTG au cours de I’année 1999. Il nous a donc
semblé important d’effectuer une campagne d’essais croisés entre les deux laboratoires afin
de valider la méthode de mesure et de répondre aux interrogations posées lors de sa mise au
point, (BOURNAZEL, 37, MITANI, 45). En effet, plusieurs problemes se sont poseés lors des
premiéres campagnes expérimentales, notamment concernant le choix de la membrane, le

volume du récipient, la précision de la balance etc....

Apres application des corrections, on a essayé d’éliminer tous les effets liés a
I’expérimentation. On a ensuite recherché les facteurs susceptibles d’influencer I’allure du

retrait et sa valeur.

Avant d’aller plus loin, et pour compléter la validation de notre systéeme de mesure, une
expérience de retrait a été réalisée deux fois dans les mémes conditions et avec la méme
formulation. La figure 111 - 8 présente les courbes de retrait obtenues ainsi que leur moyenne

qui servira, par la suite de courbe de référence.
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0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00  Temps en (h) 540909
0 ‘

—&8—MUHP1 - 322 g - 60s

-500 - —4—MUHP3 - 319 g - 60s

A La courbe Moyenne

-1000

-1500

-2000

Variation linéaire (um/m)

-2500

-3000

Figure Il - § : Répétabilité des variations volumiques et leur courbe moyenne

Cette expérience a montré que, I’allure et I’amplitude des courbes restent constantes et I’écart

maximum entre les deux courbes n’est jamais supérieur a 3 % par rapport au retrait total.

Apreés avoir mis au point les corrections et changer le latex, nous nous sommes assures de la
répétabilité de notre essai. Une série de quatre mesures de la méme expérience a été alors
réalisée dans les mémes conditions et avec la méme formulation. Les résultats obtenus sont
présentés avec leur moyenne dans la figure 111 — 9. A partir des résultats obtenus, I’écart type
a été calculé et donne une incertitude (& 95% de confiance) qui ne dépasse pas 6 % par rapport

au retrait total. Nous avons estimé que cette valeur correspond a la précision des mesures.
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Temps en (h)

0:00: 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00

—%— Mortier CPA 52.5 C3A 8.9 - 307g - 60s

—e— Mortier CPA 52.5 C3A 8.9 - 314g - 60s
-500

—+— Morttier CPA 52.5 C3A 8.9 - 310g - 60s
—— Mortier CPA 52.5 C3A 8.9 - 312g - 60s

—o—la moyenne

-1000

-1500

Varaition Linéaire (um/m)

-2000

-2500

Figure 11l - 9 : Résultats de la répétabilité de mesure du retrait effectuée avec notre montage
expérimental et leur moyenne

111.4.3.2 — Validation de la mesure pour CEM I 52.5 R :

La mesure de la chaleur d’hydratation de I’échantillon nous permet de connaitre la fin de la
période dormante. En reportant la courbe de dégagement de la chaleur d’hydratation sur celle
des variations volumiques, le point C (de la figure Il — 3) qui marque le début du gonflement,
correspond au début de dégagement de chaleur (figure 111 — 10). La température est indiquée

en signe négatif pour montrer la corrélation entre les deux mesures.

Temps en (h)

0:00:00 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00
0 : :
45
-500
—8—MUHP3 - 319 g - 60s 10
Suivi thermique MUHP3

Bl 15
§  -1000 O
5_ o
= 20 g
£ _ s
&g \ / ;
= -1500 bs £
F 2
(=3
£ B0 E
=S <
5 2000 =

> 435

40

-2500 -
H45
-3000 50

Figure 11l - 10 : Evolution de la température du MUHP et du retrait au cours du temps
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Lamesure de temps de prise effectuée a I’aide de I’aiguille de Vicat, montre que le début de
prise coincide avec le début du gonflement (cf. figure Il - 11), et la fin de prise correspond au
début de la stabilité du régime de retrait (point E sur la figure I11 — 3). L’enfoncement de

I’aiguille est indiqué en négatif pour montrer la corrélation entre les deux mesures.

Temps en (h)
0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00
0 T \ 0
s 8- MUHP8-683g-60s || > &
£ \ — i L0 E
E -1000 Temps de prise | p
% -1500 s
E =
\ﬂ ;
g 2000 <
- N
£ 250 g
k- g
= -3000 =
g \/\ £
-3500 - 140 =2
-4000 -45

Figure Il - 11 : Evolution du retrait du MUHP et de temps de prise au cours du temps.

111.4.3.3 - Validation pour les autres types de ciments :

Afin de s’assurer de la validation de la manipulation quel que soit le ciment utilisé, la méme
expérience a été réalisée pour les ciments les plus utilisés en France et certains adjuvants. Les
figures 111 - 12 a 111 - 15 représentent les élévations de température lors des variation

volumiques correspondants.
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Temps en (h)

0 4 T T T T T
0:00: 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00
—a— CEM V/A 32.5 sika 10 - 302g - 60s
-500 | —o— Elevation de température 0
£ o
i -1000 20 o
- =
5y <«
= £
3 =
£ -1500 30 =
— \:
g -3
£ £
£ / ﬁ
S -2000 10
= \
-2500 50
b
-3000 60

Figure Il - 12 : Evolution de la température et des variations volumiques du MHP a
base de CEM V/A au cours du temps

Temps en (h)
0 T T T T T
0:00: 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00

-500

—&— CEM ITI/C 32.5 Sika 10 - 324g - 60s 110

-1000 —&— Elevation de temperature —

-2000

Variation linéaire (um/m)

Température en (°C)

-3000

-3500

-4000 60

Figure Il - 13 : Evolution de la température et des variations volumiques du MHP a
base du CEM III/C au cours de temps
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Temps en (h)
0 T T T T T
0:00: 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00
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E
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@
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-2000
0
-2500 60

Figure Il - 14 : Evolution de la température et des variations volumiques du MHP a
base de CEM III/B au cours du temps

Temps en (h)
0 T T T T T 9
0:00: 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:1’]0
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E 600 - N
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£ -1000 1 140 £
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= -1200 <
o
> 50
-1400
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-1600
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Figure 11 - 15 : Evolution de la température et des variations volumiques du MHP a
base de CEM II/B au cours du temps

Sur la base de I’observation des courbes des difféerents MHP et du MUHP, nous constatons
que le début de I’élévation de température et celui du gonflement coincident. Par ailleurs, ces

courbes indiquent que les essais sont reproductibles.
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II1.5 — Parametre de I’essai :

III 5.1 — Influence du rapport E/C :

L’étude de I’influence du rapport E/C sur le retrait a été réalisée avec une pate de ciment
(CEM 1 52.5R) et un mortier. Des comportements équivalents ont été obtenus. Les courbes

obtenues pour la pate de ciment sont présentées dans la figure 11 - 16.

Temps (h)
0 4 8 12 16 20 24
0 | | |
—e— Pate avec E/IC =04
E —m— Pate avec E/C =0.6
E 2000 Ao PateavecE/C=0.7
=
[«}]
=
g
£ -4000
[
=)
©
® -6000
>
-8000

Figure III - 16 : Effet du rapport E/C sur les variations volumiques

D’apreés la figure 111 - 16, on peut constater que, la valeur de retrait est influencée par le
rapport E/C ; plus le rapport E/C est faible et plus le retrait est important. Ce résultat est en
accord avec les résultats présentés dans la littérature (voir section 11.4.1). La différence entre
les courbes obtenues pour un rapport E/C de 0.4 et E/C de 0.6 est notable, par contre celle
observée entre les courbes pour un rapport E/C de 0.6 et E/C de 0.7 est peu importante et peut

s’expliquer par I’existence de ressuage observe dans ces deux échantillons.

I11.5.2 — Effet de la présence des granulats :

L’objectif de cette partie expérimentale est d’étudier I’effet de la présence des granulats sur
I’allure du retrait. On peut constater que I’ajout de granulats réduit notablement le retrait (cf.

figure 111 - 17), le rapport massique sable/ciment est égal a 2.
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Temps en (h)
0 4 8 12 16 20 24

-5500 —o— Mortier avec E/C = 0.4 '\
-6500 —m— Pite avec E/C =0.4

Variation linéaire (um/m)

Figure Il - 17 . Effet du squelette granulaire sur les variations volumiques.

Cette diminution de retrait vient de la participation des granulats dans le volume total de
mortier. D’une part, la présence des granulats réduit le volume de pate et par conséquent le
tassement de la pate. Et d’autre part le module d’élasticité des granulats étant différent de
celui de la pate de ciment entraine I’apparition d’autocontrainte dans le matériau. Ce résultat

est en accord avec celui présente dans la bibliographie (voir section 11.4.5).

II1.5.3 — Effet de 1a masse de I’éprouvette :

Afin de vérifier I’effet de masse de I’éprouvette, nous avons étudié deux échantillons ayant
des masses différentes : 320 et 683 grammes. La comparaison des deux courbes
correspondantes, illustrée par la figure I11 - 18, montre que la prise d’essai n’influence pas sur

la valeur du retrait.
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0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00  Temps en (h) 54.00.09

—B—MUHPS - 683 g - 60 s - Corrigé

-500 - —
—4—La courbe Moyenne

-1000 -

Variation linéaire (um/m)

-2500

e

-3000

Figure Il - 18 : Comparaison des courbes de retrait de deux échantillons de 320
grammes et de 683 grammes aprés application des corrections

111.5.4 — Effet de la vibration :

Pour connaitre I’effet de la vibration sur le retrait, trois expériences de retrait avec différents

temps de vibration ont été réalisées :

. sans vibration,

. vibration pendant 30 secondes a 50 Hz,

. et vibration pendant 60 secondes a 50 Hz.

Les résultats obtenus sont présentés dans la figure 111 - 19.
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Temps en (h)
0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00

—&— MUHP4 - 315 g - 0s

—O—MUHP5-315g-30s
-500 -

—&— MUHP3 - 319 g - 60s

—#— La courbe Moyenne

-1000

-1500 -

Variation linéaire (um/m)

-2000

-2500

-3000

Figure Il - 19 : Effet de la vibration sur les courbes des variations volumique.

Les résultats obtenus ne montrent pas d’influence significative de la vibration sur la valeur de

retrait et I’allure de sa courbe.

111.5.5 — Effet de I’air occlus :

Nous avons également étudié I’influence de I’air occlus sur les évolutions des variations
volumiques dans les 24 premieres heures. Pour ce faire, nous avons formulé deux mortiers a
ultra hautes performances contenant une quantité d’air occlus différente. A la fin du

malaxage, I’air occlus a été mesuré dans les deux mortiers a I’aide de I’aréomeétre a béton. Le
mortier de réference (MUHP classique) contient 5,5% d’air occlus (Il correspond a une
moyenne de deux essais obtenus a partir de mortier contenant respectivement 5,4 et 5,5 %
d’air occlus), le mortier confectionné avec ajout d’un agent anti — bullant contient 2,7% d’air
occlus. Les variations volumiques de ces deux types de mortiers ont été mesurées, les résultats

obtenus sont présentés dans la figure 111 — 20.
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Temps (h)

0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00

¢ MUHP10- 355 g - 60 s - 1% anti-bulle -air occlus = 2.7 % - Corrigé

—4— La courbe Moyenne - air occlus = 5.5 %

_
E
£
2
g -1500
=
5
£
g 2000
E %%
S
< _ i
S 2500
-3000 -
3500

Figure Il - 20 : Courbes des variation volumiques de trois mortiers a ultra hautes
performances contenant des quantités d’air occlus différentes

Comme on peut le constater sur les courbes présentées ci-dessus, la valeur des variations
volumiques est plus élevée dans I’échantillon qui contient plus d’air occlus jusqu’a 15 heures

environ. Apres 15 heures les valeurs sont inversées.

111.5.6 — Effet du sable saturé a surface séche :

Parallelement, nous avons d’étudie I’effet du sable saturé a surface séche et du sable sec sur le
retrait. Le sable saturé a surface séche a été préparé suivant la norme NF P18-555 (98). Aprés
la préparation nous avons mesuré le retrait sur un échantillon préparé avec un sable saturé a

surface seche, le résultat est présenté dans figure 111 - 21 Aucun effet de la saturation de sable

sur le retrait n’est observeé.
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Temps en (h)
0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00

-500 -

—&— MUHP6 - 300 g - 60 s - Sable saturé

—&—La courbe Moyenne

-1000 -

-1500 -

-2000 -

Variation linéaire (um/m)

%.

-2500 -

-3000

Figure Il - 21 : Effet du sable saturé a surface seche sur la courbe des variations
volumiques

I11.5.7 — Effet du volume d’air au dessus de I’éprouvette :

Nous avons pensé que la présence d’air au dessus des éprouvettes pourrait affecter la mesure
de retrait. Dans ce but, un échantillon a été préparé en maintenant de I’air entre le haut de
I’éprouvette et le nceud de la membrane (cf. photo 111 - 2). Le volume de cette bulle d’air a été
mesuré et représente 10.75% du volume total de I’éprouvette. Le résultat de cette expérience
est présenté sur la figure 111 — 22. On constate qu’il n’y a pas d’effet de ce volume d’air ni sur
I’amplitude ni sur I’allure de la courbe de retrait. On peut expliquer ce phénomene de la

maniére suivante :

La présence d’air au dessus de I’échantillon n’a pas d’effet sur la sédimentation,
contrairement a I’air occlus qui influence beaucoup le retrait lors de I’hydratation de la pate de

ciment, par effet de seédimentation.

Cet effet influencerait I’allure de la courbe de retrait dans le cas ou la membrane se collerait
sur le mortier constituant I’éprouvette (comme si cet air avait été aspiré ou consommeé par le

matériau).
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Temps en (h)
0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00

0 t

-500 -

—+—MUHP7 - 310 g - 60 s - Avec Air
-1000 - M

—&—La courb Moyenne

-1500

-2000
\“

-2500

M-

Variation linéaire (um/m)

-3000 -

-3500

Figure III - 22 : L effet de bulle d’air sur les variations volumiques

Photo Il - 2 : Aspect de |’éprouvette montrant le volume d’air (a) en dessous du neeud

II1.5.8 — Effet de 1a géométrie :

Pour étudier cet effet, nous avons préparé le méme échantillon, mais il a été positionné
horizontalement (et non pas verticalement) pendant la mesure. Aucun effet n’a été observé sur

la courbe de retrait (figure 111 — 23)
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Temps en (h)
0:00:00 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00

-500 +

—&—La courbe Moyenne

®—HUHPY - 337 g - 60 s - change la sens —

-1500 +

-2000

Variation linéaire (um/m)

-2500 +

-3000

Figure Il - 23 : Effet du sens (gravité) sur l’amplitude et I’allure des variation
volumiques

II1.6 — Synthése

Dans ce chapitre nous avons décrit notre dispositif expérimental et apporté les corrections
nécessaires pour une bonne interprétation des mesures des variations volumiques aux jeunes
ages. Par ailleurs, nous avons effectué des essais de répétabilité pour s’assurer de la
validation. Ensuite nous avons étudié I’effet de quelques parametres sur les variations

volumiques, ainsi :

plus le rapport E/C est faible plus le retrait est élevé,
. la présence de granulats diminue le retrait,

. I’effet de masse, du temps de vibration, du sable saturé a surface seche, de géométrie et

la présence d’air au dessus de I’éprouvette n’influencent pas le retrait,

. I’air occlus peut modifier Iégérement le retrait.
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Chapitre IV — Etude de Porigine des variations volumiques

IV.1 — Introduction

La mesure du retrait au trés jeune age est une technique encore a ses débuts, cette
manipulation a suscité I’intérét du Projet national BHP 2000 en France et de plusieurs

laboratoires internationaux.

A I’heure actuelle, les références en la matiére sont limitées. Ce qui signifie que les essais qui
seront réalisés serviront de références et de base de travail. Ces essais ne peuvent étre
compareés avec des essais classiques de mesure du retrait. En effet dans ces derniers, le retrait
n’est mesuré que sur la plus grande dimension et non pas sur le volume total comme pour le

retrait endogéne aux jeunes ages.

De plus, les mesures ne peuvent étre commenceées qu’apres le démoulage. La comparaison

entre les deux types de mesure ne pourraient se faire qu’apres ce délai.

