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Introduction

Les gaz a effet de serre (GES) sont naturellement présents dans 1’atmosphere. Ces
derniers sont indispensables pour maintenir une température moyenne de la planéte aux
alentours de 15 °C. Les GES doivent étre limités mais les activités humaines entrainent une
augmentation de leurs concentrations atmosphériques par le rejet excessif de gaz polluants
(CO,, SO4, NO,, etc.) suite a I’exploitation massive des combustibles fossiles [1]. Ainsi, le
rayon infrarouge terrestre est piégé dans 1’atmosphére provoquant son réchauffement et un
déréglement du climat. En effet, la température moyenne de la planéte devrait s’accroitre de
1,4 °C et pourrait méme s’¢lever a 6,4°C environ au cours du siecle a venir [2, 3]. Cette
hausse considérable est liee & la croissance industrielle et économique et dépend
essentiellement des attitudes et des activités humaines et de la dégradation de la couverture

végétale [4-5].

Ce changement climatique fait aussi accroitre le besoin de maintenir une température
agréable dans un batiment. La climatisation est de plus en plus souvent installée pendant les
périodes de surchauffe afin d’améliorer le confort thermique des habitants [6]. Toutefois, le
recours a la climatisation provoque une hausse de la consommation de I’énergic et par
conséquent une augmentation importante de la demande mondiale en énergie. En effet, le
secteur de batiment consomme plus de 40 % de I’énergie finale dont 2/3 est utilisee pour
produire de la chaleur et contribue pour pres du quart aux émissions des GES [5].
Aujourd’hui, avec 1’évolution des exigences relatives a la performance thermique du batiment
et des nouvelles contraintes réglementaires de la RT 2012 visant la réduction de la
consommation d’énergie et des émissions des gaz a effet de serre, une politique d’efficacité
énergétique est mise en place pour répondre a ces objectifs [4, 7-9]. La diminution de la
consommation d’énergie induit généralement un confort thermique acceptable et une baisse
des émissions des GES. Par ailleurs, des gains économiques sont réalisés grace a la réduction
des dépenses d’électricité induits par le recours quasi-permanent aux systemes énergivores
[10-12]. La mise en place de cette politique a été accompagnée par une évolution a la fois
culturelle, technologique et industrielle dans le domaine de la rénovation, de la conception et

de I’isolation des batiments [9].



Pour répondre a ces objectifs, plusieurs solutions (isolations, parois vitrées, gestion de
I’éclairage, pilotage des installations de chauffage/ventilation/climatisation, etc) d’efficacité
énergétique ont été mises en place permettant de maintenir la température intérieure souhaitée
[13-15]. Ces solutions utilisees n’apportent cependant pas a elles seules tout le confort
souhaité aussi bien en hiver comme en été. Une des préoccupations majeures des
professionnels du batiment sera alors d’offrir un confort thermique dans le batiment quelle
que soit la saison [16, 17]. Certaines études, au cceur de I’innovation, se sont intéressées a la
recherche de matériaux intelligents permettant de réguler les échanges thermiques dans les
différents compartiments du batiment, de réduire, voire d’éviter parfois le recours aux
systéemes de chauffage et de climatisation conventionnels. Connus sous le nom des MCP, les
Matériaux a Changement de Phase constituent une solution de plus en plus attractive pour les
constructeurs du batiment. En effet, ces matériaux ont la capacité de stocker et libérer
I’énergie par chaleur latente au moment de leur changement de phase, permettant ainsi la
réduction de la consommation énergétique et donc des émissions des gaz néfastes,
I’amélioration du confort thermique et 1’optimisation de 1’épaisseur de la paroi [19-21]. Ces
différents avantages s’inscrivent clairement dans la démarche de concrétisation opérationnelle
du programme du Grenelle de D’environnement et du développement durable, plus

généralement.

L’utilisation des MCP permet d’améliorer nettement la capacité de stockage de
I’énergie au sein des batiments et vise en particulier a rendre 1’énergie partie intégrante de la
structure du batiment. Les parois en béton modifié avec des MCP constituent une solution
pour améliorer le stockage thermique et pour minimiser le flux thermique qui passe au travers
ces parois [22]. En effet, le béton est un matériau trés utilisé dans le domaine du Génie Civil
et notamment dans le secteur du batiment, néanmoins ce matériau reste inerte avec des
performances thermiques intrinseques limitées ne pouvant répondre que partiellement aux
nouveaux défis et exigences de plus en plus restrictifs liés a la réglementation thermique. Par
ailleurs, le recours aux constructions massives en béton dans le but d’augmenter son inertie
thermique ne constitue pas une solution pertinente en raison de la diminution de la surface
habitable d’une part et le surcotit imputé par cette technique d’autre part [23]. L’incorporation
des MCP dans le béton, souvent sous forme encapsulés, permet de réduire 1’épaisseur des
parois de béton en lui conférant une chaleur latente outre sa chaleur sensible propre afin de

renforcer sa capacité de stockage de chaleur et permettre de ce fait de doter la structure du



batiment d’une capacité d’autorégulation thermique a moindre coit au cours de 1’année [23].
Pour ces raisons, le béton a été choisi comme matrice pour les inclusions MCP. De
nombreuses études se sont focalisées sur les MCP et leur utilisation dans le secteur du
batiment [24-26]. Cependant, plusieurs points d’ombre subsistent sur ce sujet et méritent
d’étre éclaircis. En effet, une grande dispersion des résultats a été constatée, ce qui ne permet
pas de tirer des conclusions « universelles » et suffisamment pertinentes. Par ailleurs, les
retours d’expériences sont rarissimes et nous n’avons pas a 1’heure actuelle suffisamment de
connaissances sur les étendues de la technologie des MCP dans le secteur du batiment ainsi
que sur I’identification de son incidence multirisque qui reste encore du domaine de la
recherche. Aussi, une source de dispersion pourrait étre liée aux propriétés intrinséques des
MCP qui, contrairement a ce que 1’on croit, ne sont pas parfaitement maitrisées. A ce titre, il
est nécessaire de souligner qu’a ce jour aucune norme spécifique aux MCP n’existe pour leur
expérimentation mais aussi pour le dépouillement et I’exploitation des résultats d’essais. Des
travaux de recherche antérieurs ont démontré 1’incompatibilité des paramétres d’essais
classiques avec les phénomeénes multi-physiques induits par le changement de phase des
MCP. En particulier, la technique de calorimétrie différentielle a balayage (DSC) [27,28]
souvent utilisée pour l’investigation des propriétés thermodynamiques des matériaux en
fonction de différents scénarios de cycles thermiques doit étre « revisitée » dans le cas des
MCP. Par ailleurs, le probleme de la détérioration des MCP encapsulés lors du processus de
mise en ceuvre du béton-MCP n’a pas été traité et il est donc nécessaire de comprendre
I’impact du processus de fabrication sur la microstructure et les propriétés des MCP d’une
part et du béton-MCP d’autre part.

Dans ce contexte, ce travail permet de pallier les difficultés liées aux limites de la
compréhension du comportement de tels matériaux. Cette étude est menée dans le cadre d’une
cotutelle entre 1’université Tunis el Manar et I’université Paris-EST et est effectuée au sein du
Laboratoire de Matériaux d’Optimisation de 1’Energie pour la Durabilit¢, LAMOED de
I’Ecole Nationale de 1’Ingénieur de Tunis, ENIT et I’Institut de Recherche en Constructibilité
IRC de I’Ecole Spéciale des Travaux Publics, ESTP en collaboration avec le laboratoire
Navier (IFSTTAR, ENPC, CNRS). Cette recherche, dont la faisabilité avait été montrée lors
d’un stage PFE en 2011-2012 (S. Drissi, IRC/LRMOED), est conduite en mettant en ceuvre

plusieurs approches multi-échelles :



- Une premiére approche a 1’échelle « matériau » est dédiée aux MCP a proprement
parler ; elle traite de la caractérisation de leurs propriétés thermo-physiques. Cette étude met
en particulier en exergue la problématique des calages paramétriques et la difficulté de la

transposition des méthodes d’essais classiques pour I’investigation expérimentale des MCP.

- Une deuxié¢me approche a 1’échelle « mésoscopique » du corps d’épreuve en béton-
MCP conjugue a la fois une étude expérimentale et numérique pour la détermination de
I’impact des hétérogénéités des constituants sur le comportement thermo-mecanique
équivalent du béton modifié. A ce titre, les résultats issus de la premiere approche
microscopique sont exploités et intégrés dans le cadre d’une modélisation multi-échelle
d’identification prédictive du béton modifié. Par ailleurs, une étude probabiliste paramétrique
est réalisée afin de prendre en compte les incertitudes liées la dispersion des propriétés

thermiques du béton a changement de phase ainsi obtenues.