Il existe donc de nombreux points de divergence entre les deux méthodes pour pouvoir
effectuer une vérification fiable des résultats. 1l ne reste plus que les échanges inter-

laboratoires pour verifier la fiabilité des résultats.
Enfin, dans ce chapitre nous tentons de :
»  caractériser les variations volumiques par leurs microstructures,

»  étudier I’effet de la nature du ciment, de la finesse Blaine, du C3A et des adjuvants sur

les variations volumiques,
»  rechercher I’origine des variations volumiques,

L’ensemble de ces points est basé sur des analyses physico-chimiques, minéralogiques,
microstructurales et mécaniques (chimie, granulométrie, DRX, MEB, ATD-ATG, flexion,

compression, module d’élasticité....).
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IV.2 - Formulation du mortier étudié

La formulation du mortier adoptée pour notre étude est toujours la méme et respecte celle

présentée dans le chapitre 3 (voir I11.3).

IV.3 — Organisation des essais
Les essais réalisés sont les suivants :

. La premiere série vise a étudier I’influence de la nature du ciment sur le retrait. Par
ailleurs, quelques études complémentaires ont éte effectuées pour mieux exploiter les

résultats obtenus, sur les mortiers.

. La seconde série vise a étudier I’influence de la finesse Blaine sur le retrait dans les
mortiers et comporte une série d’expérimentations. Quelques études complémentaires
concernant les propriétés physiques, minéralogiques et chimiques ont été également

réalisées. A la fin de cette série, les résultats obtenus ont été discutés.

. La troisieme série vise a étudier I’influence du C3zA sur I’allure et I’amplitude du retrait.

Cette étude a été réalisée sur une pate de ciment.

. La quatrieme série vise a étudier I’influence de différents types d’adjuvants sur I’allure

des variations volumiques. Cette étude a été réalisée sur un mortier.

. La cinquiéme série permet d’étudier I’approche physique de I’origine des variations

volumiques. Cette étude est réalisée sur un mortier.

IV.4 - Echantillonnages

Les analyses minéralogiques qualitatives par diffraction des rayons X et
thermogravimétriques ainsi que les observations au microscope électronique a balayage ont
été réalisées sur des prélévements effectués a 3, 6, 9, 12 et 24 heures aprés gachage des
matériaux. Pour obtenir les différentes échéances, I’hydratation a été arrétée par immersion

des éprouvettes dans I’azote liquide suivie d’une cryosublimation d’une duree de 24 heures.
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IV.S - Techniques et procédures expérimentales supplémentaires pour I’exploitation

des résultats de retrait.

IV.5.1 — Calorimétrie semi-adiabatique :

L’objet de la méthode est de mesurer | Bvolution de la température des ciments en cours

d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique, dite méthode du calorimétre de Langavant.

IV.5.2 - Analyse Thermogravimétrique

Elle consiste a suivre en continu les pertes de masse d Gin échantillon lors d ine montée en
température linéaire (10 °C.mn™%) depuis la température ambiante jusqu & 1000 °C. Les
analyses thermogravimétriques (ATG) et les analyses thermiques différentielles (ATD) ont
été réalisées, en atmosphere inerte d’azote a | dide d Gin analyseur thermique simultané
NETZSCH STA w409. Cette technique permet de suivre la quantité des hydrates formés aux

échéances préconisées.

IV.5.3 - Examen au microscope électronique a balayage

La technique consiste a observer des fractures fraiches, au microscope électronique a balayage
(Jeol 820 équipé d bin systeme d @nalyse élémentaire par spectrométrie X a dispersion

d Bnergie, SamX).

La technique permet de visualiser et de caractériser la morphologie des différents hydrates
(portlandite, silicates de calcium hydratés C-S-H, ettringite et les divers sulfates). Elle permet
également de caractériser la microstructure des matériaux, en particulier le facies et les

assemblages des différents constituants ainsi que I’interface pate-granulat.

IV.5.4 — Analyse qualitative par Diffraction des rayons X

La technique permet de suivre I’évolution minéralogique des matériaux a courtes échéances,

en particuliers I’apparition des différentes especes cristallisées.
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IV.6.1. - Premiére Série: Variations volumiques en fonction de la nature de ciment

Cette série d’essais est composée de deux parties.

1V.6.1.1 — Premiére partie - étude générale

Dans la premiere partie, nous avons étudié le retrait du mortier dont la formulation est

identique a celle présentée dans le paragraphe 111.3 en faisant varier le type de ciment.

L’ adjuvant utilisé est le copolymére vinylique avec un dosage qui correspond au point de

saturation. Cing types de ciment provenant de deux usines différentes ont été utilisés dans un

premier temps dans le but de couvrir une large gamme de matériaux. Les compositions

chimiques et minéralogiques ainsi que les caractéristiques physiques des ciments sont

présentées dans le tableau 1V - 1.
Types de ciment
i CEMI CEMV/A |CEMII/B| CEMIII/C |CEM lII/B
Composition 425R | 325PMES | (S)425 | 325PMES | 32.5PM
Heming Heming Heming Ebange ES Ebange

SiO; 20.6 29.6 24.1 31.3 29.3

Al,O3 4.9 10.2 6.1 9.6 8.7

Fe,O3 2.9 3.4 2.2 1.7 1.8

CaO 61.3 43.5 56.4 45.9 48.8

MgO 4.5 4.9 5.3 6.6 6.1

SO3 3.1 3.1 3.1 2.2 3.0

KO 1.16 1.7 0.91 0.49 0.57

Na,O 0.24 0.29 0.23 0.53 0.31

CI 0.00 0.25 0.31 0.79 0.62

s” 0.06 0.06 0.08 0.32 0.04

CaOjipre 1.1 0.9 1.0 0.45 0.7

PAF 0.7 2.4 1.2 1.2 1.2

NayOgq 1.0 0.69 0.7 0.85 0.68

Masse volumique (g/cm®) 3.14 2.91 3.07 2.95 2.96
Finesse Blaine (cm®/q) 3600 4275 4100 4000 4100

Point de saturation voir tableau No |11 — 2 Chapitre 3
Composition minéralogique potentielle de Bogue pour le clinker

CsS 56.0 56.6 56.0 60.5 60.5

C.S 27.0 25.4 27.0 22.0 21.0

CsA 7.5 7.6 7.5 7.6 7.6

C,AF 8.5 9.4 8.5 9.4 9.4

Tableau 1V - 1 : Compositions chimique et minéralogique des ciments
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Letableau V-1 montre que d’un ciment a I’autre, les teneurs en alcalins sont relativement
différentes. Par exemple, le ciment CEM I renferme la quantite la plus élevée d’alcalins alors
que le ciment CEM I11/B en renferme la quantité la moins élevee. Par ailleurs, la quantite de
CaO est trés variable ; elle est trés élevée dans le CEM 1 et relativement faible dans le CEM
V/A. La composition potentielle de Bogue du clinker de chaque ciment a été donnée par le

fournisseur.
1V.6.1.1.1 — Granulométrie de différents ciments

La figure IV - 1 montre les distributions de tailles des particules de ciment obtenues par
granulométrie Laser. Cette figure représente les tailles des grains dont le diametre est compris
entre 0 et 200um. On peut constater que le CEM 111/B 32.5 est constitué des grains les plus
fins par rapport aux autres ciments, en revanche le CEM | 42.5 est constitué des grains les
plus gros. Le tableau IV - 2 représente les Dy, D médian et Dgo pour tous les types de

ciments, qui sont en accord avec les courbes présentées dans la figure IV - 1,

o CEM II/B CEM V/A CEM 111/B CEM lll/C
Diametre (um) | CEM 142.5 425 395 305 395
D10 1.18 1.88 2.21 3.35 2.04
D Médian 11.13 13.7 14.58 18.33 16.01
D 90 38.71 40.63 39.51 40.23 44.12

Tableau IV - 2 : Présentation des diametres (D;g, D médian et Dyy) des différents ciments

100 ﬁ—-
90

80 -

7 —+— CEM III/B 32.5 Ebange
—=— CEM II/B 42.5 Heming
—— CEM III/C 32.5 Ebange

60 —— CEM I 42.5 Heming

50 —*— CEM V/A 32.5 Heming

40 %/K%/

30

20 -

% passant (% en masse)

‘ ‘
1 10 100 1000
Diamétre en pm

Figure IV - 1 : Distributions granulométriques des ciments.
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1V.6.1.1.2 — Chaleur d’hydratation

Les courbes d’élévation de température durant I’hydratation mesurées au calorimetre semi-
adiabatique sont reportées sur la figure IV - 2. L’élévation maximale de température est
logiquement obtenue pour le ciment de type CEM | contenant au moins 95% de clinker. Ce
dernier renferme des quantités plus importantes de phases minérales C3A, C3S, C,S et C,AF.

L’elévation de température est plus faible pour les autres ciments et varie en fonction de la
proportion et la finesse du clinker.

80

—e— CEM III/B Sika 10

" —=— CEM IUB Sika 10
—i— CEM TII/C Sika 10
CEM V/A Sika 10

60 —%— CEM I Sika 10

%) 50 4

=

Y

-l

E

& 40

™

B

1=

°E3 30

=
20 4
10

0 T T T T T

0:00:00 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00

Temps en h

Figure IV - 2 : Courbes d’élévation de température durant [’hydratation des mortiers a base
de différents ciments.
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IV.8.1.1.3 — Mesure des variations volumiques

Les résultats obtenus sont reportés sur la figure 1V - 3.

Temps en (h)

0:00800 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00

CEM 142.5 SIKA10 - 339g - 608

-1000

.

©— CEM III/C 32.5 SIKA 10 - 324g - 60s
A CEMIIVB 32.5 SIKA 10 - 292g - 60s
A

CEM 1I/B 42.5 SIKA 10 - 303g - 60s

—%— CEM V/A 42.5 SIKA 10 - 302¢g - 60s

-1500

2000 %
2500 \\\K——

-3000 2

-3500

Varaiation linéaire (um/m)

Figure IV - 3 : Courbes des variations volumiques des mortiers a base de différents ciments

Le retrait minimal a été mesuré sur le mortier a base du ciment CEM 1 pour lequel I’élévation
de température est maximale. A I’inverse, le retrait maximal a été mesuré sur le mortier de
ciment CEM I11/C dont I’élévation de température est parmi les moins élevées. Parallélement,
on constate que les courbes de températures, tres proches entre celles des mortiers a base de
CEM 111/C et de CEM 111/B, s’accompagnent d’une différence significative entre leur retrait
(figure IV - 5). On constate alors qu’il n’existe, dans les conditions de notre expérience,
aucune relation evidente entre les mesures de I’élévation de température et I’amplitude du

retrait correspondant.
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IV.6.1.1.4 — Analyses minéralogiques qualitatives par diffraction des rayons X

Pour chaque ciment des analyses minéralogiques qualitatives par diffraction des rayons X ont

été réalisées a différentes echéances. Les analyses ont été effectuées sur la matrice apres une

séparation sélective du sable par tamisage successif.

L’observation des diffractogrammes en fonction du temps montre (Figure 1V - 4a a 4e) :

une diminution des intensités des raies principales des phases du clinker (CsS, C.S, CsA

et C4AF), (ce qui traduit un avancement relatif de I’hydratation).

une diminution de I’anhydrite jusqu’a sa disparition a 24 h dans les mortiers a base de
CEM 1 et de CEM I11/B. Cette anhydrite est encore identifiée dans les mortiers a base de
CEM 111/B, de CEM I11/C et de CEM V/A a 24 h. 1l est a signaler que la disparition de

I’anhydrite coincide avec une certaine stabilité de I’évolution des variations volumiques,

I’apparition de Portlandite a trois heures pour les mortiers a base de CEM | et de CEM
[1/B, & six heures pour les autres mortiers. Cette apparition dans chacun des mortiers

correspond parfaitement au léger gonflement observé sur les courbes de retrait,

I’identification de I’ettringite a 12 heures dans le mortier a base de CEM | et a 24 heures
dans les mortiers a base de CEM I1/B et de CEM I11I/B et son absence dans les autres

mortiers,

globalement la quantité des phases cristallisées est variable d’un type de mortier a

I’autre.

Compte tenu de la sensibilité de la technique, I’échéance d’apparition des phases cristallisées

est certainement sous estimée.
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b : Diffractogrammes de mortier a base de CEM 11/B & 3, 6, 9, 12 et 24 heures
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e : Diffractogrammes de mortier & base de CEM I11/C a 3, 6, 9, 12 et 24 heures

Figure IV - 4 (a—e) . Diffractogrammes des mortiers a base de différents ciments a

différentes échéances.

1=C3S + C5S; 2 = CsA,; 3 = C4AF; 4 = anhydrite; 5 = Portlandite; 6 = Aft; 7 = quartz.

1V.6.1.1.5 — Observation au microscope électronique a balayage (MEB)

Les observations au microscope électronique a balayage associé a la microanalyse élémentaire

ont été effectuées sur des fractures fraiches spécifiquement préparées. Ces observations ont

permis de mettre en évidence les points essentiels suivants :

Echéance trois heures :

Malgré la faible différence des variations volumiques entre les cing échantillons, leur

microstructure présente une certaine différence. En effet, les mortiers des échantillons a base
de CEM I, CEM I1/B et CEM V/A (photo IV - 1 a 3) présentent des assemblages de grains

relativement plus cohérents que ceux des échantillons de mortier a base de CEM 111/B et CEM

I11/C qui montrent a cette échéance un retrait relativement plus élevé (photo IV - 4 et 5). Ceci

semble en relation avec la présence d’amas de micrograins (1 a 2 um) assez bien associés

entre eux. Ces amas sont souvent présents entre les grains de taille plus élevée au niveau de la
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matrice (photo IV - 6) ou en surface des granulats (photo 1V - 7). Les micrograins composant

ces associations ne semblent pas hydratés.

Par ailleurs, dans tous les échantillons, des microcristaux de sulfates alcalins, souvent plus
riches en potassium, et plus rarement de sulfates doubles de potassium et de calcium, sont mis
en évidence aussi bien dans la matrice qu’en surface des granulats (photo 1V - 8 et 9) et
(figure VI - 5).

Dans les échantillons de mortier, en particulier, a base de CEM | et de CEM 11/B certains
grains apparaissent recouverts d’un ménisque constitué tres probablement de silicates de
calcium hydratés, C-S-H (photo 1V - 9).

Ha g R b =
.J-3h 15 KV Mag = 250 X

% Lk

Photo IV - 1 MEB Aect général du mortier. Photo IV - 2: MEB Aspect général du mortier.
Echantillon CEM | -3h Echantillon CEM 11/B - 3h
1=matrice; 2 =granulat 1=granulat; 2=C-SH; 3 = syngénite

Photo IV - 3: MEB Aspct én'éra“I' du ;”honier. Photo IV - 4: MEB Aspect général du mortier.
Echantillon CEM III/B - 3h Echantillon CEM V/A - 3h
1 =granulat ; 2 = hydrates ? 1 =matrice ; 2 = granulat ; 3 = sulfate de K
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Photo IV - 5 MEBhA'et génerl du morter, Photo IV - 6. MEB Detall de la matrice hydratée.
Echantillon CEM 1Il/C - 3h Echantillon CEM IlI/B - 3h
1=matrice; 2= granulat 1=laitier; 2 = hydrates ?

Photo IV - 7 : MEB Surface d un granulat Echantillon Photo IV - 8 : MEB Sulfate de Ken sun‘ace d'un
CEM III/C - 3h granulat. Echantillon CEM V/A - 3h
1 =amasdemicro grains; 3 = surface de granulat le2=gllfatedeK ; 3=cendrevolante; 4 = surface
degranulat

LERM - SECTION MICROSTRUCTURE
5004 Analyse élémentaire du sulfate de K

Ech. CPA 42.5R-3h

4004
a0

200

1004 0 Si Ca

bbb i il i " k¥

Photo IV - 9 MEB Sulfate dek dans Ia matrice. . s .
Echantillon CEM | - 3h Figure IV - 5 : Analyse élémentaire par
1t 2= Ulfate du potassum ; 3= C-S-H spectrométrie X a dispersion d'énergie du sulfate
de potassium de la figure précédente (CEM I 3h)
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Echéance six heures :

A cette échéance, globalement, la microstructure de I’ensemble des échantillons ne montre
pas de différence significative par rapport a celle de I’échéance de trois heures (photo IV - 10
et IV - 11). Néanmoins, les assemblages des grains présentent une cohésion sensiblement
meilleure qu’a I’échéance précédente. Les associations des micrograins et des grains de taille
plus élevée sont visibles, cette fois, dans tous les échantillons (photo IV - 12 a 17). Par
ailleurs, les hydrates, en particulier les C-S-H sont nettement visibles, notamment dans les
échantillons a base de CEM I, CEM 11/B et CEM 111/B (photo IV - 12 & 15).

Les sulfates alcalins et plus rarement les sulfates doubles de potassium et de calcium sont
toujours visibles dans ces échantillons (photo IV - 12, 13 et 16). Cependant leur quantité
apparait relativement plus faible.

&
’

Photo IV - : MEB Aspect genra/ du mortier. Photo IV - 11: MEB Aspet général du mortier.
Echantillon CEM [ - 6h Echantillon CEM IIl/C - 6h
1=matrice; 2 =granulat 1=matrice; 2=granulat

3  ai N
10 LERM P56 CPJ-6h 15KV Mag = 1500 X

Photo IV - 13: MEB Détail du mortier. Echantillon CEM

Photo IV - 12: MEB Sulfate de K dans la matrice.
Echantillon CEM | - 6h 11/B - 6h
1=allfaedeK ;2=C-SH 1 = syngénite; 2 = C-S-H ; 3 = surface de granulat
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50 LERM PO56 CP.-6h 15 KV Mag = 500 X

Photo IV - 14: MEB Aspect microporeux de la matrice. Photo IV - 15: MEB Deta/l dans la matnce Echantlllon

Echantillon CEM II/B - 6h CEM 1II/B - 6h
1=C-SH 1 =hydrates; 2 = laitier partiellement recouvert
d’hydrates

104 | ERW PO55.CLC.6h 15KV Mag = 2000 X

Photo IV - 16: MEB Sulfate de k dans la matrice Photo IV - 17: MEB Aspect des petn‘s amas. Echantillon

.Echantillon CEM V/A - 6h CEMIII/C - 6h
1 =cendre volante 2 = laitier ; 3 = sulfate de K 1 =amas de micrograins ; 2 = grain de taille plus
élevée

Echéance neuf heures :

A cette échéance, la microstructure des mortiers & base de CEM I, CEM I1/B et CEM 111/B
présente une évolution assez nette qui se manifeste par une diminution de la microporosité et
montre un aspect beaucoup plus compact que celui de I’échéance précédente (photo IV - 10 et
18 pour le CEM I, photo 1V - 14 et 19 pour CEM I1/B et photo 1V - 15 et 20 pour CEM I11/B).
Cette « densification » de la matrice est clairement visible sur la courbe des variations

volumiques entre six heures et neuf heures (de I’ordre de 450 um/m, fig. 3 - 1V-6.1.1.3).

Le mortier a base de CEM V/A ne montre pas d’évolution significative par rapport a
I’échéance précédente et présente une « densification » de la matrice moins importante que le
mortier & base de CEM | (photo IV - 21) en particulier.
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Quant au mortier a base de CEM I11/C, sa microstructure présente une faible évolution par
rapport a I’échéance précédente. La microporosité de la matrice reste assez élevée par rapport
a celle des mortiers a base des autres ciments, trés vraisemblablement, du fait que les
hydrates, en particulier les C-S-H, sont moins fréquents (photo 1V - 22 et 23).

I est & signaler que par rapport a I’échéance précedente, les cing mortiers renferment des
sulfates alcalins mais en plus faibles quantités. lls sont essentiellement présents dans les
bulles d’air entrainé (photo IV - 24 et figure VI - 6).

Photo IV - 18: MEB Aspect general du mortier. Photo IV - 19: MEB Aspect microporeux de la matrice.
Echantillon CEM | - 9h Echantillon CEM 11/B - 9h
1=matrice; 2= granulat 1=C-SH

LERM PO56.CHF.0h 15 KV __Mag = 2500 X

Photo IV - 20: MEB Détail de la matrice. Echantillon Photo IV - 21: MEB Aspec general de la matrice en
CEM I1I/B - 9h surface de granulat. Echantillon CEM V/A - 9h
1=hydrates; 2 =graindelaitier 1 =matrice 2 =hydrates en surface d’un granulat
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e T S
Photo IV - 22: MEB Aspect général du mortier. Photo IV - 23: MEB Détail de la matrice. Echantillon
Echantillon CEM [Il/C - 9h CEMIII/C - 9h
1=matrice; 2= granulat 1 = assemblage de micro grains et d’hydrates C-S-H

e

LERM - SECTION MICROSTRUCTURE|
K Analyse élémentaire des
1500 sulfates de potassium

Ech. CPA42.5 R-6h

1000

Photo IV - 24: MEB Sulfate de K dans une bulle d’air. . - .
Echantillon CEM | - 9h Figure IV - 6 : Analyse élémentaire par

— 9 —(C.GH 2= . spectrométrie X a dispersion d'énergie du sulfate
1=sulfatede K; 2= C-S-H; 3 =bulle d’air de potassium de la figure précédente (CEM I 9h)

Echéance douze heures :

A cette échéance, les mortiers a base de CEM |, CEM 11/B et CEM I11/B présentent une
meilleure cohésion par rapport a I’échéance précédente. La matrice de ces trois mortiers, et
dans une moindre mesure celle du mortier a base de CEM V/A, montre la présence d’hydrates
nettement plus visibles (photo. IV - 25 a 29). Dans les quatre mortiers, les grains sont plus ou
moins assemblés par des hydrates. Ces derniers correspondent essentiellement aux C-S-H qui
présentent un facies généralement réticulés. Dans les mortiers & base de CEM |, CEM 11/B et
CEM 111/B, les C-S-H sont accompagnés de cristaux de portlandite plus ou moins allongés
(photo IV - 25 a 27) et (figure VI = 7).
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Quant a la matrice du mortier a base de CEM 111/C, elle ne montre pas d’évolution
significative aussi bien des teneurs en hydrates que de sa cohésion (photo IV - 30).

Les sulfates alcalins ne sont pas visibles dans les mortiers a base de CEM |, CEM I1/B et
CEM I11/B et sont détectés dans les mortiers a base de CEM V/A et CEM I11/C mais en plus

faibles quantités que dans I’échéance de neuf heures (photo 1V - 29 et 30).

10y LERM P056 CPJ-Oh 15 KV Mag = 2500 X

Photo IV - 25: MEB Portlandite dans la matrice. Photo IV - 26: MEB Portlandite dans la matrice.

Echantillon CEM [ -12h Echantillon CEM II/B - 12h
1 =portlandite; 2=C-SH 1 = portlandite; 2=C-S-H

LERM - SECTION MICROSTRUCTURE

Analyse élémentaire de la portlandite
Ca Ech. CHF 12 h

ke

Y F 5o

501 " LERM P0S6-CHF-12h 15 KV Mag - 500 X

Photo IV - 27: MEB Portlandite dans la matrice.
Echantillon CEM IlI/B - 12h
1 =portlandite; 2=C-S-H

Figure IV - 7 : Analyse élémentaire par
spectrométrie X a dispersion d'énergie de la
Portlandite de la figure précédente (CEM I1I/B
12h)
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7

104 LERM P056-CLC-12h 15 kv Mag - 2500 X

Photo IV - 28: MEB Détail de la matrice. Echantillon Photo IV - 29: MEB Sulfate de k dans la matrice
CEM /B - 12h .Echantillon CEM V/A - 12h
1=C-SH;2=alfaedeCa 1=alfaedeK ;2=aulfaedeCa;3=C-SH ;4=
latier; 5 = cendre volante

10 LERM PD56-CLK 12h 25 KV Mag = 1500 X
Photo IV - 30: MEB Détail de la matrice. Echantillon
CEM III/C - 12h
1 = assemblage de micro grains et d’hydrates C-S-H ;
2 = grain grossier

Echéance vingt-quatre heures :

A cette échéance, la matrice des mortiers a base de CEM |, CEM 11/B et CEM 111/B présentent
une microstructure dont I’aspect est équivalent a celui des mortiers assez murs, ayant atteint
une évolution maximale. La microstructure est compacte, les C-S-H sont souvent denses,
notamment dans les mortiers a base de CEM | et CEM 11/B ou la portlandite est massive et
microclivée bien intégrée dans la matrice (photo 1V - 31 a 33). Par ailleurs, des cristaux

d’ettringite aciculaires sont identifiés dans la matrice du mortier a base de CEM 1.

Le mortier a base de CEM V/A présente une microstructure relativement microporeuse.
Néanmoins, il présente une cohésion correcte (photo 1V - 34). Les C-S-H sont souvent
réticulaires ou fibreux.
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Quant au mortier a base de CEM 111/C, sa microstructure est microporeuse et les C-S-H
constitutifs de la matrice sont souvent fibreux (photo IV - 35). Les sulfates alcalins ne sont

mis en évidence dans aucun mortier.

La microstructure des différents mortiers a différentes échéances concorde assez bien avec
I’allure des courbes des variations volumiques. A vingt-quatre heures, le mortier a base de
CEM | présente une microstructure compacte et assez évoluée alors que le mortier a base de
CEM 111/C présente une microstructure microporeuse et relativement peu évoluée (photo IV -
36 et 37). Parallélement, a cette échéance, les variations volumiques du mortier & base de
CEM 1 sont nettement plus faibles que celui du mortier & base de CEM I11/C.

Photo IV - 3 1 MEB Detall de Ia matr/ce Echantillon Photo IV - 32: MEB Detall de la matrlce Echantillon
CEM |- 24h CEM II/B - 24h
1=C-SH; 2 =Portlandite 1=AFm; 2 =Portlandite; 3=C-SH

LERW PO56.CHF-24h 15 KV _ag - 2000 X

Photo IV - 33 MEB Détail de la matrice, Echantillon Photo IV - 34: MEB Détail de la matrice. Echantillon
CEM III/B - 24h CEM V/A - 24h
1=aulfatedeCa;2=C-SH 1="Portlandite; 2=C-SH; 3=granulat ;
4 = ménisque de C-S-H sur granulat
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LERM PD56-CLK 24h 25 KV Mag = 3500 X

Photo IV - 35: MEB Détail de la matrice. Echantillon Photo IV - 36: MEB Aspect general du mortier.
CEMIIIC-24h Echantillon CEM [ - 24h
1 = portlandite; 2 = C-S-H et/ou duminate de Ca 1 = matrice ; 2 = granulat
hydratés

PHSS CLK 24h 25 k¥ Mag = 250 X

Photo IV - 37: MEB Aspect général du mortier.
Echantillon CEM Ill/C - 24h
1 = matrice ; 2 = granulat
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IV.8.1.1.6 - Synthése

Les observations des différents mortiers a toutes les échéances ont permis de « visualiser » les

variations volumiques a travers I’évolution de la microstructure de chaque matériau.

Ces observations ont été effectuées sur des mortiers a base de ciment de classes différentes
dont I’origine et la nature du clinker est diverse. De ce fait, la comparaison de la

microstructure des différents mortiers est relative dans cette étude.

Les observations obtenues par les différentes techniques DRX, MEB et mesure des variations
volumiques sont en accord. Les degrés d’organisation et de compaction des différents
constituants de la matrice des trois mortiers apparaissent en harmonie avec I’allure des

courbes des variations volumiques et de leur amplitude.

On constate qu’il n’existe, dans les conditions de notre expérience, aucune relation évidente
entre les mesures de I’élévation de température et I’amplitude du retrait correspondant. Par
contre, le début d’élévation de température coincide avec celui du gonflement. Il est a signaler
que la disparition de I’anhydrite coincide avec une certaine stabilité de I’évolution des
variations volumiques. L apparition de la Portlandite dans chacun des mortiers correspond

parfaitement au Iéger gonflement observé sur la courbe de retrait.

Néanmoins, dans les mortiers qui présentent un maximum des variations volumiques a courtes
échéances, des agglomeérations plus ou moins compactées de micrograins assemblant des

grains de taille plus élevée ont été mises en évidence.

Afin d’établir une comparaison, toute chose égale par ailleurs, une étude complémentaire a été
envisagee sur des mortiers a base de CEM |, CEM 11/B et CEM V/A ayant un méme clinker et

possédant une méme classe de résistance.

Par ailleurs, dans une autre série d’expérimentations, nous nous sommes intéresses au role de
la finesse du ciment qui pourrait influencer les variations volumiques et confirmer le

phénomeéne d’agglomération.

-112 -



1V.6.1.2 — Deuxieme partie - étude comparative

Chapitre 4 : Etude de 'origine des variations volumiques

Trois mortiers a base de différents types de ciments (CEM I, CEM 11/B et CEM V/A) ont été

utilisés. Ces ciments sont constitués du méme clinker et présentent la méme classe de

résistance tableau IV - 3. L’objectif de cette comparaison est d’étudier I’influence de la

composition chimique et de la granulométrie sur les variations volumiques. Selon toute

vraisemblance, | amplitude et la cinétique des variations volumiques dépendent des

caractéristiques physico-chimiques de la matiere (teneur en aluminate tricalcique, en alcalins,

en sulfate, en chaux etc. ....) et de la nature chimique de I’adjuvant utilisé.

Dans ce paragraphe nous presentons les analyses microstructurales, chimiques,

minéralogiques et physiques. Pour établir les éventuelles corrélations qui existent entre ces

différents parametres et interpréter les résultats afin de mieux comprendre les phénoménes

associes aux variations volumiques aux jeunes ages.

- Type du ciment
Composition CEMI325R | CEMIIB325R |CEM V/A 325R

SiO» 21.08 23.00 28.68
Al,O3 5.12 6.44 10.15

Fe,03 2.58 2.19 3.27
CaO 61.24 54.33 44.06

MgO 476 5.63 5.43

SOz 2.73 2.8 2.90

Na,O 0.25 0.29 0.32

K20 1.12 1.24 1.9

TiO, 0.27 0.28 0.41

P,Os5 0.10 0.08 0.08

MnO 0.08 0.17 0.19

SrO 0.08 0.07 0.06

s” <0.01 0.26 0.30

Cr 0.02 0.08 0.04

Cr,03 0.01 0.01 0.02

PAF 0.48 3.04 2.17

CaOiibre 0.95 1.74 1.24
NazO¢q 0.99 1.11 1.57

Masse volumique g/cm3 3.17 3.03 2.9
Finesse Blaine cm2/g 2770 3560 4100

Point de saturation en % 1 1.15 1

Tableau 1V - 3 : Composition chimique, masse volumique, finesse Blaine et point de
saturation des trois types de ciments
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Letableau IV - 4 présente la teneur en constituants déclarée ainsi que la composition

potentielle de Bogue du clinker constituant les ciments.

Les trois ciments possédent une composition chimique habituelle dans leur catégorie.

L’observation de ces analyses montre que les teneurs en alcalins (Na,O K;0) sont

relativement élevées dans le CEM V/A, intermédiaires dans le CEM 11/B et relativement

faibles dans le CEM 1. Par ailleurs, la teneur en sulfate est globalement équivalente dans les

trois ciments.

Le tableau suivant montre que le régulateur de prise est identique dans les trois types de

ciment aussi bien sur le plan quantitatif (5 %) que sur le plan minéralogique (anhydrite).

Parallélement, la composition potentielle selon le calcul de Bogue confirme que le clinker est

identique dans les trois ciments. La composition potentielle de Bogue du clinker de chaque

ciment a été donnée par le producteur.

Composition déclarée CEMI325R |CEMII/B325R | CEM V/A325R

Clinker 96 71 52
Laitier de haut-fourneau - 16 23
Cendres volantes siliceuses - 6 24
Calcaire - 6 -
Constituants secondaires 4 1 1
Anhydrite 5 5 5
CsS 58 58 58
C,S 24 24 24

CsA 8 8 8

CLAF 9 9 9

Tableau 1V - 4 : Teneur en constituants (déclarée) et composition potentielle (selon le calcul
de Bogue) du clinker des trois ciments

1V.6.1.2.1 — Granulométrie de différents types de ciment

Les courbes de granulométrie laser (figure IV - 8) montrent que le fuseau granulaire est

différent d’un ciment a I’autre. Les trois ciments possedent un Dy globalement similaire.
Cependant, le Dgo égal a 43.98, 41.51 et 36.05 respectivement pour les ciments CEM |, CEM
11/B et CEM V/A est assez différent. Par ailleurs, le diamétre médian égal a 13.67, 11.60 et
10.58 respectivement pour les ciments CEM |, CEM 11/B et CEM V/A suit la méme tendance

que le Dgp.
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100 W

90 -

80

—4—CEM V/A 325 R

—&— CEMII/B 32.5R
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|
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Diaméter (nm/m)

Figure IV - 8 : granulométrie laser des différents ciments.