- Une troisi¢éme approche a 1’échelle « macroscopique » de la paroi en béton-MCP a
trait a 1’étude des performances de la technologic des bétons-MCP a [I’échelle
macroscopique en considérant différents scénarios de sollicitations thermiques. A ce titre, une
étude numérique par ANSYS est menée afin de résoudre le probléme de transfert thermique a
I’¢chelle de la paroi du béton-MCP.

Ainsi, dans un premier chapitre, une revue bibliographique traitant des Matériaux a
Changement de Phase et leur utilisation dans le secteur du batiment, en particulier incorporés

dans le béton est présentée.

Le deuxiéme chapitre est dédié a I’analyse des Matériaux a Changement de Phase, aux
techniques de caractérisation de leurs propriétés thermiques, notamment, la technique de
Calorimetrie Différentielle a Balayage (DSC). Les résultats obtenus ont permis de choisir les

paramétres optimisés pour une meilleure caractérisation des propriétés des MCP.

Le troisiéme chapitre concerne la présentation des techniques expérimentales adaptées
pour 1’étude des propriétés mécanique et thermique des bétons incorporants des MCP et a
I’exploitation des résultats obtenus notamment la résistance a la compression, la chaleur
specifique et la cinétique d’hydratation. Ces résultats permettront ensuite de souligner 1’effet

de I’incorporation des MCP dans le béton.



A l’issue des résultats expérimentaux, une approche de modélisation multi-échelle est
proposée pour prédire la conductivité thermique des bétons-MCP. La prédiction de cette
derniere nécessite la connaissance de la conductivité thermique des MCP et du béton de
référence. Une étude stochastique et probabiliste paramétrique des incertitudes sur la réponse
thermique en particulier la chaleur spécifique est présentée afin d’évaluer le niveau de
confiance de I’'impact des MCP sur les propriétés thermodynamiques des bétons-MCP. Ces

résultats font I’objet du quatriéme chapitre.

Le cinquiéme chapitre est dédié a 1’étude numérique par la méthode des volumes finis
(MVF) d’une paroi en béton a changement de phase. Le logiciel « Fluent » est utilisé afin de
résoudre ce probléme. L’objectif de ce chapitre est d’évaluer 1’effet des MCP sur la réponse

thermique de la paroi.

Une conclusion générale et des perspectives sont présentées a la fin de ce mémoire.



Chapitre 1 : Les Matériaux a Changement de Phase

(MCP) et leur utilisation dans le secteur du batiment
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1.1. Contexte

La recherche d’une alternative a la crise environnementale s’impose comme une
nécessité pour lutter contre les problémes environnementaux et préserver les ressources
naturelles. En effet, le développement durable et la mise en place de véritables politiques
constituent un axe majeur pour tenter de limiter I’impact de cette crise & moyen et a long
terme. Il s’agit de remplacer ’utilisation des énergies eémettrices de CO, par des énergies
renouvelables non-polluantes. Comparées aux autres sources d’énergie, CeS sources sont

disponibles en quantité illimitée [1].

La question de 1’efficacité énergétique est au cceur des préoccupations des politiques
énergétiques de nombreux pays. Beaucoup d’importance a été attachée a 1’efficacité
énergétique dans les batiments. En effet, en France le secteur du batiment est responsable
d’environ 45 % de 1’énergie finale consommée et 23 % des émissions de CO, [29]. Face a ce
probleme, de nouvelles réglementations politiques ont été mises en ceuvre afin d’améliorer les
performances thermiques des systémes « batiments » tout en assurant une meilleure gestion et
rationalisation de la consommation d’énergie dans ce secteur. Il est nécessaire que ces
réglementations, qui évoluent avec des objectifs liés a la réduction de la consommation
énergétique, soient adaptées aux conditions spécifiques de chaque pays [1]. Dans ce sens, des
efforts significatifs pour de nombreux pays développés et en voie de développement ont été
déployés. La France, par exemple, est I’'un des acteurs les plus importants qui s’est engagé
depuis les années 1974 pour améliorer I’efficacité énergétique en France et dans le monde
entier en favorisant 1’accés aux énergies renouvelables. En effet, 1’état frangais a mis en place
des normes, des labels et des textes réglementaires tout comme les différentes réglementations
thermiques qui répondent aux enjeux du Grenelle de 1’environnement qui ont été définis en
France. Ces derniéres ont pour but de trouver un bon compromis entre les besoins et la
production en matiére d’énergie et visent a promouvoir et la recherche et 1I’innovation dans ce
domaine en quéte de solutions intelligentes et prometteuses pouvant contribuer a
I’indépendance énergétique nationale [6, 7]. Ces réglementations sont adaptées a tout type de
batiment et s’appliquent sur la construction des batiments neufs et a la renovation des
batiments existants afin de développer des batiments a énergie positive qui produisent

davantage d’énergie que le batiment en consomme et qui nécessitent peu d’énergie grise pour



leur construction, leur entretien et leur démolition [7, 8]. Les objectifs fixés pour un batiment

sont présentés dans la figure 1.1.
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Figure 1. 1 : Bilan énergétique de secteur de batiment, Bepos : batiment a énergie positive,
BBC : batiment basse consommation (groupe d’étude des marchés, 2013 [10]).

L’efficacité énergétique est également considérée comme 1’une des principales
stratégies énergétiques de la Tunisie depuis 1980. Des réformes politiques ont été mises en
place afin d’améliorer 1’approvisionnement énergétique du pays et contribuer a réduire les
émissions des GES. Ces actions se sont manifestées par la création d’institutions telle que
1’ Agence Nationale pour la Maitrise de ’Energie (ANME) qui veillent d’une part a étudier,
élaborer et mettre en ceuvre des solutions et des programmes d’efficacité énergétique et
d’autre part @ mettre en place des actions de sensibilisation et de prise de conscience des
enjeux de I’efficacité énergétique et des lois de la maitrise de 1’énergie. Par ailleurs, des
subventions du gouvernement tunisien sont souvent accordées aux chercheurs dans ce
domaine afin d’investir d’une maniére concrete et opérationnelle dans les projets de

I’efficacité énergétique [1].

Il est parfois difficile d’améliorer I’efficacité énergétique dans le batiment. En effet,
’utilisation de matériaux de constructions traditionnels s’avére parfois insuffisante pour
permettre d’émerger d’une fagon autonome vers les batiments du futur que 1’on veut moins

gourmands en énergie et plus respectueux de 1’homme et de son environnement. Il s’agit
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désormais de chercher a adopter de nouveaux matériaux et systemes constructifs permettant
de réduire significativement la consommation énergétique des batiments. Plusieurs pistes ont
été explorées comme 1’utilisation de matériaux intelligents pour I’enveloppe légéere des
batiments. Ces matériaux sont capables de stocker de 1’énergie par chaleur latente, puis de la
diffuser en changeant de phase. Par ailleurs, les Matériaux a Changement de Phase permettent
d’augmenter I’inertie thermique de la structure du batiment tout en améliorant le confort

thermique des usagers [6].
1.1.1.  L’efficacité énergétique dans les batiments

D’ici 2050, la demande mondiale de 1’énergie devrait doubler. Dans un méme temps et afin
de conserver I’environnement et lutter contre le réchauffement de la planete, il faut réduire de
moitié les émissions de GES. Ainsi, I’efficacité énergétique est un critéere clé dans la
démarche globale de développement durable pour mieux maitriser et rationaliser les besoins
en matiere d’énergie et pour satisfaire aux objectifs fixés. L’objectif de tout concept
d’efficacité énergétique est la mise en place de solutions d’efficacité énergétique permettant
de consommer moins et mieux tout en garantissant un bon niveau de confort thermique [11].
C’est pourquoi, il est nécessaire de sensibiliser les utilisateurs a leur consommation
énergétique et de les impliquer activement dans la démarche de concrétisation de 1’efficacité
énergétique, en les incitant a revoir leurs pratiques et habitudes et a s’investir sans crainte

dans I’utilisation des énergies renouvelables et des produits performants.

L’efficacité énergétique globale des batiments peut se faire a deux niveaux : «active » et
“passive”. En effet, I’efficacité énergétique dite « active » touche a la régulation, la gestion et
la supervision de 1’énergie et la gestion technique du batiment. A contrario, I’efficacité
énergétique dite « passive » vise a diminuer les besoins énergeétiques a travers 1’amélioration
de I’isolation de I’enveloppe de batiment et sa perméabilité a 1’air, la ventilation et les

équipements de chauffage [11].