La finesse Blaine des trois ciments, indiquée dans le tableau 1V - 3, est nettement différente
d’un ciment a I’autre. 1l est a signaler que la finesse Blaine du ciment CEM V/A est

quasiment 50% plus élevée que celle du ciment CEM 1.
1V.6.1.2.2 — Chaleur d’hydratation

La chaleur d’hydratation a été mesuree avec un systeme semi-adiabatique selon la norme
francaise NF P 15 — 438 (102).

80

=2
=l

——CEM1325R
—8— CEM II/B 325 R
f f% —4—CEM V/A 325R

—

(=)
=l

12}
=l

w
=

Température (°C)
-
=

]
=l

10

0:00:00 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00
Temps en (h)

Figure IV - 9 : Elévation de température des trois mortiers a base de différents ciments
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L’observation des courbes (figure IV - 9) indique que I’élévation de température des mortiers
a base de CEM | et de CEM 11/B est quasiment identique (environ 66 °C) et supeérieure a celle
du mortier a base de CEM V/A (environ 58 °C). Par ailleurs, le début d’élévation de
température (dégagement de chaleur) pour les deux premiers mortiers a lieu aux alentours de
4 heures 30 minutes alors que celui du mortier a base de CEM V/A se situe aux environ de 7

heures.

Temps en (h)
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—o— Elevation de température
20
. ~1000 - S
g 0O
E <
e // £
£ -1500 40 2
= =
E:] i
= S
= £
= 50 ©
-2 -2000 | &=
=
E 60
S 4
-2500
=70
-3000 80
Temps en ( h)
0 T T T T T
0:00: 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:p0
-0
500 —#— CEM IUB 32.5R - 310g - 60s - Mortar E/C 0.35 - 1.15% FF86 —
—e—Elevation de Température
P ]
£ 1000 _
£
£ |8}
S <
£ <
5 -1500 o El
3 =
£ 5
- =
H £
.c )
£ -2000 | =
5
>
-2500 |
-3000 80

- 116 -



Chapitre 4 : Etude de 'origine des variations volumiques

Temps en (h)

0 T T T T
0:00:(& 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00

= CEM V/A 32.5R avec FF86 - 302g - 60s - Mortar E/C 0.35 10
-500 1 —e— FElevation of temperature

20

-1000 -

-1500 -

Variation Linéares (um/m)

Température (°C)

-2000 -

-2500

-3000 80

Figure IV - 10 : Relation entre [’élévation de température et les variations volumiques mesuré

LafigurelV - 10 présente sur un méme graphique, la courbe des variations volumiques et la
courbe d’élévation de température (présentée en négative pour la corrélation) de chacun des
mortiers. Les graphiques montrent que le début de d’élévation de température coincide
parfaitement avec le début de gonflement identifié lors des mesures des variations volumiques
pour les trois types de mortier. Il est a signaler qu’aucune relation directe n’a été remarquée
entre la valeur d’élévation de température et celle des variations volumiques : les mortiers a
base de ciment CEM | et CEM I11/B présentent une élévation de température trés proches alors
que leur variations volumiques est nettement différent I’un de I’autre. Par ailleurs, le mortier a
base de CEM I présente un maximum d’élévation de température et un minimum des

variations volumiques contrairement au mortier a base de CEM V/A.
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1V.6.1.2.3 — Mesure des variations volumiques

Les résultats obtenus montrent que I’ampleur globale des variations volumiques au jeune age

illustré par la figure 1V - 11 fait I’objet des remarques suivantes :

Temps en (h)

0:00: 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00

—@— CEM II/B 32.5R - 310g - 60s - Mortier E/C 0.35 - 1.15% FF86

-500
—¢— CEM I 32.5R - 208g - 60s - Mortier E/C 0.35 - 1% FF86

—#— CEM V/A 32.5R - 305g - 60s - Mortier E/C 0.35 - 1% FF86

-1000 -

o

e

-1500

-2000

2500 ¥_ﬁ

-3000

Variation linéaire (um/m)

Figure IV - 11 : Variations volumiques des trois mortiers a base de différents ciments

A 3 heures, les retraits endogénes des mortiers a base de CEM 1I/B et de CEM V/A sont trés
proches et plus élevés que celui du mortier a base de CEM . La courbe de retrait de ce dernier
présente un fléchissement plus ou moins marqué a partir de la deuxieme heure qui tend a

minimiser I’ampleur.

A 6 heures, le retrait est plus faible pour le mortier a base de CEM 1, intermédiaire pour le
mortier & base de CEM 11/B et relativement élevé pour le mortier a base de CEM V/A. Il est a
signaler qu’entre 3 heures et 6 heures, les vitesses moyennes linéaires de retrait, de I’ordre de
63 um/m/h pour le CEM 1, 72 um/m/h pour le CEM 11/B et 120 pm/m/h pour le CEM V/A
sont nettement différentes. Par ailleurs, la courbe de retrait des mortiers a base de CEM 1 et
CEM 11/B présente un léger gonflement aux alentours de 4 heures pour le premier et aux

alentours de 4 heures trente minutes pour le second.

A 9 heures, I’ordre des ampleurs des variations volumiques est assez respecté par rapport a
celui de 6 heures. Entre 6 heures et 9 heures, les vitesses moyennes linéaires de retrait, de
I’ordre de 81 pm/m/h pour le CEM I, 85 pm/m/h pour le CEM 11/B et 108 pm/m/h pour le

CEM V/A, sont globalement équivalentes a celles estimées entre 3 et 6 heures. Parallelement,
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la courbe de retrait du mortier & base de CEM V/A présente un léger gonflement aux alentours

de 7 heures.

La faible différence de vitesse moyenne linéaire de retrait entre 3 et 6 heures et 6 et 9 heures,
constatée dans les différents mortiers est en relation avec la présence d’un léger gonflement

mentionné précédemment.

Ces gonflements tendent a confirmer les résultats déja obtenus par MITANI et coll. (100 et
101) mentionnant leur relation avec la précipitation de la portlandite, principalement en

surface des granulats, et le remplissage du vide interstitiel.

A 12 heures, I’ordre des ampleurs des variations volumiques est bien respecté par rapport
celui de 9 heures. Entre 9 heures et 12 heures, les vitesses moyennes linéaires de retrait sont
de I’ordre de 15 um/m/h pour le CEM I, 30 um/m/h pour le CEM I1I/B et 127 pum/m/h pour le
CEM V/A.

A 24 heures, les ampleurs des variations volumiques sont trés faiblement plus élevées que
celles de I’échéance de 12 heures dans les trois mortiers. Ceci traduirait un début de

stabilisation des variations volumiques.
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1V.6.1.2.4 — Analyses minéralogiques qualitatives par diffraction des rayons X

Les analyses minéralogiques par diffraction des rayons X ont été effectuées sur la matrice
apres séparation sélective du sable par tamisage successif. Les figures ci-apres illustrent les

résultats obtenus.
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Figure IV - 12 : Diffractogrammes des mortiers a base de différents ciments a différentes
échéances

1=C3S+C,S;2=Cs3A;3=C4AF; 4 =anhydre ; 5= Portlandite ; 6 = Aft ; 7 = quartz

Les résultats obtenus (figure IV - 12) montrent que la portlandite est détectée a 3 heures pour
les mortiers a base de CEM | et CEM 11/B, a 6 heures pour le mortier a base de CEM V/A.
Pour les trois types de mortier, I’apparition de la Portlandite coincide avec le premier
gonflement mis en évidence lors de la mesure des variations volumiques et confirme les
résultats obtenus par VERNET (103) et ACKER (104).

Les résultats montrent également que 12 heures apres le gachage, I’anhydrite est
complétement consommeée dans le mortier a base de CEM 1 et encore présent dans les
mortiers & base de CEM 11/B et CEM V/A.

D’apres les mesures et les analyses réalisées dans cette étude. La fin de la consommation de
I’anhydrite coincide avec le début de stabilité des variations volumiques dans chacun des

mortiers.
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1V.6.1.2.5 — Analyses thermogravimétrique et thermique différentielle (ATG — ATD)

Les analyses thermogravimétriques ont été effectuées sur des échantillons moyens. Les
résultats obtenus, exprimés en pourcentages massiques par rapport a la masse du mortier,

montrent une tendance globale qui confirme les résultats obtenus par DRX.

Echeance Type de ciment CEM | CEMII/B | CEM V/A
Portlandite (%) 0.0 0.0 0.0
3h Eau liée totale (%) 05 0.7 0.7
Retrait (um/m) 425 1278 1280
Portlandite (%) 0.4 0.4 0.0
6h Eau liée totale (%) 0.7 0.8 0.7
Retrait (um/m) 642 1495 1740
Portlandite (%) 0.8 1.2 0.4
9h Eau liée totale (%) 13 12 0.9
Retrait (um/m) 886 1750 2065
Portlandite (%) 1.6 1.2 0.8
12h Eau liée totale (%) 1.9 16 1.1
Retrait (um/m) 931 1840 2445

Tableau 1V - 5 : Présentation de la teneur en eau liée et des variations volumiques des trois
mortiers a différentes échéances

La Portlandite n’a pas été mise en évidence a I’echéance de 3 heures pour les trois mortiers.
Ceci est trés vraisemblablement lié au fait que les analyses ont été réalisées sur des
échantillons moyens (tout le mortier) d’une part et a la limite de sensibilité de la technique
d’autre part. Par ailleurs, la Portlandite n’a pas été détectée a I’échéance de 6 heures dans le

mortier a base de CEM V/A, contrairement aux deux autres mortiers.

L’eau liée aux hydrates augmente en fonction du temps pour les trois mortiers. Elle est plus
élevée dans le mortier & base de CEM I, intermédiaire dans le mortier a base de CEM 11/B et
plus faible dans le mortier a base de CEM V/A (tableau IV - 5).

Les résultats montrent également que les trois mortiers renferment la méme quantité d’eau
liée aux hydrates a 6 heures (de I’ordre de 0.7 %) alors que leur variations volumiques sont
trés différent. Ceci traduit que la majeure partie des variations volumiques s’effectue
indépendamment de la quantité des hydrates formés, quelque que soit la nature du ciment. Ce
résultat laisse penser que la quantité d’alcalins (voir tableau compositions chimiques table IV
- 3) présents dans les ciments pourrait jouer un rdle non négligeable dans les variations

volumiques.
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1V.6.1.1.6 — Observation au microscope électronique a balayage (MEB)

Les observations au microscope électronique a balayage couplé a la micro-analyse
élémentaire par spectrométrie X a dispersion d’énergie ont été effectués sur les échantillons
qui correspondent aux échéances 3, 6, 9, 12 et 24 heures. Ces examens montrent les points

essentiels suivants :

Echéance trois heures :

Les assemblages des différents constituants de la matrice présentent une organisation et une
compaction relative des grains. Cette densification apparait relativement plus marquée dans
les mortiers a base de CEM 11/B et CEM V/A que dans le mortier base de CEM 1 (photo IV -
38 a 43). Ces différences de densification de I’ensemble des constituants de la matrice entre
les premiers mortiers et celui a base de CEM | sont en accord avec les résultats obtenus par la
mesure des variations volumiques (figure IV - 11). Par ailleurs, la matrice du mortier a base
de CEM V/A montre souvent des agglomérations de grains fins autour de grains de taille
élevée. Ces agglomérations sont souvent plus ou moins alignées, notamment a proximité et en
surface des granulats (photo 1V - 42 et 43). Les matrices des mortiers a base de CEM | et
CEM 11/B montrent la présence de quelques de silicates de calcium hydratés (C-S-H) enrobant

les grains de clinker ou tapissant la surface des granulats (photo IV - 39 et 41).

Des cristaux en plaquettes hexagonales de sulfate de potassium sont mis en évidence dans les

trois mortiers, notamment dans la matrice et dans les bulles d’air (photo IV - 39 et 41).

Quelques rares cristaux de portlandite sont identifiés dans le mortier a base de CEM |,

notamment sur les parois internes des bulles d’air (photo 1V - 44 et figure IV - 13).
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~j00

Photo IV - 38: MEB Aspect générale de la matr/ce. Photo IV - 39: MEB Sulfates dans la matlce Echantlllon
Echantillon CEM | - 3h CEMI-3h
1=matrice; 2=granulat ; 3 =bulle d’air 1et2 =sulfate de K ; 3=C-S-H ; 4 = granulat

Photo IV - 41: MEB Détail de la matrice. Ec.

Photo IV - 40: MEB Aspect général du matériau. flon
Echantillon CEMII/B - 3h CEM II/B -3h
1=granulat (sble) ; 2 =matrice 1 =sulfate de K ; 2 = grain de clinker enrobé

d’hydrates (C-S-H)

"~ LERM P056-13-CLC-3h 15 kV May = 1200 ¥

Photo IV - 42: MEB Aspect général du matériau. Photo IV - 43: MEB Agglomérat de grains fins.
Echantillon CEM V/A - 3h Echantillon CEM V/A - 3h
1 =granulat (sable) ; 2 = matrice 1 = agglomérat de grains fins ; 2 = grain de taille
relativement élevée
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LERM Section Microstructure
300 Analyse élémentaire de la portlandite
Ca Echantillon P56-CPA 32.5R 3h

Photo IV - 44: MEB Portlandite dans une bulle d'air:
Echantillon CEM | - 3h
1 =Portlandite ; 2 = Sulfate

Figure IV - 13 : Analyse élémentaire par
spectrométrie X a dispersion d'énergie de la
portlandite de la figure précédente

Echéance six heures

L’organisation et la compacité relative des différents constituants apparaissent relativement
plus affirmées qu’a trois heures, en particulier dans le mortier a base de CEM V/A. Alors que
les hydrates constitutifs de la matrice ne montrent pas une évolution significative par rapport a
I’échéance de trois heures pour ces deux mortiers, hormis la Portlandite qui y est nettement
identifiée (photo IV - 45 a 47 et figure 1V - 14). Quant au mortier a base de CEM |, les
hydrates, y compris la Portlandite, apparaissent relativement plus fréquents que dans les deux
autres mortiers. L’augmentation de la compacité des différents constituants de la matrice des
mortiers a base de CEM 11/B et CEM V/A d’une part et le développement de la Portlandite, en
particulier dans le mortier a base de CEM | d’autre part coincide assez bien avec I’ampleur
des variations volumiques mesuré sur chacun des mortiers (photo IV - 48). Les cristaux de
sulfates de potassium sont toujours visibles dans les trois mortiers (photo IV - 48 et figure 1V
- 15),
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LERM P056-14-6h 15 kv Mag = 3000 X

Photo IV - 45 MEB Portlandite dans la matnce Photo IV - 46: MEB Détail (Portlandite) de la matrice.
Echantillon CEM [ - 6h Echantillon CEM 1I/B - 6h
1 = portlandite; 2=C-S-H 1=C-SH 2=portlandite; 3= grain delaitier

LERM Section Microstructure
Analyse élémentaire de la portlandite
Echantillon P058-CLC-6h
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Photo V- 47 EM:ET EB D” %ﬁIICE(pOP rt,l (?/Tltgde fa metrice. Figure IV - 14 : Analyse élémentaire par
1 = Porlandite: 2= C-S-H spectrométrie X a dispersion d'énergie de la

portlandite de la figure précédente

500 i LERM Section Microstructure

Analyse élémentaire de la sulfat de K

Echantillon P56-CPA 32.5R 6h
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1004

W Fe . keV
* : b
Photo Ivmiglé\gEEC‘ngZ;;g%%%afng dans Ia Figure IV - 15 : Analyse élémentaire par
1=C.SH:2=slfaedeK: spectrométrie X a dispersion d'énergie du sulfate

de potassium de la figure précédente
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Echéance neuf heures :

Dans le mortier a base de CEM I, I’organisation et la compacité relative des différents
constituants ne présentent pas une évolution trés significative par rapport a I’échéance
précedente (photo IV - 49). Par contre, les différents constituants de la matrice des mortiers a
base de CEM I1/B et CEM V/A présentent une compacité plus prononcée que dans les deux
premieres échéances, notamment dans le mortier a base de CEM V/A (photo IV - 50 et 51).
Cette configuration (compacité des éléments constitutifs de la matrice) refléte
raisonnablement I’allure des variations volumiques a cette échéance. Parallélement, la matrice
du mortier a base de CEM V/A, en particulier, présente une microstructure relativement

« compacte » mais les agglomérats des grains fins ne sont pas totalement jointifs. Ce facies
laisse penser a un “’déficit’” d’hydrates a cette échéance. Ceci semble en accord avec les
résultats obtenus par thermogravimétrie (photo IV - 52).