La gestion de 1’énergie « active » dans un batiment est indispensable pour réduire la
consommation énergétique d’un batiment a travers I’utilisation d’équipements ayant un
meilleur rendement énergétique, 1’intégration des énergies renouvelables qui permettent
d’apporter les besoins d’un batiment en énergie, le suivi et ’affichage de la consommation
énergétique au sein du batiment dans le temps [11, 12].
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Il existe plusieurs techniques de gestion énergétique « passive » dans le batiment telles
que la protection solaire et thermique des batiments, la technique de régulation thermique, la
technique de dissipation de chaleur et la technique de récupération de chaleur. L’enveloppe
d’un batiment stocke généralement une grande quantité d’énergie sous forme de chaleur. Sa
capacité de stockage dépend des propriétés des matériaux constituants de cette enveloppe. Un
bon choix de matériaux de construction permettra d’améliorer ’inertie thermique d’une paroi.
Par ailleurs, I’un des facteurs permettant de réduire la consommation énergétique dans un
batiment est I’utilisation de la lumiére naturelle. L’orientation de ces facades ainsi que le
confort thermique des occupants [11] ont une influence non-négligeable sur 1’éclairage
naturel. Cependant, il faut toujours I’optimiser. En effet, plus I’apport solaire est important,
plus les besoins thermiques pour le chauffage et le risque d’un échauffement excessif 1’été
sont reduits plus il faut donc veiller a limiter ces apports solaires 1’été. Ces défauts peuvent

étre compensés par 1’isolation thermique hivernale et estivale.

L’isolation thermique hivernale permet de réduire les déperditions thermiques et par
conséquent améliorer les apports thermiques dans la piéce. Cela est assuré par le recours a une
forme bien compacte des batiments, la construction & plusieurs niveaux et I’utilisation
d’isolants thermiques ayant une faible conductivité thermique tels que la mousse rigide de
polystyréne, le chanvre, la laine de mouton, la laine de verre, la fibre de bois, le polystyrene
expansé, etc. Par ailleurs, I’isolation thermique estivale permet d’éviter 1’échauffement
excessif des locaux. La température des locaux dépend essentiellement de 1’orientation des
facades, des dimensions des surfaces vitrées, du type de vitrage et de la protection solaire.
Une conception et un choix judicieux de ces parametres contribuent a la réduction de
I’énergie consommée afin de maintenir un niveau de température acceptable dans les locaux.
En effet, le recours a des vitrages a isolation renforcée, dont la surface vitrée ne dépasse pas
30 % de la surface de la facade, permet d’améliorer significativement 1’isolation estivale [12].
L’utilisation des isolants dans une construction est primordiale afin de maintenir un bon
niveau confort thermique des occupants quelle que soit la saison. Cependant, leur utilisation
abusive provoque parfois la sensation d’inconfort thermique. Les défauts des isolations ainsi
que l’inertie thermique du batiment peuvent étre corrigés par I’utilisation de nouveaux
matériaux tels que les matériaux a changement de phase assurant un bon niveau de confort

thermique I’hiver comme 1’été [11, 12].
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1.1.2.  Le stockage par chaleur sensible et par chaleur latente

L’énergie doit étre stockée pour qu’elle puisse étre disponible a tout moment. Les

matériaux sont capables d’accumuler de 1’énergie et de la restituer plus tard [13, 14].

Batteries = au plomb etaNaS

STEP
(]
2
3 Hydrogéne l J
© ‘r'-:~.':-."‘~;j' S 1
S __ Batteries a flux,
w ----------- ¢ B, o TrTmEmEEmeEes
o
£
@
|—

Secondes Minutes Heures Jours

Supercondensateurs

10 kW 1MW 10 MW 1GW 1TW

Puissance de stockage

Figure 1. 2 : Les différents systemes de stockage de I’énergie (Ponsot Jacquin. C, 2013 [15]).

Les différents systemes adaptés au stockage (figure 1.2) devront stocker le surplus
d’énergie (phase de charge) et la produire au bon moment (phase de décharge). Le stockage
de I’énergie peut se faire par une simple variation de température (stockage a chaleur
sensible), par un changement de phase (stockage a chaleur latente), par une transformation
physique (adsorption) ou une réaction chimique (stockage thermochimique) [13-15]. C’est le
type de transformation de matériaux qui désigne le mode de stockage de 1’énergie. A noter
que ces systemes doivent aussi répondre a des problemes de non-toxicité et d’excellente tenue
dans le temps [16, 17].

Le chauffage et la climatisation représentent prés de 50 % de la consommation
énergétique en Europe. Les sources de chaleur proviennent essentiellement du soleil et de la
chaleur produite par certaines industries. L’énergie thermique peut étre stockée suite a
I’élévation de température qui modifie 1’énergie interne du matériau. Les techniques de

stockage de 1’énergie thermique sont illustrées sur la figure 1.3. Les deux voies principales de
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stockage thermique sont le stockage par la chaleur sensible et le stockage par chaleur latente.
La sélection est fonction de la durée de stockage et de la température désirée. L’inertie
thermique et la capacité a supporter de tres hautes températures présentent des facteurs

indispensables pour les matériaux de stockage de 1’énergie [13, 14].

[ stockage d'énegie thermique ]
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liquide solide-liquide I chaleur de réaction
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Figure 1. 3 : Les différentes techniques de stockage de [’énergie thermique (Akrouche, A.
2011, [18]).

e Le stockage par chaleur sensible

Ce mode de stockage est le moyen le plus ancien utilisé pour emmagasiner de
I’énergie sur des durées plus au moins longues par 1’utilisation d’une source de chaleur pour
élever la température d’un matériau sans changement d’état. Les propriétés thermo-physiques
a savoir la conductivité thermique (1), la chaleur specifique (C,) et la masse volumique (p) de

quelgques matériaux sont données dans le tableau 1.1.

L’énergie massique E, sens Stockee est généralement faible a cause de la faible densite
de stockage ce qui implique des volumes de stockage importants. Cette énergie s’exprime en
fonction de la capacité thermique des matériaux (C,) et s’écrit de la maniére suivante pour

une variation de température T, — T, [13, 14] :

Emsens = Cp (T, - Ty) (1.1
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Tableau 1.1. Propriétés thermo-physiques de quelques matériaux utilisés pour le stockage de
[’énergie par chaleur sensible (Laghzaoui. A, 2010 [16])

A (WIm.K) | C,(350 °C) (J/kg.K) p (kg/m?)
Eau liquide (0 °C<T<100 °C) 0,6 4186 1000
Eau vapeur (T = 300 °C) 0,04 2,026 0,3652
Granite 2,79 775 2630
Céramique réfractaire
1,35 866 3500
(programme WESPE, T<400 °C)
Béton haute température
1 916 2750
(programme WESPE, T<400 °C)
Béton haute température
1.3 1100 2250
(programme WANDA, T<400 °C)

L’utilisation la plus courante de la chaleur sensible est le stockage thermique

saisonnier par des systéemes a grande échelle tels que le stockage souterrain d’eau chaude, le

stockage souterrain en aquifére, le stockage souterrain ‘gravier/eau’ et le stockage souterrain

en puits [14]. Les différents types de stockage sont illustrés sur la figure 1.4 :

Stockage d'eau chaude

Stockage en aquifere

-

Stockage en puits

[
C—- =

Figure 1. 4 : Différents types de stockage souterrain par chaleur sensible (Hongois. S, 2011

[14]).
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Plusieurs projets basés sur des systemes de stockage par chaleur sensible existent déja.
Certains projets considérent un stockage en aquifére naturel (ATES : Aquifer Thermal Energy
Storage) comme celui du siege du parlement Allemand a Berlin (figure 1.5, a). Ce projet
couvre 12 % des besoins annuels en chaleur et 60 % des besoins annuels en froid. D’autres
projets sont basés sur un stockage dans des roches ou en souterrain (UTES ou BTES:
Underground ou Borehole Thermal Energy Storage) comme par exemple le Drake Landing
Solar Community (DLSC) dans 1’Alberta (figure 1.5, b) qui fournit de la chaleur en hiver

pour un quartier de plus de 50 maisons [14, 15].
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Figure 1. 5 : Différents projets utilisant le stockage par chaleur sensible [14, 15].

L’¢énergie stockée par chaleur sensible est soumise parfois a des pertes thermiques
importantes du fait de la mauvaise implantation, de I’isolation ainsi que de la longue durée
des systémes de stockage. Ce mode de stockage nécessite aussi des systemes tres volumineux.
Il est donc nécessaire de bien choisir le systéme et sa dimension afin d’accroitre leurs

performances [16-18].
e Le stockage par chaleur latente
Ce mode de stockage permet de stocker 1’énergie par chaleur latente a une température

constante qui correspond a la température de changement de phase ou changement d’état
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physique. Le changement d’état a température constante permet essentiellement de réguler la
température dans les applications de chauffage ou de climatisation des batiments. L’énergie

massique stockée s’écrit de la maniére suivante [14] :

Em,lat = AHgtente = fcp ar (l- 2)

OU AH;gtente €st I’enthalpie massique de transformation ou de changement d’état.

Le matériau peut exister généralement sous différentes formes : solide, liquide ou gaz.
En faisant varier la température et/ou la pression du milieu, le matériau peut passer d’un état a
un autre. Les différents changements d’état sont : la fusion, la vaporisation et la sublimation.
La transition la plus fréeqguemment utilisée est le changement de phase solide-liquide dont la
variation volumique est faible. Cette derniére permet de stocker une grande énergie sous
forme de chaleur latente avec des variations faibles de température. Un matériau a
changement de phase stocke en premier lieu 1’énergie sous forme de chaleur sensible et
lorsque la température extérieure atteint sa température de changement de phase, le matériau
change d’état provoquant une rupture des liaisons entre les chaines moléculaires constituant le
matériau. La figure 1.6 décrit la relation entre 1’élévation de la température et I’enthalpie d’un

matériau au cours et en dehors d’un changement de phase [16].

Chaleur Chaleur latente Chaleur
sensible sensible
S
B I‘:I:af.g _phazs

zone de transition

Enthalpie (J)

Figure 1. 6 : Relation Température/Enthalpie (Laghzaoui. A, 2010 [16]).
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Le changement d’état d’un matériau pur se fait a température constante et 1’énergie
sera stockée par chaleur latente jusqu’a la transformation complete d’un état a un autre.
Généralement, le matériau continue a recevoir de 1’énergie au cours du temps, ce surplus
d’énergie sera alors stocké sous forme de chaleur sensible [16]. La possibilité d’introduire ce
mode de stockage est un verrou fondamental dans la problématique du chauffage et de la
climatisation des batiments. En effet, le recours a ce type de stockage dans le batiment permet
de maintenir une température quasi-constante a 1’intéricur d’une piéce et en cas de besoin

I’énergie stockée sera libérée [14].

Il existe trois familles de Matériaux a Changement de Phase (MCP). L’cau est ainsi le
plus connue des accumulateurs thermiques a chaleur latente [18]. Aujourd’hui, I’enjeu actuel
dans le secteur du batiment est d’assurer un bon niveau de confort thermique en optimisant les
montées et les chutes de température a I’intérieur d’une piéce grace a 1’augmentation de
I’inertie thermique dans les batiments a structure légére. Un des moyens proposés est
I’utilisation de matériaux capables de stocker et de libérer une grande quantité de chaleur dans
des gammes de température ambiante. Ces matériaux de plus en plus utilisés dans les
batiments sont connus sous le nom du ‘’Matériaux a Changement de Phase’’. lls sont capables
de stocker et de libérer une grande quantité de chaleur grace a leur chaleur latente. Ces
matériaux intelligents trouvent leurs applications dans plusieurs domaines en particulier le
batiment [18]. Dans la suite, nous présentons plus en détail la technologie des MCP ainsi que

ses différentes applications notamment dans le secteur du batiment.
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1.2. Les Matériaux a Changement de Phase (MCP)

Depuis des décennies, des études ont été menées afin de chercher des nouvelles
techniques permettant de réduire de facon considérable les émissions de CO,. Parmi les
solutions proposées, la réduction de la consommation énergétique dans le secteur des
batiments s’est avérée étre 1'une des clés prometteuses pour répondre a ces objectifs.
Aujourd’hui, le stockage de 1’énergie par chaleur latente présente des avantages certains pour
les constructions modernes a basse consommation d’énergie. Ces constructions ont la capacité
de réduire les consommations de chauffage en hiver grace a leur faible inertie. Cependant, ces
batiments se heurtent souvent & des problemes de surchauffe en été dégradant ainsi les
conditions de confort thermique des usagers. A cet égard, les MCP se sont affirmés comme de
bons candidats pour la conception et la rénovation des batiments permettant ainsi d’améliorer
le confort thermique d’été et de réduire la consommation d’énergie. Beaucoup d’études ont
été menées sur les MCP pour I’identification de leurs caractéristiques thermo-physiques et

leur effet quand ils sont incorporés dans une paroi.
1.2.1.  Description

Les matériaux souvent utilisés pour le stockage par chaleur latente sont appelés
Matériaux a Changement de Phase (MCP). Ces matériaux sont capables de changer d’état
physique (figure 1.7) sur une large plage de température et leur réactivité repose sur un
principe physique simple [13, 19]: Lorsque la température environnante est egale a la
température de fusion des MCP, ces derniers changent de phase en se liquéfiant et absorbent
I’énergie par chaleur latente. Lorsque la température environnante chute, les MCP se

cristallisent en restituant 1’énergie qu’ils ont stockée.

Les MCP sont classés en trois grandes familles selon leur nature chimique comme le
montre la figure 1.7 ; a savoir les MCP organiques (paraffines, corps non-paraffiniques,
polyalcools), inorganiques (hydrates salins, sels, métaux, alliages) et eutectiques (corps
inorganiques et/ou organiques) [18].
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Figure 1. 7 : Différents types des MCP (Akrouche. A, 2011 [18]).

Une description détaillée des avantages et des inconvénients des différents types des
MCP est donnée dans les travaux de [21]. La présente these s’intéresse particulierement aux
MCP organiques adaptés a la problématique des batiments. Ces matériaux sont chimiquement
stables, simples a mettre en ceuvre et contribuent a un renforcement thermique de la structure
grace a leur forte chaleur latente qu’ils échangent au moment de changement de phase. De
plus, ces matériaux présentent des températures de fusion dans la gamme de température du
confort thermique des batiments et une faible variation de volume [13]. Les MCP réduisent
également la consommation de chauffage I’hiver et les besoins en climatisation en été en
stockant le surplus de chaleur et en restituant la chaleur emmagasinée. Cependant, les MCP
présentent aussi quelques inconvénients a savoir : la surchauffe, la perte d’eau d’hydratation,

la corrosion (compatibilité avec les matériaux de construction), I’inflammabilité, etc.

Il existe deux phénomeénes majeurs qui rendent tres difficile I’utilisation de ces
composés pour un stockage de 1’énergie par chaleur latente. En effet, dans certaines
conditions, un retard de la cristallisation au cours de refroidissement en phase liquide peut se
produire. Ce phénomene de surfusion va entrainer une température de solidification inférieure
a la temperature de fusion et par conséquent un flux restitué inférieure au flux absorbé. La
surfusion dépend de plusieurs parametres tels que le volume, la vitesse de refroidissement, le

nombre et la nature de cycles thermiques, la pression. D’autre part, pour les matériaux a
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fusion non-congruente, un phénomene de ségrégation de phase peut se déclencher. Le recours
a des additifs est alors nécessaire pour remédier a ces problémes et pour assurer le bon

fonctionnement de ces produits [13].

Le choix d’un MCP dépend essentiellement de 1’application visée et des besoins de
’utilisateur. Il faut ainsi définir les critéres qui permettent de faciliter le choix d’un MCP pour
une application donnée [13]. La température de transformation ainsi que la plage de fusion
restent des critéres importants dans le choix du type des MCP a utiliser. Leur plage de fusion
peut étre déterminée en fonction de 1’application souhaitée (batiment, nucléaire, transport,
alimentaire, textile, etc.). D’autre part, ces matériaux doivent présenter une grande chaleur

latente de fusion. D’autres critéres sont aussi a considérer tels que :

- Les propriétes thermiques : une grande conductivité thermique facilite et accélére les
cycles de charge et décharge. Ces cycles risquent d’impacter la structure et le mode de
fonctionnement de ces matériaux, c’est pourquoi les MCP doivent maintenir les mémes

propriétés thermophysiques au cours de ces cycles thermiques [13, 35].

- Les propriétés physico-chimiques : afin d’avoir une capacité de stockage plus
importante, les MCP doivent présenter une masse volumique élevée. Par ailleurs, ces
matériaux doivent étre stables chimiquement dans le temps et avec la température, non-
toxiques et ininflammables. Afin d’éviter toute réaction chimique qui peut se produire entre
les MCP et les constituants d’une paroi, il faut veiller a ce que les MCP soient compatibles

avec les autres matériaux [13, 35].

Plusieurs études ont été dédiées a la présentation des types de MCP et a I’étude de
leurs caractéristiques et leurs domaines d’applications. Le lecteur peut alors consulter a titre

d’exemple les travaux de Zalba et al [20], Pasupathy et al [21] pour d’amples informations.
1.2.2.  Procédés d’encapsulation

L’encapsulation est une technique largement utilisée dans de nombreux domaines
industriels et scientifiques. Dans la plupart des cas, les MCP doivent étre encapsulés. En effet,
ce procede permet d’éviter la fuite de la matiére encapsulée au moment de changement de

phase, d’améliorer les échanges thermiques avec le milieu environnant, de limiter le contact
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entre la matiere active encapsulée et la matrice englobante, de protéger les MCP de leur
milieu environnant et de faciliter ’incorporation de ces produits dans des matériaux comme le
béton [40]. Ainsi, le conteneur de conditionnement doit étre compatible avec les MCP en lui
assurant une bonne étanchéité et une stabilité lors du changement de phase [18, 31]. Par
ailleurs, ce dernier doit résister a la dilatation et aux variations de volume de la cire de
paraffine entre deux phases solide et liquide qui peut étre supérieure a 10 % [42]. 1l existe
deux procédés d’encapsulation des MCP : la macro-encapsulation et la micro-encapsulation
[18].

e La macro-encapsulation

Cette technique consiste a conditionner les MCP dans des conteneurs dont le volume
varie de 1 ml a plusieurs litres. Ces conteneurs sont généralement des nodules, des sacs
plastiques ou des briques plastiques. La figure 1.8 présente quelques exemples des MCP
macro-encapsulés [18, 31].