Les cristaux de sulfates de potassium sont toujours visibles dans les trois mortiers mais en
quantités nettement plus faibles dans le mortier a base de CEM 1.

Photo IV - 49:

10 LERM

MEB Portlandite dans la matrice.

20 LERM PD56-14-9h 15 kV  Mag = 1200 X ]

Photo IV - 50: MEB Détail de la matrice. Echantillon

Echantillon CEM [ - 9h CEM 1I/B - 9h
1 =portlandite, 2=C-SH 1=C-SH; 2=portlandite; 3= sulfatede Ca;
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Photo IV - 51: MEB Détail de la matrice. Echantillon CEMV/A - Sh
1 =grains fins agglomérés par les hydrates ; 2 = Portlandite ;3 =
grain de cendre volante ; 4 = grain de laitier de haut fourneau

Photo IV - 52: MEB Détail de la matrice. Echantillon CEM V/A -9h
1=C-S-H; 2 =portlandite ; 3 =grain de cendre volante ;
4 = grain de laitier de haut fourneau

La matrice présente un aspect plus ou mois
compact mais les agglomeérats grains fins
C-S-H ne sont pas totalement jointifs
probablement du fait d’un relatif “ déficit ”
d’hydrates a cette échéance. Cet aspect
semble avoir une certaine relation avec les
variations volumiques mesuré

Echéance douze heures :

La microstructure des mortiers a base de CEM | et CEM 11/B présente une certaine
densification de la matrice par rapport a celle de I’échéance de 9 heures. Ceci est
vraisemblablement en relation avec le développement plus ou moins prononcé des hydrates
(photo 1V - 53 et 54). Par ailleurs, I’ettringite est détectée en tres faible quantité dans le
mortier a base de CEM I. La microstructure du mortier a base de CEM V/A ne présente pas de
différence significative par rapport a I’échéance précédente (photo 1V - 55 et 56). D’une
maniere générale, le mortier a base de CEM V/A posséde une microporosité relativement plus
élevée que celle des deux autres mortiers. Compte tenu de la microstructure des trois mortiers
et de I’allure des courbes des variations volumiques, il semble qu’il y ait une relation entre la
microstructure et I’ampleur des variations volumiques au moins a cette étape : les mortiers a
base de CEM | et CEM II/B, relativement plus compacts grace a la présence de plus

d’hydrates qui conférent une meilleure cohésion et une certaine stabilité des matériaux qui ne
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montrent pas un retrait significatif. Alors que le mortier a base de CEM V/A, présente une
microstructure relativement microporeuse a cause d’un certain déficit d’hydrates, qui se
traduit par un aspect déformable. Ce derniere présente aussi un retrait nettement plus élevé
que les deux autres mortiers. Les analyses thermogravimétriques (voire tableau 1V - 5)
tendent & confirmer le déficit d”hydrates observé dans le mortier & base de CEM V/A.

Il est a signaler que les sulfates alcalins sont encore visibles a cette échéance mais en
nettement plus faibles quantités que dans les échéances précédentes. Ces sulfates sont

observés essentiellement dans les bulles d’air entrainé.

LERM P056.14.12h 15 KV ___Mag =100 X

—— 200
Photo IV - 54: MEB Détail de la matrice. Echantillon

Photo IV - 53: MEB Détail de la matrice. Echantillon

CEMI-12h CEM II/B -12h
1=C-SH;2=ettringite; 3=granulat ; 4=grainde 1=C-SH; 2=Portlandite ; 3 = grain de clinker
Hadley

N

\ -+ -
¥ 3 b i
LERM P 12k 15 k

Photo IV - 55: MEB Détail de la matrice. Echantillon Photo IV - 56: MEB Détail de la photo précédente.
CEM V/A -12h Echantillon CEM V/A -12h
1=C-SH; 2 =Portlandite; 3 = cendre volante 1=C-SH; 2 =Portlandite
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Echéance vingt quatre heures :

A cette échéance, les trois mortiers présentent une microstructure nettement plus compacte et
une cohésion clairement plus élevée que celles de I’échéance précédente. Ces caractéristiques
microstructurales sont proches de celles d’un mortier « mur ». Les matrices des trois mortiers
sont constituées essentiellement de C-S-H plus ou moins denses accompagnés de Portlandite,
nettement plus visible dans le mortier a base de CEM 1. Ce dernier renferme également des

cristaux d’ettringite aciculaire plus fréquents que dans les autres mortiers (photo IV - 57 a 60).

— LERM CPA%SR 24h 15 kV Mag = 5000 X — LERM CPA 32 5R 24h 15 kV B Mag = 2000 X
Photo IV - 57: MEB Détail de la matrice. Echantillon Photo IV - 58 MEB Portlandite dans la matrice.
CEM | - 24h Echantillon CEM | -24h
1 =dttringite; 2=C-S'H 1 =portlandite, 2= C-S-H

Ts

LERM P056-14-24h 15 kW Mag = 2000 X

Photo IV - 59: MEB Aspect de la matrice. Echantillon Photo 1V - 60: MEB Détail de la matr/ce Echantlllon
CEMII/B - 24h CEM V/A - 24h
1=C-SH; 2=portlandite; 3 = ettringite 1 =portlandite; 2=C-SH ; 3 et 4 = ettringite
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1V.6.1.1.7 - Synthése

L’etat d’évolution de la microstructure des trois mortiers est globalement assez avancé. Les
matériaux sont caractérisés par une certaine ’rigidité’” qui se traduit clairement par la stabilité

des variations volumiques a partir de neuf heures (voire figure 1V - 11).

L’ensemble de ces observations microscopiques est pleinement en accord avec les résultats
obtenus par DRX et par ATD-ATG ainsi que par la mesure des variations volumiques. Les
degrés d’organisation et de compacité des différents constituants de la matrice des cing
mortiers apparaissent en harmonie avec I’allure des courbes des variations volumiques et de

leurs amplitudes.

Il est & signaler que la disparition de I’anhydrite coincide avec une certaine stabilité de
I’évolution des variations volumiques. L’apparition de la portlandite dans chacun des mortiers

correspond parfaitement au léger gonflement observé sur la courbe de retrait.

D’apreés les observations microscopiques, I’ampleur des variations volumiques semble en
relation avec | 83ssemblage des différents constituants de la matrice, sa microporosité et sa
cohésion. Ces parametres reflétent un certain comportement déformable du matériau : jusqu’a

environ 12 heures apres le gachage.

Par ailleurs, dans les conditions de nos expériences, aucune relation évidente entre les
mesures de I’élévation de température et I’ampleur de la courbe de retrait correspondante
n’est constatée, hormis la coincidence du début d’élévation de température et de celui du

gonflement.
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Dans cette partie, trois mortiers a base d’un méme type de ciment (CEM 1) ont été comparés.

Ces ciments sont constitués du méme clinker et présentent des classes de résistances

mécaniques différentes (CEM 1325 R, CEM |1 425 R et CEM | 52.5 R).

L’objectif de cette comparaison est d’étudier I’influence de la finesse Blaine et de la

granulomeétrie sur les variations volumiques. Pour cette comparaison, un méme adjuvant a eté

utilisé dans les trois mortiers, I’adjuvant a été dose a saturation.

Les trois mortiers ont été étudiés sur les plans microstructural, chimique, minéralogique et

physique afin de mieux comprendre les phénomeénes associés aux variations volumiques aux

jeunes ages et d’établir d’éventuelles corrélations entre ces différents parametres. La

composition chimique déclaréee ainsi que la composition potentielle de Bogue du clinker

donnée par les fournisseurs de chacun des ciments utilisés sont données dans les tableau IV —

6etlV-7.
. Type de ciment
Composition CPA 325R CPA 425R CPA 525R

SiO, 21.08 20.47 19.54

Al,O3 5.12 4.99 4.49

Fe,03 2.58 2.67 2.6
CaO 61.24 61.30 62.64

MgO 4.76 4.67 4.57

SO3 2.73 3.18 3.60

Na,O 0.25 0.25 0.26

K>,0O 1.12 1.16 1.09

TiO, 0.27 0.24 0.22

P,0Os5 0.10 0.09 0.09

MnO 0.08 0.08 0.08

SrO 0.08 0.08 0.08
s <0.01 <0.01 <0.01

Cr 0.02 0.02 0.02

Cr,03 0.01 0.01 0.01

Perte au feu 0.48 0.77 0.61
CaoO libre 0.95 1.85 2.25
NayOgq 0.99 1.01 0.98

Masse volumique 3.17 g/cm3 3.17 g/cm3 3.15 g/cm3
Finesse Blaine 2770 cm’/g 3950 cmz/g 4620 cmz/g

Point de saturation 1% 1.15% 1.3%

Tableau IV - 6 : Composition chimique, masse volumique, finesse Blaine et point de
saturation des trois ciments
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Les trois ciments possédent une composition chimique habituelle dans leur catégorie.

L’observation de ces analyses montre que :

les teneurs en alcalins (Na,O, K,O) sont quasiment identiques,

la teneur en sulfate (régulateur de prise) est variable d’un ciment a I’autre.

Composition déclarée CEMI325R CEMI425R CEMIS25R

Clinker 96 96 100
Constituants secondaires 4 4 -
Anhydrite 5 5 6

CsS 58 59 59

C,S 24 23 23
CsA 8 8 8
C4AF 9 9 9

Tableau IV - 7 : Teneur en constituants (déclarée) et composition potentielle (selon le calcul
de Bogue) du clinker des trois ciments

Le tableau ci-dessus (tableau IV - 7) montre que le régulateur de prise est de méme nature

minéralogique (anhydrite) dans les trois catégories de ciment. Parallélement, la composition

potentielle, selon le calcul de Bogue, confirme que le clinker est identique dans les trois

ciments. Seule la finesse Blaine est différente d’un ciment a I’autre (tableau IV - 6).

1V.6.2.1 — Granulométrie des trois ciments étudiés

Les figures IV - 16 et 17 montrent les distributions de tailles des particules de ciment

obtenues par granulométrie Laser. La figure IV - 18 représente la gamme 1 de I’analyse

(diamétre compris entre 0 et 60um), la figure 1V - 19 représente la gamme 2 de I’analyse

(diameétre compris entre 0 et 200um).
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Figure IV - 16 : Distributions granulométriques des trois ciments (gamme 1)
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Figure IV - 17 : Distributions granulométriques des trois ciments (gamme 2)

Diametre (um) Gamme 1 | CEM 1325 | CEM 1425 | CEM 1525
Dio 1.47 1.00 0.83
D Médian 13.67 8.19 6.08
Dgo 43.98 33.23 27.05
Diamétre (um) Gamme 2 | CEM 1325 | CEM 1425 | CEM 1525
Dio 2.14 1.18 1.1
D Médian 20.17 11.13 7.87
Do 62.46 38.71 31.68

Tableau 1V - 8 : Présentation des diamétres (D;y, D médian et Dyy) des trois ciments
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Letableau IV - 8 indique clairement la différence de finesse entre les trois types de ciment. La
différence des D10, Dmegian €t Doo entre les deux gammes, est due au fait que dans lagamme 1,
seule lafraction inférieure a 60 um est analysée alors que dans la gamme 2, I’ensemble de
I’échantillon est analysé. Cette derniére gamme est plus représentative de chacun des ciments,
par ailleurs, la premiére gamme met en évidence la présence de plusieurs populations de
grains et présente un détail des classes granulometriques illustré par les figures IV - 18 et 19.
Les deux gammes sont complémentaires. Le tableau IV - 6 présente une comparaison des

résultats obtenus par granulométrie laser et les finesses Blaine correspondantes.
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Figure IV - 18 : Distribution granulométrique de CEM I 42.5R (gamme 1)
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Figure IV - 19 : Distribution granulométrique de CEM I 42.5R (gamme 2)

1V.6.2.2 — Mesure des variations volumiques

Les résultats des mesures globales des variations volumiques aux jeunes ages présentés dans

la figure 1V - 20 font ressortir les remarques suivantes :

Temps en (h)

0 T T T T T
0:00: 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00
—#— CPA 42.5R - 324g - 605 - Mortier E/C 0.35 - 1.15%FF86
-500 - —

—4— CPA 52.5R - 313g - 60s - Mortier E/C 0.35 - 1.3%FF86

—»— CEM I 32.5R - 208g - 60s - Mortier E/C 0.35 - 1% FF86

-1000 -

-1500 -

deformation linéaire (nm/m)

-2000

-2500

Figure IV - 20 : Variations volumiques des trois mortiers a base de CEM I 32.5R,
CEMT42 5R et CEMT52 5R
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Des la premiére heure, les variations volumiques est nettement différent dans les trois
mortiers. Le mortier a base CEM 1 32.5 R présente le retrait le plus faible, celui a base CEM |
42.5 R un retrait intermédiaire et celui a base de CEM 1 52.5 R présente le retrait le plus

élevé.

A partir de la deuxieme heure, les variations volumiques du mortier a base de CEM 1 32.5 R
présente un fléchissement plus ou moins marqué qui tend a minimiser son amplitude. Par
contre, les variations volumiques des autres mortiers présente la méme cinétique que celle de

la premiére heure.

A 3 heures, les variation volumiques du mortier a base de CEMI 52.5 R sont le double de
celui du mortier a base de CEM 1 32.5 R, le retrait du mortier a base de CEM 1425 R

présente une valeur intermédiaire.

Entre 3 heures et 6 heures, les vitesses moyennes linéaires de retrait, de I’ordre de 63 um/m/h
pour le CEM 1 32.5 R, 104 pm/m/h pour le CEM 1 42.5 R et 143 pm/m/h pour le CEM |
52.5R sont nettement différentes. Par ailleurs, les trois courbes de retrait présentent un déebut
de léger gonflement aux alentours de 4 heures trente minutes. Ce gonflement plus marqué
pour le mortier a base de CEM | 32.5 R, est moins marqué pour le mortier a base de CEM |
42.5 R et trés faible pour le mortier a base de CEM | 52.5 R.

A 6 heures, le retrait est nettement plus faible pour le mortier a base de CEM | 32.5 R,
intermédiaire pour le mortier a base de CEM 142.5 R et plus élevé pour le mortier a base de
CEMI1525R.

Dans les trois cas, ce gonflement coincide avec le début de prise. Ces gonflements tendent a
confirmer les résultats déja obtenus et discutés avant (premiére partie de ce chapitre, 1V.6.1.1
et 1V.6.1.2), mentionnant leur relation avec la précipitation de la portlandite, principalement

en surface des granulats d’une part, et le remplissage du vide interstitiel d’autre part.

Entre 6 heures et 9 heures, les vitesses moyennes linéaires du retrait, de I’ordre de 81 um/m/h
pour le CEM 1 32,5 R, 22 um/m/h pour le CEM 1 42.5 R et 95 um/m/h pour le CEM | 52.5 R,
sont globalement différentes de celles estimées entre 3 et 6 heures. Dans les trois cas, I’ordre

des ampleurs des variations volumiques est bien respecté par rapport a celui de 6 heures. Il est

a signaler que le retrait du mortier a base du ciment CEM 1 42.5 R commence a se stabiliser.
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Entre 9 heures et 12 heures, les vitesses moyennes linéaires du retrait sont de I’ordre de 15
um/m/h pour le CEM | 32.5 R, 11 um/m/h pour le CEM 1 42.5 R et 19 um/m/h pour le CEM |
52.5 R. Pour ces trois mortiers, I’ordre des ampleurs des variations volumiques est assez
respecté par rapport a celui de 9 heures. Parallélement, leur vitesse moyenne linéaire est
globalement similaire (variant de 11 et 19 um/m). Ceci est vraisemblablement en relation

avec le début de stabilité des mortiers.

A 24 heures, les ampleurs des variations volumiques ont trés peu évolué par rapport a celles

de I’échéance de 12 heures dans les trois mortiers. Ces derniers sont en phase de stabilisation.

1V.6.2.3 — Analyses minéralogiques qualitatives par diffraction des rayons X

Les résultats sont illustrés par les diffractogrammes donnés dans la figure 1V - 21. Pour

chaque mortier, les analyses ont été réalisées a 3, 6, 9, 12 et 24 heures.
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Diffractogrammes de mortier a base de CEM | 32.5R a 3, 6, 9 12 et 24 heures
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Figure IV - 21 . Diffractogrammes des mortiers a base de différents ciments a
différentes échéances

1=C3S +C,S;2=CsA;3=C4AF; 4 =anhydre ; 5 = Portlandite ; 6 = Aft ; 7 = quartz.
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Les résultats obtenus montrent que la portlandite est détectée a 3 heures pour les trois
mortiers. L’apparition de la portlandite coincide avec le début du premier gonflement mis en
évidence lors de la mesure des variations volumiques. Dans les trois échantillons, I’ettringite

n’est détectée qu’a partir de 12 heures.

Les résultats montrent également que 12 heures apres le gachage, I’anhydrite (régulateur de
prise) est complétement consommée dans les trois mortiers. La fin de la consommation de

I’anhydrite semble coincider avec le début de stabilité des variations volumiques, d’apres les

mesures et les analyses réalisées dans cette étude.

1V.6.2.4 — Analyses thermogravimétriques et thermique différentielle (ATG — ATD)

Les analyses thermogravimétriques ont été effectuées sur des échantillons moyens. Elles ont

été réalisées aux échéances de 3, 6, 9, 12 et 24 heures. Les résultats obtenus, exprimés en

pourcentages massiques par rapport a la masse du mortier, reportés dans le tableau 1V - 9

montrent une tendance globale qui confirme les résultats obtenus par DRX.

Echéance Type de ciment CEM1325 | CEMI1425 | CEMI1525
Portlandite (%) 0.0* [ 0.0%* [ 0.0* [ 0.0%* | 0.1* | 0.4**
3h Eau liée totale (%) 0.5 0.6 0.9
Retrait (um/m) 425 756 913
Portlandite (%) 0.1* | 0.4%* | 0.2% | 0.8** | 0.3* | 1.2%*
6h Eau liée totale (%) 0.7 1.2 1.4
Retrait (um/m) 642 1068 1343
Portlandite (%) 0.2* | 0.8%* | 0.4* | 1.6**| 0.6% | 2.5%*
9h Eau liée totale (%) 1.3 1.8 2.3
Retrait (um/m) 886 1135 1630
Portlandite (%) 0.4% | 1.6%* [ 0.7 | 2.9%% | 0.7% | 2.9%*
12 h Eau liée totale (%) 1.9 2.5 31
Retrait (um/m) 931 1167 1683
Portlandite (%) 0.8* | 3.3** [ 1.0% |4.1%* | 1.1* |45**
24 h Eau liée totale (%) 3.0 3.8 4.3
Retrait (um/m) 986 1218 1741

Tableau 1V - 9 : Présentation de la teneur en eau liée et des variations volumiques des trois

mortiers a différentes échéances.

* = Fau liée au Portlandite, ** = Portlandite exprimée en pourcentage massique par rapport a la masse du béton

-140-




Chapitre 4 : Etude de 'origine des variations volumiques

L’observation des résultats obtenus permet de dégager les points essentiels suivants :

La portlandite n’est pas mise en évidence a I’échéance de 3 heures pour les mortiers a base de
CEM 132.5R et CEM 1425 R. Ceci est tres vraisemblablement lié au fait que les analyses
ont été réalisées sur des échantillons moyens (tout le mortier) d’une part et a la limite de
sensibilité de la technique d’autre part. Par ailleurs, la portlandite a été détectée a I’échéance

de 6 heures dans les trois mortiers.

La teneur en Portlandite augmente en fonction du temps d’une maniére relativement
différente d’un mortier a I’autre. Entre 6 et 9 heures, le mortier & base de CEM 1325 R
renferme une faible teneur de Portlandite, celui a base de CEM | 42.5 R en renferme une

teneur moyenne et celui a base de CEM 1 52.5 R une teneur plus élevée.

Par contre a 12 heures, les mortiers a base de CEM 1 42.5 R et CEM 1 52.5 R (2,9 %)
renferme une quantité de Portlandite identique et supérieure a celle présente dans le mortier a
base de CEM | 32.5 R (1,6%).

L’eau liée aux hydrates totaux augmente en fonction du temps d’une maniére plus ou moins
réguliére dans les trois mortiers. Cependant, les quantités sont toujours différentes quelle que

soit I’échéance.

L’observation des évolutions de la teneur en Portlandite et de celle de I’eau liée aux hydrates
totaux ne semble pas avoir une relation directe et claire avec I’évolution des variations

volumiques aux jeunes ages.

1V.6.2.5 — Observation au microscope électronique a balayage (MEB)

Les examens au microscope électronique a balayage associé a la microanalyse par
spectrométrie X a dispersion d’énergie ont été réalisés sur des échantillons prélevés a 3, 6, 9,

12 et 24 heures. Ces examens ont permis de mettre en évidence les points essentiels suivants :

Echéance trois heures :

L’observation a un grossissement relativement faible (x 200 a 300) ne montre pas une
différence tres significative entre les trois mortiers : les granulats sont plus ou moins enrobés
d’amas de micrograins tres partiellement hydratés (photo IV - 61 a 63). Par contre, les
observations a un grossissement relativement fort (x 2000 a 4000) montre certaines

différences entre les trois mortiers.
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Le mortier a base de CEM 1 32.5 R apparait plus microporeux que les deux autres mortiers, sa
matrice est constituée d’amas de micrograins plus ou moins laches associés a quelques
silicates de calcium hydratés (C-S-H), a des sulfates de potassium et a quelques cristaux de
Portlandite observés essentiellement dans les bulles d’air. Le mortier a base CEM 142.5R
présente une microporosité intermédiaire (photo IV - 64 a 66 et figures IV - 22 et 23), les
micrograins constitutifs de la matrice cimentaire apparaissent plus compacts que dans le
premier et montre la présence d’agglomérats de grains tres fins disposés généralement entre
les grains de taille plus élevée. Les grains tres fins sont généralement accompagnés d’hydrates
(C-S-H, Portlandite et sulfates alcalins). Le mortier & base de CEM | 52.5 R présente des
caractéristiques tres proches de celui a base de CEM | 42.5R mais les micrograins constitutifs

de la matrice apparaissent plus compacts.

La disposition des différents constituants de chacun des mortiers concorde assez bien avec
I’ampleur de leur variations volumiques (figure IV - 22) : la matrice du mortier & base de
CEM 1| 32.5R apparait nettement moins compacte que celle du mortier a base de CEM |
52.5R.

Photo IV - 62: MEB Aspect générale de la

Photo IV - 61: MEB Aspect générale de la matrice. matrice .

Echantillon CEM | 32.5 R 3h Echantillon CEM | 42.5 R-3h
1=matrice; 2=granulat ; 3 =bulle d’air 1 =matrice ; 2 et 3 = granulat ; 4 = bulle d’air
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v '.“""9": 200 X T .r.LERM CPA 42.5R 3h 15 KV Mag = 4000 X
Photo IV - 63: MEB Aspect général de la matrice: Photo IV - 64: MEB Aspect des petits amas. Echantillon
Echantillon CEM | 52.5 R-3h CEM42.5R -3h

1=matrice, 2et 3=granulat ; 1,2 et 3 =amas de “’petits’’ grains (agglomérés) ; 4 =
’gros’’ grains

m LERM Section Microstructure

Analyse élémentaire des cristaux de sulfate de potassium

S0 Echantillon P56-CPA 32.5R 3h

400

300

2004

100

keV

15k Ma

Photo IV - 65: MEB Détail de la matrice. Echantillon
CEM1325R 3h
1 et2 =sulfate de K ; 3=C-S-H ; 4 = granulat

Figure IV - 22 : Analyse élémentaire par
spectrométrie X a dispersion d'énergie du sulfate
de potassium de la figure précédente

5009 LERM Section Microstructure
Analyse élémentaire de la portlandite

Echantillon CPA 52.5 3h
0] Ca

300

200

1004

Photo IV - 66: MEB Portlandite dans la matrice
Echantillon CEM | 52.5 R-3h
1= sulfate de Ca; 2 = portlandite ; 3 = sulfate de
potassium ; 4 = C-S-H

Figure IV - 23 : Analyse élémentaire par
spectrométrie X a dispersion d'énergie de la
portlandite de la figure précédente
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Echéance six heures :

A cette échéance, les trois mortiers montrent une certaine évolution de la microstructure qui
est caractérisée par une relative compacité par rapport a celle de I’échéance précédente.

Dans les trois cas, la quantité d’hydrates est relativement plus élevée que celle a trois heurs,
cette augmentation d’hydrates est d’autant plus marquée que le ciment est a prise rapide. Il est
a signaler que les sulfates de potassium sont toujours visibles a cette échéance. Par ailleurs,
les cristaux de Portlandite apparaissent relativement massifs (taille comprise entre 20 et 30
um) dans le mortier & base de CEM 1 32.5 R, moyens (taille comprise entre 15 a 20 pm) dans
le mortier & base de CEM 42.5 R et assez réduits (taille comprise entre 10 & 15 pm) dans le
mortier a base de CEM | 52.5 R (photo IV - 67 a 69). La taille des cristaux de Portlandite
formés dans chacun des mortiers semble en relation avec le gonflement observé sur les
courbes des variations volumiques (figure 1V - 20) indépendamment de la quantité de
Portlandite formée a cette échéance. Le gonflement observé dans le mortier a base de CEM |
32.5 R, plus marqué que dans les autres mortiers, est en partie lié a la taille des cristaux
massifs de Portlandite : plus la taille des cristaux de Portlandite est réduite moins le
gonflement est visible. Néanmoins, compte tenu de la finesse de chacun des ciments utilises,
le gonflement lié a la formation de la Portlandite est sous-estimé, notamment dans les mortiers
a base de CEM 1 52.5 R et 42.5 R. Comme dans I’échéance précédente, dans ces deux
mortiers, des agglomérats de grains fins présents entre les grains de taille plus élevée, sont
également observés dans la matrice cimentaire (photo IV - 70).

LERM CPA 42.5R 6h 15 k' Mag = 1800 N

Photo IV - 67: MEB Porﬂand/te dans la matrice: Photo IV - 68 MEB Portlandite dans la matrice.
Echantillon CEM | 32.5 R -6h Echantillon CEM | 42.5 R-6h
1 =portlandite; 2=C-S-H 1 =portlandite; 2=C-S-H ; 3 =granulat
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LERM CPA 52.5 6h 15 kW Mag = 1500 X LERM CPA 42.5R 6h 15 kW Mag = 2000 X
Photo IV - 69: MEB Zone riche en sulfate de K. Photo IV - 70: MEB Détail de la matrice: Echantillon
Echantillon CEM | 52.5 R-6h CEM142.5 R-6h
1 =allfatedeK ; 2= portlandite 1 et 2 = “’anciens’” agglomérats; 3 = granulat

Echéance neuf heures :

A cette échéance, les trois mortiers présentent une microstructure relativement plus compacte
et une cohésion meilleure que celles de I’échéance précédente. Les hydrates sont plus

développés, en particulier les C-S-H et la Portlandite (photo IV - 71 a 73). Par contre, les
sulfates alcalins sont peu ou pas identifiés.

La disparition des sulfates alcalins et I’augmentation du développement des phases

cristallisées coincident avec le début de stabilisation des variations volumiques mesuré (figure
IV -22).

Photo IV - 71: MEB Portlandlite dans la matrice. Photo |V - 72: MEB Portlandite dans la matrice,
Echantillon CEM | 32.5 R-9h Echantillon CEM | 42.5 R-9h
1 = portlandite, 2= C-S'H 1=C-SH, 2 =portlandite
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LERHM

Photo IV - 73: MEB Détail de Ia matrice, £
CEM | 52.5 R-h
1=C-SH; 2=portlandite; 3 = granulat;

Echéance douze heures :

A cette échéance, les trois mortiers présentent une microstructure globalement proche de celle
des mortiers de I’échéance de neuf heures. Néanmoins, les matériaux apparaissent
relativement plus compacts, cette compacité est d’autant plus élevée que le ciment est rapide.

Par ailleurs, des cristaux fins d’ettringite sont observés dans les trois mortiers (photo IV - 74 a
76).

La microstructure des mortiers de cette échéance comparable a celle de I’échéance précédente
concorde assez bien la faible évolution des variations volumiques entre neuf heures et douze
heures (figure IV - 20).

LERM CPA 32.5R 12h 15 kW Mag = 4000 X Mag =

Photo IV - 75:

Photo IV - 74: MEB Détail de la matrice. Echantillon MEB Détail de la matrice. Echantillon
CEM 1 32.5R-12h CEM142.5R - 12h
1=C-SH;2=dtringite; 3=granulat ; 4=grainde 1 =portlandite; 2=C-SH; 3=granulat ; 4 =grainde
Hadley clinker
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e R R K
LERM CPA52.512h15kV  Mag = 2000 X
Photo IV - 76: MEB Détail de la matrice. Echantillon
CEM 152.5R-12h
1=C-SH, 2 =portlandite, 3 = ettringite; 4 = granulat

Echéance vingt-quatre heures :

A cette échéance, les trois mortiers présentent une microstructure nettement plus compacte et
une cohésion clairement plus élevée que celles de I’échéance précédente. La compacité est
relativement plus marquée dans le mortier a base de CEM | 52.5 R, intermédiaire dans le
mortier a base de CEM | 42.5 R et relativement moins marquée dans le mortier a base de

CEM 1 32.5 R. Les caracteéristiques microstructurales sont proches de celles d’un mortier mur.

La matrice des trois mortiers est constituee essentiellement de C-S-H plus ou moins denses
accompagnés de Portlandite, et de cristaux d’ettringite aciculaires qui sont nettement plus
visibles a cette échéance, notamment dans le mortier a base de CEM | 52.5 R (photo IV - 77 a
80 et figure IV - 24). Compte tenu de I’état d’évolution de la microstructure des trois mortiers,
assez avancé, les variations volumiques apparait également dans ses phases finales et de
stabilisation.

Photo IV - 77: MEB Détail de la matrice. Echantillon Photo IV - 78: MEB Détail de la matrice. Echantillon
CEM132.5R - 24h CEM | 42.5 R-24h
1 =ettringite, 2=C-S-H 1=C-SH, 2 =portlandite; 3 = ettringite
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.

1IIT.| LERIG CPAS52.524h15kV  Mag = 2000 X
Photo IV - 79: MEB Détail de la matrice. Echantillon
CEM | 52.5 R-24h
1=C-SH; 2=portlandite; 3 = granulat
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Photo IV - 80: M Détail de la matrice. Echantillon . s .
CEM | 52.5 R-24h Figure IV - 24;/' AZalyse elem;ntazre pttzir
— - - — otringi spectrométrie X a dispersion d'énergie de
1=CSH, 2= portlandite; 3et 4 = etringite ettringite de la figure précédente
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1V.6.2.5 - Synthése

Comme dans la série |, les observations microscopiques des différents mortiers a toutes les

échéances ont permis de « visualiser » I’influence de la finesse sur I’évolution des variations

volumiques a travers la microstructure de chaque matériau.