Poche d'air

Matériau a changement de
phase (MCP)

Meélange de polyoléfines

Figure 1. 8 : Exemple des MCP macro-encapsulés : conditionnement en nodule, en balle
inoxydable, en sac plastique et en briquettes plastiques [18, 31].

e La micro-encapsulation

C’est une technique simple et efficace permettant d’encapsuler la matiére active dans
un matériau enrobant [38]. La taille des particules micro-encapsulées varie entre 1 um et 1
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mm. Les microparticules ainsi formées contiennent généralement entre 1 et 90 % en masse de
la matiére active.

Figure 1. 9 : Exemple des MCP micro-encapsulés : a [’état poudre et a [’état liquide (BASF

[41]).

Cette matiére active doit étre encapsulée par un polymere étanche afin d’éviter sa fuite
pendant la liquéfaction. Des polyméres d’origine naturelle, hémisynthétique ou synthétique
ont été utilisés dans I’industrie de micro encapsulation. La figure 1.9 présente quelques

exemples des MCP micro-encapsulés. Actuellement, seuls les MCP hydrophobes sont micro-
encapsulés [43].

Figure 1. 10 : Structure de microparticules : (a) Microsphére (b) microcapsule (Legrand. P,
2007 [30]).

21



La taille des microparticules variant genéralement entre 1 et 1000 pum suit une
distribution granulométrique gaussienne assez large qui varie en fonction du procédé de
fabrication [30]. La distribution granulométrique et la morphologie de ces derniers peuvent
étre determinées respectivement par la granulométrie a variation de résistance électrique ou
diffraction laser et la microscopie optique ou électronique. Il existe deux types de structure de

microparticules comme illustré sur la figure 1.10 [30].

La microsphére est constituée par une substance active dispersée dans une matrice
continue de polymeére ou de lipide alors que la microcapsule est un réservoir formé par un
noyau qui contient la substance active sous forme liquide, solide ou gazeuse entouré par une
paroi de matériau enrobant [30]. La microcapsule présente des morphologies différentes
comme le montre la figure 1.11. La morphologie dépend essentiellement des propriétés
physicochimiques de la substance active, la composition de la paroi externe et la technique

d’encapsulation [31].

simple irregulier

multi-ceeur multi-paroi

Figure 1. 11 : Les différentes morphologies des Microcapsules (Gharssallaoui. A, 2007

[31]).

Les différentes techniques de micro encapsulation sont largement étudiées et décrites

dans la littérature [32-38]. Les méthodes couramment utilisées par les industries et les
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chercheurs sont illustrées dans 1’annexe 1. Deux techniques de micro encapsulation sont

décrites ici en détail :

La polymérisation interfaciale qui se produit suite a une réaction chimique entre deux
réactifs a I’interface de la phase dispersée d’origine organique ou aqueuse. La phase
dispersée contient le matériau a disperser et un monomeére. Apres 1’émulsion, cette
phase est diluée afin d’apporter le deuxiéme monomére en phase continue. La taille de
gouttelette de 1’émulsion formée permet de contrdler la taille moyenne des

microcapsules [38].

Le procédé de Nebulisation-séchage connu sous le nom de sechage par pulvérisation
(spray-drying) qui constitue une technique utilisée depuis des décennies pour
encapsuler plusieurs produits notamment les MCP. C’est la méthode la plus courante,
la plus simple et la plus économique [38]. Cette technique est utilisée par BASF 1’un
des fabricants des MCP. Son principe est basé sur la nébulisation d’une formulation
liquide (solution, suspension ou émulsion) formée par le polymere et le matériau actif.
Un aérosol est formé suite a une nébulisation par une buse d’atomisation pneumatique,
ultrasonore ou rotative. Au cours de ce processus, les microparticules (microcapsules
ou microsphéres) solides se forment aprés 1’évaporation rapide de I’aérosol dans une
chambre de dessiccation qui émet un flux d’air chaud ou d’azote. La taille des
particules ainsi formées est généralement de 1’ordre de 10 um. Il a été constaté une
perte significative du produit de départ suite a 1’adhésion des particules sur les parois

de I’appareil utilisé¢ ou a leur agglomération [30].

Bien que I’encapsulation a amélioré significativement les propriétés thermophysiques des

MCP, certains inconvénients ont été cités dans la littérature et vont étre présentés dans le

paragraphe 1.3.2. Par ailleurs, la rigidité de la paroi encapsulant le matériau actif empéche les

transferts de chaleur par convection ce qui diminue la vitesse de transfert thermique.

1.2.3.

Les MCP organiques a base de paraffine

Dans ce travail, nous nous intéresserons uniquement au cas des MCP organiques a

base de paraffine pour les nombreux avantages qu’ils présentent. En effet, les paraffines sont
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des matériaux chimiquement stables. Cela leur permet d’étre classés parmi les matériaux les

plus utilisés par les professionnels de batiment.

Ce type de MCP est formé par une cire paraffinique qui présente une faible
conductivité thermique variant entre 0,15 et 0,18 W/m.K. Cette faible conductivité thermique
pénalise la cinétique de charge/décharge de 1’énergie thermique. Le tableau 1.2 illustre les
propriétés thermophysiques de quelques cires paraffiniques utilisées comme des MCP. Une
grande surface d’échange ainsi qu’un conditionnement adapté est nécessaire pour améliorer
les échanges thermiques du systéme d’une part et éviter la fuite de la cire pendant sa fusion
d’autre part [18, 39]. Par ailleurs, de par son role de contenant, la surface d’échange assure un
meilleur contréle du changement de volume des MCP lors de leur fusion ainsi qu’une bonne
stabilité dimensionnelle. La microencapsulation de ces matériaux est I’un de moyen proposé

pour résoudre ce probléme.

Tableau 1.2. Propriétés thermophysiques de quelques cires paraffiniques (Akrouche. A, 2007

[18])
Paraffines
Tétradécane Héxadécane Octadécane Eicosane
Formule C14Hsz Ci6Hz,4 CigH3g CaoHy,
Température de fusion (°C) 55 16,7 28 36,7
Enthalpie de fusion (kJ/kg) 226 237 244 247
Conductivité thermique (W/m.°C) 0,15 0,15 0,15 0,15
Capacité thermique massique (kJ/kg°C) 2,07 2,11 2,16 2,21
Masse volumique solide (kg/m®) 825 835 814 856
Masse volumique liquide (kg/m?) 771 776 774 778
Retard a la solidification (°C) Aucun Négligeable Négligeable | Négligeable
Pression de vapeur (Pa) 1334 75°C 133 4105°C 1334 75°C Aucun
Tension superficielle (N/m) 24,7.107 3,4 27,4107 1332 100°C
Viscosité (Cp) 2,1 - 3.4 -

Les MCP a base de paraffine présentent souvent un changement d’état solide/liquide.

IIs sont obtenus suite & la micro-encapsulation (figures 1.12 et 1.13).
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Figure 1. 12 : Procédé de micro encapsulation de BASF (energie forum denmark [44]).

La micro-encapsulation des MCP a base de paraffine consiste a préparer tout d’abord,
deux types de solution. Une premiére solution formée par un liquide hydrophile et un
stabilisant et une deuxiéme solution contenant les MCP, un initiateur de radicaux libres et un

matériau polymérisable.

Figure 1. 13 : Séchage par pulvérisation de BASF (energie forum denmark [44]).
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Ensuite, un brassage énergétique permet de disperser la phase discontinue obtenue par
la deuxiéme solution dans la phase continue formée par la premiére solution. Enfin, une
polymérisation des monomeéres permet d’obtenir a la fin les MCP sous forme liquide [36]. Les

particules ainsi formées présentent des tailles différentes allant de 2 a 20 pm [44].

L’eau de la solution peut étre éliminée par séchage par pulvérisation d’ou 1’obtention
de la poudre des MCP. Suite au séchage, les particules MCP vont coller les unes aux autres
pour former finalement des agglomérations de milliers de microbilles de taille allant de 0.1 a

0.3 mm comme le montre la figure 1.14 [44].

Figure 1. 14 : Les MCP(BASF) issus du procédé de micro-encapsulation (a) a [’état liquide,
(b) & I’état poudre (energie forum denmark [44]).

Suite au procédé de micro-encapsulation, la cire de paraffine est enveloppée par une
couche plastique dure, le polymere méthacrylique (PMMA), permettant ainsi d’avoir des
matériaux étanches et compatibles avec le matériau dans lesquels ils seront incorporés [38].
Par ailleurs, ce polymere empéche également la fuite de la paraffine si les macro-capsules
sont endommagées. Cela garantit une stabilité aux MCP avec une durée de vie plus longue
[38].
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Plusieurs études ont été réalisées afin de vérifier la durabilité des MCP [22, 51-53]. En
particulier, des cycles thermiques ont été appliqués aux MCP afin de vérifier leur
thermostabilité dans le temps [35]. Dans ce cadre, les travaux de Hawlader et al [47, 48] ont
porté sur 1’étude des performances thermiques des MCP aprés plusieurs cycles dynamiques
répétitifs (N = 10, 50, 100, 500, 1000 cycles) de fusion et de solidification dans la plage de
température de 20°C et 60 °C. Par ailleurs, Wang et al [46] se sont intéressés a déterminer la
capacité de stockage des MCP a long terme apres les avoir soumis a 1500 et 3000 cycles

thermiques dans la plage de température de 25°C et 70°C (figure 1.15).
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Figure 1. 15 : Dispositif expérimental utilisé pour les essais de cycles thermiques (Hawalder,
2003 [47]).

Les résultats obtenus ont montré que les MCP gardent la méme forme géométrique

ainsi que la méme capacité de stockage de I’énergic méme aprées application de plusieurs

cycles thermiques comme le montre la figure 1.16 [35, 44, 46-48].
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Figure 1. 16 : Propriétés thermophysiques des MCP aprés applications des cycles thermiques
déterminées expérimentalement en utilisant le microscope électronique a balayage (a) et la
DSC (b) (Hawalder, 2002 [48]).

1.24. Les domaines d’application

Les applications de stockage thermique par les MCP concernent plusieurs domaines :
les batiments, 1’¢électronique, 1’industrie textile, ’automobile, la médecine, 1’agroalimentaire,

I’industrie pharmaceutique, etc.
e Stockage de I’énergie dans les batiments

Le recours a des matériaux tels que les MCP encapsulés permet de maitriser la
consommation de 1’énergie du secteur tertiaire. En effet, actuellement les constructeurs
cherchent a diminuer les codts de la construction et a augmenter a la fois la surface habitable
en optimisant au mieux I’enveloppe des batiments. L’une des solutions qui pourrait étre
envisageable serait I’utilisation des MCP. En effet, une paroi de 3 cm d’épaisseur seulement
contenant des MCP absorbe autant de calories qu’une paroi en béton d’épaisseur 18 cm et

qu’une paroi en brique de 23 cm d’épaisseur [13, 44].
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Figure 1. 17 : Equivalence thermique de quelques parois d’épaisseurs différentes en fonction
de leurs matériaux constitutifs (BASF [41]).

Les MCP les plus utilisés dans les batiments sont a base de paraffine et de sels
hydratés. Généralement utilisés sous forme des plaques légéres ou sous forme encapsulée
dans les matériaux de construction comme le platre et le béton, les MCP permettent
d’augmenter I’inertie thermique des batiments et de les doter d’une capacité d’auto-régulation
thermique capable d’améliorer les conditions du confort thermique chez les usagers. En effet,
I’utilisation des MCP dans les batiments permet d’amortir et de lisser les fluctuations
thermiques a ’intérieur des piéces et de maintenir une température moyenne acceptable. Elle
a par ailleurs un effet de « déphasage thermique » en retardant 1’onde de chaleur a une période
moins chaude de la journee. Cela a pour avantage de limiter 1’élévation de la température
pendant un certain nombre d’heures et donc de réduire les besoins en climatisation. Cette
application a prouvé que la température dans une piece peut étre réduite jusqu’a 4°C et la
consommation d’énergie liée a la climatisation peut ainsi chuter de 30%. Pour améliorer
I’efficacité de déstockage des MCP il est recommandé de lui associer un systeme de

ventilation nocturne [13, 22, 51].
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e Applications diverses

L’utilisation des MCP dans le domaine de 1’électronique pour assurer le contrble
thermique et la protection des composants électroniques a recu récemment une grande
attention. En effet, la surchauffe de ces composants est absorbée par les MCP qui peuvent étre
placés directement en couche mince sur le composant électronique ou introduits dans une
cavité aux puits de chaleur classique [13]. Des études ont montré que I’utilisation des MCP
réduit de 50 % la surchauffe des composants électroniques par rapport a un refroidissement

par convection naturelle [52].

Les MCP ont été également utilisés pour préchauffer les moteurs & combustion interne
comme par exemple le moteur diesel [13]. En effet, les trois quart de I’énergie produite par un
moteur automobile sont dissipés dans la nature [53]. Cette énergie sera alors stockée par les
MCP connectés au radiateur. Le stockage par chaleur latente permet alors d’éviter les
problemes liés au démarrage a froid du moteur [13].

Récemment et dans 1’objectif de réguler d’une maniére passive la température
corporelle en fonction de la température du milieu ambiant, des vétements intelligents
contenant des fibres thermo-régulées incorporant des matériaux a changement de phase
attirent de plus en plus I’attention des fabricants de textiles, tels les vétements a usage
technique nécessitant une meilleure gestion des variations de température corporelle. En effet,
I’intégration de ces matériaux dans les vétements de protection comme la tenue feu des
pompiers améliore la protection des usagers. Les différentes techniques d’incorporation de ces
matériaux dans le textile et les applications potentielles des MCP dans ce domaine
(couvertures, oreillers, revétement de siége de voiture, tenue de sport combinaison spatiale,

chaussures, gants, etc.) ont été cités dans les travaux de [37, 38].

Les MCP sont également utilisés dans le domaine des routes en tant que retardateurs
d’apparition du gel sur la chaussée. Les MCP employés dans ces projets, dont le point de
solidification est supérieur a celui de I’eau, libérent de 1’énergie lorsque la température
extérieure atteint leur température de solidification. Ceci limite la dégradation de la chaussee
par action du froid [54].
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1.2.5. Exemple des MCP commerciaux

Il existe plusieurs types de produit commercialisés parmi lesquels on cite les produits
DUPONT et BASF. En effet, ces deux leaders de I’industrie chimique ont chacun

commercialisé leur version des MCP dont ils sont les principaux fournisseurs en Europe.

Le produit Dupont se présente sous la forme d’une plaque (figure 1.18) 1 m x 1,2 m et

d’une épaisseur de 5,26 mm [55, 56].

Figure 1. 18 : Plaque Energain commercialisé par Dupont de Nemours (DupontTM Energain

[55D).

Ces plaques sont constituées d’un mélange de polymere (éthylene)/MCP a base de
paraffine enveloppé par deux couches minces d’aluminium pour rigidifier 1’ensemble. Ces
panneaux peuvent étre facilement découpés a la taille désirée puis simplement collées, agrafés
ou vissés sur les murs ou sur le plafond pour augmenter 1’inertie thermique de la paroi dont il
fait partie [55, 56].

BASF a commercialiseé plusieurs types de produits, ci-dessous présentés (figure 1.19).
Des études ont montré également que les capsules de MCP ont gardé les mémes propriétes

thermophysiques aprés 10 000 cycles thermiques [44].
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(b) (©)

MHOC Plus Micronal® PGM - Al Disperslon und Pulver

Figure 1. 19 : Produits BASF, (a) smartboard (b) béton cellulaire (c) Micronal liquide et
solide (BASF [41]).

Il existe plusieurs autres types de produits commercialisés. Le tableau 1.3 récapitule
quelques produits autres que ceux commercialisés par les entreprises BASF et DUPONT :

Tableau 1.3. MCP commercialisés

PCM Type de produit | Trusion (°C) | Chaleur de fusion (kJ/kg)
Astorstat HA17 Paraffine et cire | 21,7-22,8 -
Rubitherm RT26 24-26 232
Rubitherm RT27 Paraffine 28 206
Climsel C23 23 148
S_I_THL22 97 Sel hydraté ;g i;g
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1.3. Les MCP dans les matériaux de construction :

applications et réalisations

La France est le 4°™ émetteur de CO, en Europe. Ces émissions sont causées
essentiellement par la production d’¢électricité, nécessaire au fonctionnement des systémes de
chauffage et de refroidissement. Ces émissions, qui ont atteint 54 milliards de kilo de CO; en
2010, peuvent entrainer un réchauffement de la planete et par conséquent une utilisation plus

importante des systemes énergivores pour garantir le confort thermique des usagers [58].

C’est pourquoi la France a fixé des objectifs et s’est engagée en 2007 dans le Grenelle
de I’environnement, pour réduire d’un facteur de 4 la consommation de 1’énergie et les

émissions des CO; pour le secteur de batiment d’ici 2050 [59].

Pour répondre a ces objectifs, il est primordial d’utiliser des matériaux capables de
réduire d’une part les émissions en CO; et d’autre part les consommations énergétiques [22].

L’une des solutions proposées est ’utilisation des Matériaux a Changement de Phase (MCP).