L’étude et les comparaisons microstructurale et minéralogique des différents mortiers

relatives a cette étude, montrent les points essentiels suivants :

>

>

plus la finesse Blaine est élevée plus les variations volumiques sont éleve,

lors de la deuxieme phase des variations volumiques (entre 3 et 6 heures), le gonflement
observé dans les trois mortiers est en relation, avec la formation de la portlandite. Dans
le mortier & base de CEM | 32.5 R le gonflement est le plus marqué alors que la teneur
en portlandite est relativement faible par rapport aux autres mortiers. Cependant, les
cristaux de portlandite présentent souvent une taille élevée et un faciés massif dans le
premier mortier, alors que dans les deux autres mortiers, la taille des cristaux est
souvent plus réduite. La présence de portlandite de taille élevée et massive est en
relation avec I’espace disponible. Ce dernier est directement en relation avec la
granulométrie du ciment. La figure IV - 25 schématise I’influence de I’espace
disponible lié a la granulométrie sur la taille des cristaux de portlandite. Ainsi, le
gonflement est en relation avec la taille des cristaux de Portlandite et non avec sa
quantité. La taille des cristaux dépend de I’espace disponible lui-méme tributaire de la

granulométrie.

?’%ﬁ ?‘?@‘f%‘?ﬁﬁ
e

CEM 1 325R CEM 1425R CEM 1 52.5R

Figure IV - 25 : Présentation schématique des espaces disponibles et de la taille des cristaux

de portlandite des différents ciment

1 = portlandite, 2 = grain de ciment
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Néanmoins, dans les mortiers qui présentent un maximum des variations volumiques a courtes
échéances (a base de ciment CEM 142.5R et 52.5R), des agglomérations plus ou moins
compactes de micrograins enrobant des grains de taille plus élevée ont été mises en évidence.

Ce phénomene pourrait étre en relation avec les variations volumiques.
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IV.6.3. — Troisieme série — effet de C3A

Ce paragraphe traite de I’effet de C3A sur I’allure et I’ampleur des variations volumiques.

L’étude bibliographique a été évoquée dans le paragraphe 11.4.2 : nature de ciments.

1V.6.3.1 — Variations volumiques avec différentes teneurs de C;A et de gypse dans un

méme ciment

Le ciment utilisé est un CEM | 52.5 contenant 2.4% de CzA. Un examen au microscope
optique en lumiére réfléchie sur section polie montre que le C3A présent dans ce ciment est
généralement de forme cubique (photo 1V - 81). Le C3A ajouté en différentes quantités
correspond également a un C3A cubique, parallelement le gypse a été ajouté dans certains

mélanges.

Photo 1V - 81: Clinker de CEM 152.5, 1 = C34, 2 = C3S ou C5S, 3 = C,AF, 4 = Résine
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Plusieurs mélanges on été réalisés :

. ajout du C3A en différentes quantités (2.5, 5, et 7.5% par rapport a la masse du ciment)

en maintenant celle du gypse constante,

. ajout du gypse en différentes quantités (2.5, 5, et 7.5% par rapport a la masse du ciment)

en maintenant celle du CsA constante,

. ajout du C3A et du gypse en quantités proportionnelles, soit 2.5% de C3A et 3.65% de
gypse, 5% de C3A et 7.3% de gypse et 7.5 de C3A et 10.93% de gypse.

Les mesures des retraits endogénes obtenus a partir des différents mélanges sont les suivants :

Temps en (h)

12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:(;]:00

—4—CEM 1525 C3A 2.4 - E/C 0.35-292g - 60s

—#— CEM 152.5 C3A 2.4 +2.5% - E/C 0.35 - 311g - 60s

—&— CEM 152.5 C3A 2.4 + 5% - E/C 0.35 - 318g - 60s —
= CEM 1525 C3A 2.4 + 7.5% - E/C 0.35 - 277g - 60s

-2500

Variation linéaire (um/m)

-3000 e ——

-3500

-4000

Figure IV - 26 : Variations volumiques des pdtes a base CEM I avec différents teneurs de
C3A4 avec une quantité constante de gypse

Les résultats montrent que I’augmentation d’aluminate tricalcique sans gypsage
complémentaire ne conduit pas une augmentation de I’amplitude des variations volumiques
figure IV - 26. La quantité de gypse disponible au cours de I’hydratation n’est pas suffisante

pour assurer une hydratation totale des aluminates.
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Temps en (h)

T T T
36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00

-1000 —— CEM 1525 C3A 2.4 - E/C 0.35 - 281g - 60s
—8— CEM 152.5 C3A 2.4 + 2.5% gypse - E/C 0.35 - 297g - 60s
—&— CEM 152.5 C3A 2.4 + 5% gypsc - E/C 0.35 - 300g- 60s

= CEMI 52.5 C3A 2.4 +7.5% gypse - E/C 0.35 - 317g - 60s

-1500 -

-2000 -

-2500

Variation linéaire (nm/m)

-3000

-3500 -

-4000

Figure IV - 27 : Variations volumiques des pdtes a base CEM I avec différents teneurs de
gypse avec une constante quantité de C3A

L’augmentation de la teneur en gypse sans augmentation de la teneur en aluminates ne
conduit pas non plus a une augmentation remarquable des variations volumiques figure IV -
27. Mais, il existe une légére variation du retrait qui peut étre reliée a la présence de sulfate,

notamment a sa dissolution.

Par contre I’augmentation proportionnelle des quantités de gypse et d’aluminates présentes
dans le ciment, favorise les variations volumiques de maniere marquée (figure IV - 28). Le
gonflement observé, a partir de neuf heures et demie est en relation avec la formation de la

portlandite qui est favoriseée par des concentrations élevées en CaO et en SOq (figure 1V-29).
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Temps en (h)

0 T T T T T
0:00:(\ 12:00:00 24:00:00 36:00:00 48:00:00 60:00:00 72:00:00
500

—¢—CEM 1525 C3A 2.4 - E/C 0.35 - 281g - 60s

—8— CEMI 52.5 C3A 2.4 +2.5% et gypse - E/C 0.35 - 303g - 60s
—A— CEMI 52.5 C3A 2.4 +5% et gypse - E/C 0.35 - 330g - 60s
—=— CEM 152.5 C3A 2.4 +7.5% et gypse - E/C 0.35 - 317g - 60s

-1000

-1500

-2000 -

-2500 -

Variation linéaire (nm/m)

-3000

-3500

-4000

Figure IV - 28 : Variations volumiques des pdtes a base CEM I avec différentes teneurs en
C3A et des teneurs proportionnelles en gypse

Le diagramme d’équilibre thermodynamique théorique du systeme CaO-Al,03-CaS04-H,0
établis par DAMIDOT et GLASSER (105) figure IV — 30 montre clairement le domaine de
stabilité de la portlandite en particulier en présence ou non de sulfate. Le gonflement des
matrices cimentaires en cours de la prise peut alors étre attribué directement a la formation de
la Portlandite. Le systeme a été étudié sans tenir compte de la présence d’alcalins dans la
solution interstitielle du béton. Il est a signaler que ce diagramme a été réalisé a 50°C, alors
que les essais de notre étude ont éte effectués a une température de I’ordre de 20°C, cette
différence de température n’induit pas de changement majeurs dans la stabilité des

assemblages des hydrates.

- 154 -



Chapitre 4 : Etude de 'origine des variations volumiques

50
1904

GYPSUM

Figure IV - 29 : Diagramme d’équilibre de phase du systéeme CaO — CaSOy— Al,03 — H,O a
50°C

L’etude du systeme, en I’absence de sulfates dans la solution, montre que seuls AHs, C3AHs

et CH doivent étre pris en compte. L’équilibre du systeme dépend alors de la concentration en

calcium. Pour une concentration en calcium donnée, le systeme sera en équilibre avec

I”’hydrate qui présente la solubilité la plus faible. AHz est d’abord I’hydrate le plus stable puis,

lorsque la concentration en calcium augmente, c’est C3AHg qui devient stable et enfin la

portlandite. Si la solution contient des sulfates dont la concentration est inférieure a

0.04 mM/I, les hydrates stables restent les mémes que précédemment. Avec I’ajout de gypse

la concentration est plus élevée que 0.04mM/I, dans ce diagramme la partie hachée

correspond au domaine de notre étude.

1V.6.3.2 - Synthése

Les résultats montrent que I’augmentation d’aluminate tricalcique sans gypsage
complémentaire ne conduit pas une augmentation de I’amplitude des variations volumiques.
L’augmentation de la teneur en gypse sans augmenter la teneur en aluminates ne conduit pas
non plus a une augmentation remarquable des variations volumiques. L’augmentation
proportionnelle des quantités de gypse et d’aluminates favorise la formation de la portlandite

qui est responsable du gonflement.
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V1.6.4 - Quatriéme série — Influence de ’adjuvant sur les variations volumiques

Dans ce paragraphe, nous avons examiné I’effet de différents types d’adjuvants sur I’allure de
la courbe des variations volumiques. Quelques résultats publiés dans la littérature concernant

ce facteur sont déja discutés dans la section 11.2.4. — (Effet des adjuvants).

Dans cette partie trois adjuvants sont étudies SIKAMENT HE 200 (Poly — Mélamine 1),
SIKAMENT FF86 (poly — Mélamine 2) et SIKA 10 (Copolymére Vinylique) en utilisant
différents types de ciments. Pour chaque ciment la méme formulation a été utilisée en

respectant le point de saturation pour chaque adjuvant (section 111.3).

V1.6.4.1 — Effet des alcalins présents dans les adjuvants sur les variations volumiques

Nous avons étudié I’effet de la quantité d’alcalins présents dans les adjuvants mentionnés ci-
dessous. Les quantités d’alcalins présentes dans chaque type d’adjuvants, ont été
communiquées par le producteur. Les valeurs, données dans le tableau IV - 10, sont

exprimées en pourcentage de la masse séche.

Produit Mo?ggcr?eéquwalegctza(ziiype
Poly — Mélamine 1 6.7 0.3
Poly — Mélamine 2 5.36 0.2
Copolymere Vinyliques 3.25 0.15

Tableau 1V - 10 : Quantité d’alcalins dans chaque type d’adjuvant

Suivant le point de saturation de I’adjuvant (Tableau Il — 2), la teneur en alcalins, exprimée
en pourcentage massique, dans chaque ciment utilisé a été calculée a partir des valeurs

communiquées par le fournisseur. Ces teneurs sont regroupées dans le tableau suivant IV - 11.

On peut constater que la quantité d’alcalins varie en fonction de I’adjuvant et de la nature du
ciment utilisé. Les adjuvants qui sont riches en alcalins influencent la composition chimique
de la solution interstitielle et augmentent ainsi le retrait d’autodessiccation (section 11.4.4).
Les résultats obtenus montrant I’influence de la nature de I’adjuvant sont reportés dans les
figures VI - 30 a 34.
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Quantité d’alcalins
Type de ciment Type d’adjuvant calculée dans la mélange
(% massique)

Poly — Mélamine 1 0.063
CEM 142.5R Poly — Mélamine 2 0.078
Copolymere Vinylique 0.033
Poly — Mélamine 1 0.088
CEM V/A 325 Poly — Mélamine 2 0.031
Copolymere Vinylique 0.029
Poly — Mélamine 1 0.126
CEM 1II/C 32.5 Poly — Mélamine 2 0.078
Copolymere Vinylique 0.033
Poly — Mélamine 1 0.100
CEM II/B 42.5 Poly — Mélamine 2 0.062
Copolymere Vinylique 0.049
Poly — Mélamine 1 0.082
CEM 11I/B 32.5 Poly — Mélamine 2 0.104
Copolymere Vinylique 0.049

Tableau IV - 11 : Quantité d’alcalins calculée dans chacun des ciments, selon [’adjuvant.

Temps en (h)

0 T T
0:00:0 12:00:00 18:00:00 24:00:00
= Melamine 2
—— Melamine 1
-500 — Vinyliques
-1000 -

Variation linéaire (um/m)

-2000

Figure IV - 30 : Variations volumiques du CEM I 42.5R avec les différents adjuvants
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Temps en (h)
0 T T T T
0:00:0(&:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:0L]
-500 -\ \\ — Melamine 2
— Vinyliques
-1000 i
—— Melamine 1
-1500 -
-2000 -
-2500 -
-3000 -
-3500 -
-4000

Figure IV - 31 : Variations volumiques du CEM A/V 32.5 avec les différents adjuvants

Temps en (h)

0 T T T
O:ON 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00
-500 —— Melamine 1

’§ — Vinyliques
§_ -1000 — Melamine 2
b1
=
E \
£ -1500
=
2
= -2000 -
=
<
>

-2500

-3000

Figure IV - 32 ; Variations volumiques du CEM III/C 32.5 avec les différents adjuvants
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Temps en (h)

0 T T T
0:00:0 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:00
— Vinyliques

’E‘ -500 —— Melamine 2
E —— Melamine 1
2
® -1000 -
=
@
g
.g -1500 ——
=
S

-2000 -|

-2500

Figure IV - 33 : Variations volumiques du CEM II/B 32.5 avec les différents adjuvants

0 Temps en (h)

0:00:0( 6:00:00 12:00:00 18:00:00 24:00:(J0

-500 —Vinyliques
\\\ —Melamine 1
-1000

—— Melamine 2

-1500 -

-2000 -

\\ ~——__
-3000

-3500

N
D
S
S

Variation linéaire (um/m)

Figure IV - 34 : Variations volumiques du CEM I1I/B 32.5 avec les différents adjuvants

Selon la nature de I’adjuvant utilisé, les variations volumiques peut étre tres différent pour la

plupart des ciments hormis par le ciment CEM 111/C.

Par ailleurs, I’influence de la teneur en alcalins sur la valeur des variations volumiques n’est

pas systématiguement mise en évidence.
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D’apres ces essais, les variations volumiques dépend certainement de plusieurs parameétres
directement liés a la nature de I’adjuvant utilisé : teneurs en alcalins, nature du polymere,
tension superficielle (SCHWARTZENTRUBER, 84) etc........ Ces différents parametres ne
peuvent étre étudiés qu’avec une connaissance exacte et détaillée des adjuvants qui restent

une propriété privée et secrete des industriels.

V1.6.4.2 - Synthése

L’effet des adjuvants sur I’allure des variations volumiques et ses valeurs n’est pas relié
seulement a la quantité des alcalins. Il existe certainement d’autres facteurs: nature et
propriétés du polymeére, électrochimiques .... Cependant, [’utilisation de I’adjuvant
Copolymeére Vinylique induit systématiquement les variations volumiques le plus faible par

rapport aux autres adjuvants.
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VI.6.5 - Cinqui¢me série — L’approche physique des variations volumiques

L’explication de nature chimique, des variations volumique, fondée sur le principe de la
contraction Le Chatelier est valable apres la période dormante, cependant elle ne peut étre
retenue, avant ce stade. Cette hypothese corrobore avec les résultats obtenus par DRX, ATD
ATG et par MEB qui montrent que la formation des cristaux ne se produit que quelques
heures apres le gachage. Ainsi, il convient de donner une interprétation qui tient compte des
phénomeénes physiques en considérant la nature colloidale de la matrice au cours des

premiéres heures apres le gachage.

VI 6.5.1. - La nature colloidale de la matrice au cours des premieres heures

Pour expliquer ce phénomeéne, un modeéle englobant plusieurs étapes, est suggéré, en

particulier pour un matériau hydraulique frais.

VI 6.5.1.1 - Mod¢le des forces internes au matériau frais

V16.5.1.1.1. - Suspension colloidale.

Le béton frais apparait comme un matériau a deux phases : une phase visqueuse constituée par

la pate de ciment et une phase solide composee par | Ensemble des granulats.

La pate de ciment se présente sous forme d Gine suspension concentrée ou les micrograins de
ciment, placés en milieu aqueux, se caractérisent par une taille d Brdre de grandeur colloidal et
par un état de surface désorganisé par le broyage. Celui-ci, en rompant les liaisons
interatomiques de la matiére, laisse apparaitre sur le pourtour des micrograins des charges
électriques essentiellement positives (car d Gine part les electrons libres viennent saturer les
sites positifs, et d utre part les surfaces des sites positifs sont plus petites que celles des sites

négatifs).

Ainsi, les ions présents dans la phase aqueuse, de charge opposée a celle de la surface se
répartissent autour de chaque micrograin en une couche de quelques centaines d Angstreems :

c’est la couche diffuse de Gouy-Chapmann.

V16.5.1.1.2. - Forces a l'eeuvre dans la suspension.

Les grains constituant | Bmulsion ne sont pas indépendants et ne tombent pas sous | Effet de la
pesanteur pour former un sédiment surmonté d Gine épaisse couche d Bau comme c’est le cas

des grains de sable : il existe des forces interparticulaires qui expliquent la plus ou moins
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grande stabilité de la suspension, laquelle peut étre associée aux variations dimensionnelles du
matériau (BELLINI, 110). On distingue:

»  les forces attractives de Van der Waals.

L'atome, dont les €electrons ne sont pas disposés de fagon symétrique par rapport au noyau, se
comporte comme un dip6le. Il existe donc une interaction de type dipdle-dipdle entre les
différents grains, qui se decompose en deux parties. Une partie attractive et une partie

répulsive et peut étre présentées par les formules suivantes :

f.=alr’ (1)

f.= B 2)

fa représente la force attractive,

f; représente la force répulsive,

r est la distance entre deux grains
o et 3 des constantes.

La partie répulsive n'étant effective qu'aux trés petites distances (quelques Angstreems), seules

les forces attractives dites de VVan Der Waals, sont retenues.
»  les répulsions électrostatiques.
La présence d'especes ionisées a la surface des grains de ciment implique I'existence de forces

interparticulaires répulsives de nature électrostatique.

Il existe donc une compétition entre les forces attractives de VVan Der Waals qui tendent a
faire floculer la suspension du matériau frais et les forces électrostatiques répulsives qui
assurent la stabilité du colloide, ce qui se traduit a I'échelle macroscopique par un retrait plus

ou moins fort.

VI 6.5.2 - Justification qualitative de l'évolution du retrait au cours des premiéres

heures.

Il s'agit de rendre compte de la diminution progressive de volume au cours des premiéres
heures, ce qui peut étre interprété a I'échelle mésoscopique comme un effondrement

progressif du squelette colloidal, une floculation due a une prépondérance croissante des
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forces attractives par rapport aux forces répulsives électrostatiques. Le suivi de cette évolution
nécessite une introduction d’un facteur cinétique. Celui-ci se manifeste par le passage
progressif des ions alcalins et calcium dans le milieu aqueux de la suspension. Ainsi nous
nous sommes intéressés au réle joué par ces ions sur la stabilité de la suspension, autrement
dit, sur les variations dimensionnelles du matériau. Ainsi, une série d Bssais a €té réalisée ou

| Bau de gachage est remplacée par une solution de chlorure de sodium (BELLINI, 110).
VI 6.5.2.1. - Influence des ions alcalins sur la floculation de la suspension.

La concentration de la solution de chlorure de sodium utilisée est égale & 154 mmol.I™%.
a)  Essai 1. 1l s8git de | Bssai témoin sans chlorure de sodium.

b)  Essai 2. 60 % dBau est remplacee par NaCl. Dans ce cas, le retrait au cours des dix

premiéres heures est beaucoup plus élevé que dans | Bssai témoin.

¢)  Essai 3. 100 % dBau est remplacée par NaCl. Dans ce cas, le retrait au cours des dix

premiéres heures est plus marqué que dans les deux premiers.

Une plus forte concentration en ions alcalins favorise le retrait de la pate de ciment. CBst a
dire que les ions alcalins font peptiser la suspension et provoquent un déséquilibre entre les

forces attractives et les forces répulsives, au profit des premieres (figure IV - 35).

Temps (h)
4.00 8.00 12.00 16.00 20.00 24.00
0
-500 —+—100 % de l'eau

- —a—Avec 60 % de NaCl+ 40 % de l'eau
g -1000 —=— Avec 100 % de NaCl (154 mmol/l)
2
¢ -1500
g
[}
o
= -2000
<
2
‘s 2500 -
©
>

-3000 -

-3500 -

Figure IV - 35 : Courbes montrant l'influence de NaCl sur le retrait
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VI 6.5.2.2 - Interprétation des résultats.

La justification qui suit s'appuie sur la théorie de la stabilité des suspensions colloidales
(FEYNMAN 106, ROSS et coll., 107).

La concentration en ions alcalins intervient sur la portée des répulsions électrostatiques entre
grains. Le potentiel électrostatique a la surface du grain, qui détermine l'intensité de la force

de repulsion, est de la forme suivante:
W = Yo exp.(-Kx) 3)
Ou

U est le potentiel électrostatique

Y= Yo pour x =0
P =Yg pour X = d
dy/dx =0 pour x =d

2d est la distance entre deux plaques (deux grains de ciment)
X représente la distance a partir de I’une des deux plaques (grain de ciment)
1/k est la portée de la force électrostatique appelée longueur de Debye-Huckel.
Celle-ci a pour expression:
1/k= V(ekT/2nie’z?) (4)

Ou

e : la charge elémentaire,

z : lavalence des ions,

n; : la concentration des ions ou le nombre d’ions par cm? d’espace i,

€ : la permittivité du milieu,

k : la constante de Boltzmann,

T : la température.

La portée des répulsions entre grains est inversement proportionnelle a la racine carrée de la
concentration n; en ions. L'augmentation de la concentration en ions alcalins a donc pour effet

d'atténuer l'intensité des répulsions coulombiennes alors que les forces attractives de VVan Der
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Waals restent inchangées. D'ou une floculation progressive de la pate. A I'échelle
mésoscopique, les variations volumiques au cours des premieres heures, sont ainsi interprété,

comme un effondrement progressif du squelette colloidal dd au passage des ions en solution.

La figure 1V - 36 représente schématiquement le potentiel zéta, avec les ions aux alentours

d’un grain de ciment.

1 = Couche rigide
2 = Couche diffuse

3 = Plan de cisaillement

Figure IV - 36 : Présentation schématique du potentiel zéta d’un grain de ciment.

Quand I'électrolyte est ajouté a une suspension stable, la mobilité des particules diminue,
indiquant un faible potentiel z&ta. Généralement, quand le potentiel zéta est
approximativement de moins de 25 mV, la suspension devient floculante. La floculation de
suspension par ajout d’électrolytes est utilisée dans la purification de I'eau de nos jours
(BAKER, et coll. 108). Cependant, la signification d'un potentiel z&ta mesuré pour un systeme
peptisé est moins evidente. Le potentiel zEéta maximal n'indique pas toujours les conditions de
plus grande stabilité (ROE et coll. 109). L'échec d’une telle relation qui apparait évidente n'est
pas surprenant méme si les meilleurs traitements théoriques de la stabilité colloidale sont
réalisées. Ceux-ci montrent que la répulsion mutuelle ne dépend pas seulement du potentiel de
surface, mais aussi de la concentration d'électrolytes libres et du potentiel & mi plaques (a mi-
chemin entre deux plaques), développé comme c’est le cas des particules approchées I'une de
I'autre. Donc, une connaissance du potentiel zéta seul n'est pas suffisante pour prédire I'effet
de “contraintes” (au cas ou il n’y a pas d’ajout d'électrolytes), ces dernieres limitent la

stabilité temporaire ou la stabilité sous le choc mécanique ou de cisaillement.

Le potentiel a mi-plague entre particules est le point déterminant de la répulsion
électrostatique, et ce potentiel est une fonction de et de x, ainsi que de la dimension des

particules. Le potentiel zéta des deux particules est présenté par les lignes PA et RB dans la
figure 1V - 37.
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N

Y
Wx)

A
X—>

Figure IV - 37 : Le potentiel électrique entre deux plaques, comparé a une seule double
couche, montrant la distribution du potentiel entre les points P et R localisé sur deux plans de
cisaillement (107)

Quand il y a chevauchement de la double couche, le potentiel zéta efficace contrble plusieurs
phénomenes cinétiques, et il est reduit par la quantité Ox. Par conséquent, le potentiel zéta
efficace de chaque particule est égal a la différence du potentiel au niveau du plan de
cisaillement et le point de potentiel minimum qui existe entre leurs deux surfaces du
cisaillement. Le chevauchement des doubles couches est représenté approximativement dans
la figure 1V - 37, du fait que I'effet total ne peut pas étre décrit précisément comme une simple
relation additive entre des particules isolées. Cependant, les affinages supplémentaires ont une
importance plus théorique que pratique. En pratique, I’application du potentiel ne répond pas
toujours a la question de la stabilité de dispersion colloidale. Le degré de chevauchement de la
double couche détermine la quantité de répulsion électrostatique établie entre deux particules
de la méme charge a une distance donnée. L'addition d'électrolyte a la solution comprime
donc la double couche autour des particules. Ces dernieres s’approchent I'une de l'autre avant
que le chevauchement se produise. Quand les particules deviennent si proches, les forces de la
dispersion d'attraction mutuelle deviennent considérables, les particules peuvent se coller. La

floculation de dispersions colloidales par I’ajout d’électrolyte est estimée par ce mécanisme.
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VI 6.5.3 - Approche quantitative

Pour rendre compte de I’allure de |a courbe donnant e retrait en pourcentage du volume de

I'échantillon en fonction du temps écoulé, il reste plusieurs étapes a franchir:

. d'une part, a I'échelle mésoscopique de la suspension, un modeéle d'interaction linéaire
particule-particule ne peut suffire. Ecrire I'équation du mouvement selon une seule
direction du type: p d®x/dt>=-a/x" + fo exp(-kx) ol K est une fonction du temps revient a
négliger les interactions avec toutes les autres particules et surtout le couplage entre les
différentes directions de I'espace. Il faudrait donc mettre en place un modéle de type

"champ moyen" qui tienne compte de ces corrélations.

. par ailleurs, une fois ce modele établi, il doit étre valide aussi bien a I'échelle

mésoscopique qu’a I'échelle macroscopique.

. enfin, une description quantitative n’est possible que si I’on tient compte d’autres
phénomeénes tels que I’adsorption d’eau a la surface des grains. En effet, une part
importante de I’eau a la surface des grains ne forme pas une phase volumique
autonome, car elle est en interaction avec le solide, du fait des forces a distance. Il s’agit
d’une phase superficielle « liée » aux propriétés physiques différentes de celles de la
phase volumique. Sa masse volumique est supérieure a celle de I’eau « libre ». On
comprend alors que si la quantité d’eau adsorbée augmente au cours du temps aux
dépend de la quantité d’eau libre, le volume total diminue puisque globalement la masse
volumique augmente alors que la masse de I’échantillon ne varie pas. Il reste alors a

établir la cinétique de I’adsorption de I’eau.
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VI 6.5.4 - Synthése

Toutes les incertitudes concernant I’interprétation des phénomeénes physiques intervenant dans
les premieres heures ne sont pas encore levées et des études théoriques complémentaires
doivent étre poursuivies. Quelques points méritent néanmoins d’étre résumeés dans cette
partie. Deux origines pourraient expliquer ce retrait. Les théories physiques des milieux

colloidaux doivent alors étre utilisées pour expliquer la premiere partie de retrait.

La concentration en ions alcalins favorise le retrait de la pate. C Bst-a-dire que les ions alcalins
font peptiser la suspension ce qui provogue un déséquilibre entre les forces attractives et les

forces répulsives pendant les premiéres heures.
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CONCLUSION GENERALE

L’objectif de notre travail consiste a apporter une meilleure compréhension des mécanismes
des variations volumiques aux jeunes ages et de déterminer les différents facteurs qui

influencent ce phénomene.

La mise au point et I’amélioration du dispositif expérimental ont permis d’évaluer de maniere
qualitative, quantitative et répétable, I’évolution des variations volumiques dans les matrices
cimentaires. La courbe des variations volumiques peut étre découpée en trois phases: une

phase rapide de retrait, une phase de gonflement et une phase de stabilité.

Pendant la premiere phase, caractérisée par un retrait rapide et élevé, ce sont les phénomenes

physiques qui contribuent assez largement: le matériau se comportant comme un milieu
viscoélastique ou la concentration des ions alcalins favorisent le retrait par peptisation de la
suspension et déstabilisation du systéeme colloidal. Ce processus provoque d’abord un
déséquilibre entre les forces répulsives et les forces attractives puis ces derniéres deviennent

prédominantes.

Les observations microscopiques indiquent que I’ampleur des variations volumiques est en
relation avec |8ssemblage des différents constituants de la matrice, sa microporosité et sa
cohésion. Ces parametres refletent un certain comportement déformable du matériau dans les
premiéres heures. Pendant cette phase, les sulfates alcalins sont systématiquement visibles

aussi bien dans la matrice que dans les bulles d’air entrainé.

Parallelement, I’étude de I’influence de la finesse Blaine des ciments, montre que les mortiers
présentant un maximum des variation volumiques a courtes échéances, renferment des
agglomerations plus ou moins compactes de micrograins assemblant des grains de taille plus

élevée, indiquant que plus la finesse Blaine est élevée, plus le retrait est élevé.

Par ailleurs, les variations volumiques sont en relation proportionnelle avec la quantité de

laitier ayant une méme granulométrie.

La seconde phase est caractérisée par un gonflement plus ou moins important. Ce dernier

coincide avec I’apparition de la portlandite en quantité relativement élevée (identifiée par
microscopie, diffraction de rayons X et analyse thermogravimétrique). Cependant, ce

gonflement semble plutdt en relation avec le faciés massif de la portlandite et non avec sa
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quantité. Ce facies massif est d’autant plus visible que I’espace est disponible. Il est a noter
que le début de gonflement coincide avec le début de prise. Par ailleurs, les sulfates alcalins
semblent rares durant cette phase. La microstructure des matériaux preésente une certaine
évolution par rapport a la premiére phase : microporosité relativement plus faible et cohésion

relativement meilleure.

La troisieme et derniére phase est caractérisée par un retrait tres faible et lent suivi par une

stabilisation. Dans cette partie, d’une maniere genérale, les matériaux présentent une
microstructure tres proche de celle des matériaux murs. L’anhydrite et les sulfates alcalins ont

disparu, parallélement, I’ettringite est souvent visible.

L’ensemble des observations microscopiques, qui ont permis de « visualiser » les varitions
volumiques, est pleinement en accord avec les résultats obtenus par DRX et ATD-ATG ainsi
gu’avec la mesure des variations volumiques. Les degrés d’organisation et de compacité des
différents constituants de la matrice des mortiers apparaissent en harmonie avec I’allure des

courbes des variations volumiques et de leur amplitude.
L’etude du role de certains paramétres dans les variations volumiques montre que :

. la gravité, le temps de vibration et I’adsorption d’eau par les granulats n’interviennent

pas dans la valeur du retrait,

. la quantite d’air occlus dans les mortiers a ultra haute performance modifie
sensiblement I’amplitude des variations volumiques dans les premiéres vingt-quatre

heures,

. la nature des adjuvants semble modifier I’amplitude des variations volumiques dans les
trés courtes échéances. Leur effet sur I’allure et I’amplitude des variations volumiques
n’est pas relié seulement a la quantité des alcalins mais certainement a d’autres

facteurs : nature du polymere, tension superficielle, etc.....

. I’augmentation d’aluminate tricalcique sans gypsage complémentaire et I’augmentation
de la teneur en gypse seul ne conduisent pas a une augmentation de I’amplitude des
variations volumiques. Par contre, I’augmentation proportionnelle des quantités de
gypse et d’aluminates conduit au gonflement en favorisant la formation de la

portlandite.
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Dans les conditions de nos expériences, aucune proportionnalité évidente, entre les mesures
de I’élévation de température (liece a la chaleur d’hydratation) et la valeur du retrait

correspondant n’est observee.

Toutes les incertitudes concernant I’interprétation des phénomeénes physiques intervenant dans
les toutes premiéres heures ne sont pas encore levées et des études théoriques et

expérimentales complémentaires doivent étre poursuivies :

. Le role du potentiel zéta, dans les variations volumiques a trés courtes échéances, mérite
d’étre approfondi afin de mieux comprendre les différents mécanismes, notamment

celles liees aux forces attractives et répulsives.

. L’examen de la microstructure a I’aide d’un microscopique environnementale
permettrait de confirmer ou d’infirmer la formation de sulfates alcalins dans les

premiéres heures et de mieux appréhender leur role éventuel dans le retrait.

. Des essais mécaniques assez suffisants en nombre permettraient d’établir une liaison
directe ou indirecte entre les variations volumiques et la microfissuration qui peut en

résulter.

. La compréhension du réle des adjuvants dans les variations volumiques passerait par
une étude compléte sur plusieurs séries tout en maitrisant au maximum les autres

parameétres qui peuvent participer dans les variations volumiques.
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