Ce concept de rénovation énergétique a été utilise dans le cadre de réhabilitation des

batiments anciens. Dans ce qui suit, on citera quelques réalisations :
1.3.1.  Quelques réalisations et retour d’expériences

Les parois massives d’un batiment permettent de réduire les pertes thermiques grace a
leur masse. Ces parois massives sont en effet capables de lisser le pic de température au sein
d’une piece. Cependant, aujourd’hui afin de diminuer les coits de construction, les critéres de
dimensionnement étant par ailleurs respectés, les professionnels des batiments essayent de
réduire au maximum les épaisseurs des parois de batiments tout en respectant les normes de la
réglementation thermique [13]. Malheureusement, les constructions modernes associées
parfois a une grande surface vitrée peuvent souvent causer des problemes de surchauffe dans

les batiments.

Dans ce cadre, les Matériaux a Changement de Phase peuvent étre utilisés dans la

rénovation ou la construction des nouveaux batiments pour renforcer leur inertie thermique et
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optimiser I’épaisseur de la paroi. Il existe plusieurs méthodes d’utilisation des MCP : soit par
incorporation directe dans les matériaux de construction (platre, béton, etc.) soit sous forme

de plaques (plaque Energain, etc).

L’industrie chimique BASF par exemple a déja realisé & Ludwigshafen (Allemagne)
en collaboration avec des industriels et des entreprises du batiment un concept novateur de
batiment dit “’Maison 3 litres’’ (« 3-litre house »). Ce batiment se repose sur I’utilisation et
I’association d’un certain nombre de produits et technologies innovants dans le secteur du

batiment. On citera quelques exemples de matériaux et de technique utilisés [40, 43] :

Utilisation d’un systéme de ventilation centralis€¢ avec unité¢ de récupération de

chaleur

» Création d’une isolation thermique réalisée en NEOPOR, un matériau composé a
la base de polystyrene incorporant des réflecteurs infrarouges qui réfléchissent les
rayons de chaleur et les stockent ainsi a I’intérieur

» Installation des plaques en platre incorporant des matériaux a changement de

phase : MICRONAL

 Installation de chaudiére collective a condensation gaz, etc.

Systéme de ventilation

= centralisé avec unité de

l \\ ’7 récupération de chaleur
e Isolation Neopor® sur et

entre les chevrons
Neopor® dans le systéme com-
posite d'isolation thermique
Vinidur® fenétres PVC
triple vitrage

Platre contenant des micro-
capsules a changement de phase

i - Isolation périmétrique

=3
4

) U U=

.
jJ
aH

Isolation en sous-bassement

Pile & combustible
- Chaudiére

Figure 1. 20 : Maison 3 litres de Basf (BASF [41]).
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Ce concept basé sur de nombreuses innovations qui associe réduction de
consommation d’énergie et d’émission de gaz a effet de serre, pertinence économique et
équilibre sociologique. Cet immeuble ne consomme, pour le chauffage, que trois litres de fuel
par m® (contre plus de 23 litres auparavant) et rejette jusqu’a 80 % de CO, en moins par
rapport & une conception plus classique.

D’autres projets élaborés par BASF ont été effectués en utilisant également des

Matériaux a Changement de Phase. Un exemple de ces projets est présenté sur la figure 1.21.

'Lﬂg'jv?”sﬂ s DSC LUWOGE / la maison la barque solaire de
9 Fortis Nova, d'auvjourdhui & maison
Ludwigshafen Munich Passive,immeuble
de bureaux, Freiburg
2002 2004 2008

immeuble de bureaux hbétel et complexe de Holderlin Gymnasium ~ Desmurs massifs
dansle Badenova bureaux & Berlin, & Lauffen avec Aircrete
Offenburg Gotzkowskistrasse

Figure 1. 21 : Quelques réalisations de batiments par BASF en utilisant des MCP (BASF
[41]).

4500 metres carrés de dalles de plafond et de murs secs dans le Lycée de Diekirch a
Luxembourg (figure 1.22) sont modifiés avec des MCP de BASF. Cette technique a été
utilisée afin d’améliorer I’inertie thermique du batiment et réduire les consommations
énergétiques [41, 43].
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Figure 1. 22 : Lycée de Diekirch & Luxembourg (BASF [41]).

Le palais de Tokyo & Paris présenté sur la figure 1.23 est un batiment construit en
verre transparent. Ce batiment a faible inertie thermique a été modifié en 2009 avec des
panneaux de Dupont Energain afin d’augmenter son inertie thermique. Ces panneaux ont été

installés a I’intérieur du faux-plafond [77].

Figure 1. 23 : Palais de Tokyo a Paris (Nomiya [77]).

La majorité des réalisations ont été menées en utilisant des panneaux en MCP. Le
mangue de retour d’expérience restreint I’application de ces matériaux qui restent

actuellement mal connus. De plus, la question de développer de nouveaux bétons incorporant
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des MCP reste aujourd’hui sans réponse. Plusieurs travaux de recherche ont été menés dans
ce contexte afin de permettre une meilleure caractérisation de ces matériaux et étudier
I’influence de leur incorporation dans le béton. Dans ce qui suit, on citera alors quelques

références. On citera sept projets :

- 1* projet : Maha Ahmed, 2004 [13]

- 2°™ projet : Kuzinik et al, 2012 [61]

- 3°™ projet : projet Grand Lyon, 2010 [62]

- 4*™ projet : projet MOPCON, 2005 [22, 63]
- 5%™ projet : Helmut et al, 1997 [64]

- 6°™ projet : Castel et al, 2008 [49]

- 7°™ projet : Entrope et al, 2007 [51]

e 1% projet : Maha Ahmed, 2004 [13]

Afin de définir la structure des parois des cellules tests et les MCP qui vont le contenir
notamment 1’effet de 1’épaisseur de la paroi et le type de parois sur I’inertie thermique, une
étude expérimentale et numérique en 2D sur différents types de paroi a été menée dans le
cadre des travaux de thése de M. Ahmed, 2008. Les parois étudiées sont réalisées a partir des
panneaux commerciaux (polycarbonate, PVC) et ont été remplies par la suite par des MCP
conditionnés dans des granulats ou des MCP purs. Trois parois composites formées par des
panneaux d’isolant et de panneaux en polycarbonate ont été également étudiées. Les trois

parois composites sont constituées de :

- 1% paroi : un panneau en polycarbonate placé du coté intérieur et un panneau en
isolant placé du coté extérieur.
2™ paroi : un panneau en polycarbonate placé du coté extérieur et un panneau en
isolant placé du c6té intérieur.
3eme paroi : un panneau en polycarbonate placé entre deux panneaux d’isolants.

Ce travail a montré que 1’utilisation des MCP purs ainsi que la détermination de son
épaisseur optimale permettant de garantir un meilleur confort thermique. Par ailleurs, la

configuration d’une paroi légere doit prendre en compte de la position des MCP et d’isolant.
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e 2°™ projet : Kuzinik et al, 2012 [61]

Afin de vérifier I’efficacité et la pertinence du choix de I’épaisseur des plaques de
DuPont Nemours dont la température de fusion des MCP est de 1’ordre de 22°C. Kuznik et al
[2012] ont mené une simulation numérique via le logiciel CODYMUR sur une paroi MCP
formée par 2cm de bois, 10 cm de laine de verre, le MCP d’épaisseur variable et 1cm de
platre. Ce logiciel permet de déterminer a la fois, la température dans une paroi et d’analyser
les flux aux surfaces. Avant d’effectuer les calculs, les chercheurs ont modifié tout d’abord le

logiciel pour tenir compte de la chaleur massique variable des MCP [61].

(a) (b)

———o—— énergie destockée
——a—— ¢énergie stockée

¢énergie [W/m®]

flux [w/mz]

= (_}., L

0 10

R
temps[h]]

.20 30 40
épaisseur MCP [mm)|

Figure 1. 24 : (a) Energie stockée/déstockée en fonction de I'épaisseur des MCP (b) Energie
stockée par une plaque avec MCP et par une plaque sans MCP (Kuznik et al, [61]).

Cette étude a montré que 1’énergie stockée et déstockée par une paroi MCP passe par
un optimum autour d’une épaisseur de MCP de 1 cm comme le montre la figure 1.24 (a).
D’autre part, la paroi en MCP est capable de stocker 13 W/m? d’énergie alors qu’une paroi

sans MCP ordinaire ne stocke que 3 W/m? (figure 1.24 (b)) [61].

e 3™ projet : projet Grand Lyon [62]

Les plaques de DuPont Nemours ont été egalement utilisées dans le cadre de
rénovation d’un bureau du batiment HELIOS a Lyon. Ces plaques ont été positionnées sur les
parois latérales et au niveau du plafond. Le suivi de 1’évolution de la température du bureau

rénové a été réalisé par Kuznik et al [2010].
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Figure 1. 25 : Batiment HELIOS (Kuznik et al, [62]).

La figure 1.26 (a) présente les résultats obtenus suite & une simulation numérique via
le logiciel CODYBA et un suivi expérimental. Les deux mesures montrent que 1’utilisation
des MCP induit un gain de température qui peut dépasser 3 °C par rapport a un bureau sans
MCP [62].

0
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8 25
2 1
= 20 600
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5% 5 400 %
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13 4 a
=
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= — 200
0
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b . ; & - e - 2 \.m il
“ @1y A AL SRS @y

Température extérieurs
el Température i l'intérieure du bureaun sans MCP

———é&—— Température i l'intérieure du bureaun avec MCP
—©— Flux solaire

Figure 1. 26 : (a) Résultat numérique (b) Résultat expérimental (Kuznik et al, [62]).
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e 4™ projet : projet MOPCON [22, 63]

Figure 1. 27 : Cellules tests (Castellon et al, [63]).

Une autre étude a été réalisée en 2005 dans le cadre d’un projet national en partenariat
avec la France, la Grece, et les Pays-Bas. Ce projet, intitulé MOPCON, a pour but d’évaluer
les performances thermiques d’un batiment incorporant des MCP. Pour ce faire, des cellules
tests (figure 1.27) ont été installées en Espagne. Les matériaux utilisés dans cette étude sont
des matériaux de BASF caractérisés par un point de fusion de 26 °C et une chaleur latente de
110 kJ/kg. Ces matériaux ont été incorporés directement dans le béton a 5% de sa masse
totale [63].

Les résultats de cette étude ont montré que la cellule MCP présente une inertie
thermique plus importante que la cellule de référence. Une différence de 4 °C a été enregistrée
entre la température de la cellule MCP et la cellule de référence. Par ailleurs, les MCP ont un
effet retardateur sur la température. En effet, une température donnée est atteinte 2h plus tard
dans la cellule MCP que dans la cellule de référence [22]. Ceci permet alors d’éviter le pic de

chaleur et de ralentir la montée en température dans une piece.
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La figure 1.28 montre que lorsque la température extérieure est de I’ordre de 31 °C. La
température des murs dans une cellule ordinaire peut dépasser 39 °C alors que la température

des murs modifiés avec des MCP atteint seulement 36 °C [22].

Changement de 1]1.3“&5;;’; . \\1

Phase ; A"

T, West

T, West FCM

........... *ﬂ._.._.._.._.p T.26°C

; s T. extérienre
~. v Changement de

Phase

SEREEEEEREREEES

Température (C)

000 224 448 712 %3 1200 1424 1648 1812 2136 0:00
Temps (h)

Figure 1. 28 : Comparaison entre la température extérieure et la température du mur West de
la cellule-MCP (castellon et al, [63]).

D’autres chercheurs ont essayé d’étudier I’influence de 1’ouverture des fenétres (“’the
free cooling’’) sur les performances thermiques des MCP dans cette cellule. Ces derniers ont
montré la nécessité de recourir a cette technique en été puisque cette derniére va accélérer les

cycles charge décharge des MCP d’ou une performance thermique plus efficace [63].
e 5™ projet : Helmut et al, 1997 [64]

Helmut et al, [1997] ont étudié numériquement la température a I’intérieur d’une piéce dont

les murs et le plafond sont équipés par des plaques contenant 20 % de MCP.

Leur travail a mis 1’accent sur les avantages de 1’utilisation d’une ventilation nocturne.
Cette technique va permettre aux parois renforcées avec des MCP de déstocker I’énergie
stockée pendant la nuit. La ventilation peut étre négligee dans le cas ou en utilise un quotient

(surface/Volume) d’une paroi assez élevé ou si on utilise un mur double cloison. En effet, un
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mur double cloison est capable de maintenir une température de confort sans 1’utilisation

d’une ventilation nocturne comme le montre la figure 30 [64].

L8]

Mur double cloison
| +=«==-Mur simple en MCP
—Mur double cloison en M

—
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=
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i
.
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Chute de la température [K)
tn Al o

0 24 48 72 96 120 144 168
Temps [h]

Figure 1. 29 : Réduction de la température par un mur double cloison un mur double
cloison modifié avec des MCP et un mur simple modifié avec des MCP (Helmut et al, [64]).

e 6°™ projet : Castel et al, 2008 [49]
(@) (b) ©

Figure 1. 30 : Cellules tests en brique ordinaire. (a) : cellule témoin. (b) : cellule test (PU)
en utilisant un isolant. (c) : cellule test (PU-RT27) modifié avec des MCP (Castell et al, [49]).

D’autres cellules tests de structures poutres poteaux ont été réalisées lors de 1’étude de

Castell et al, 2008 [49]. Ce projet consiste a étudier I’effet d’incorporation des MCP dans une
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cellule test. Pour ce faire, des cellules tests en brique ont été construites en Espagne. Deux
types de brique ont été utilisés dans le cadre de ce projet : des briques ordinaires et des

briques alvéolées qui ont une bonne isolation thermique et acoustique [49, 65].

Afin de comparer les résultats obtenus lors de ce projet, la conception des cellules tests
a été choisie de telle sorte que la dimension intérieure de ces cellules (2.4 m x 2.4 m x 2.4 m)
soit égale a celles construites dans le cadre du projet du Cabeza et al [22]. Ces cellules n’ont
pas de fenétre. Une porte, qui présente la seule ouverture pour la cellule test, est placée au
mur nord [55].

Les cellules présentées sur la figure 1.30 sont formées par un radier général (3 m x 3
m) en béton armé, 4 poteaux en ciment renforcé par des barres en fer, des murs en briques (29
cm x 14 cm x 7.5 cm). La finition extérieure a été faite avec des briques creuses et de 1’enduit
alors que la finition intérieure est réalisée avec du platre. Une lame d’air de S5cm a été laissée
entre le mur et la finition extérieure. Le toit est construit par un béton préfabriqué et une dalle
en béton de 5 cm d’hauteur. Un matériau isolant a été placé sur le toit. Cet isolant a été
protégé par une couche de mortier et une membrane double d’asphalte. Des panneaux en

MCP ont été installés entre les briques et les isolants [49].

Deux types d’essai ont été réaliseés lors de cette étude. Un premier essai sans utiliser un
systeme de chauffage/refroidissement. Un deuxiéme essai en utilisant un systeme de

chauffage afin de simuler une occupation réelle de la piéce [49].

La température de consigne joue un réle primordial pour les MCP et donc pour le
comportement thermique ainsi que la consommation énergétique de la cellule test. Pour des
températures de consignes inférieures a la température de changement de phase des MCP
aucune amélioration n’a été notée par rapport aux autres types des cellules tests. Pour des
températures de consignes de ’ordre de 24 °C une amélioration de I’ordre de 15 % a été
enregistrée au niveau de la consommation énergétique des cellules-MCP. Pendant I’hiver,
I'utilisation des MCP et des isolants ont contribu¢ a I’augmentation de la tempeérature a

I’intérieur de la piéce et surtout pendant les heures les plus froides de la journée [49].
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e 7°™ projet : Entrope et al, 2007 [51]

Les chercheurs optent parfois pour 1’étude de cas réels sur une construction en vraie
grandeur. Cependant, il est parfois difficile de construire une cellule en vraie grandeur. La
mise a 1’échelle de taille de cellules demeure alors un défi. En effet, la modification de leur
taille risque d’impacter les résultats. Par exemple, la capacité¢ de stockage de chaleur d’une
piéce sera plus grande que la capacité¢ de stockage d’une cellule test a petite échelle. Les
dimensions de ces cellules devraient étre alors choisies soigneusement. Dans ce cadre, quatre
cellules tests de dimension 1.13 m x 0.725 m x 0.69 m ont été construites par Entrope et al
(2007-2011) aux Pays-Bas dont deux cellules en béton modifié avec des MCP tandis que les

deux autres sont sans MCP [51].

e

Figure 1. 31 : Cellules-tests (Enrope et al, [50,51]).

Les cellules tests (test_box) contiennent une seule ouverture pour que les rayons
solaires pénétrent a I’intérieur de la cellule. Les autres fagades (sans ouverture) sont isolées

pour reproduire des conditions adiabatiques [51].

Deux fenétres a double vitrage et deux fenétres a triple vitrage de dimension 0.59 m x

0.55 m ont été placées au mur sud des cellules. Les cing fagades de deux cellules tests ont été

isolées en utilisant des verres cellulaires dont sa résistance thermique est de 3.81 m?.K/W.

Pour les deux autres cellules tests, un isolant l1éger a été utilisé et leurs faces extérieures ont

été recouvertes par un contre-plaqué de 15 mm d’épaisseur. L’isolant utilisé est formé par

quatorze couches minces de matériaux réfléchissants et isolants dont sa résistance thermique
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est de Pordre de 5.6 m%K/W. Toutes les cellules sont peintes en blanc grace a sa grande

réflexion et sa faible capacité d’absorption [51].

Les MCP utilisés dans cette étude sont des Micronal DS 5008 X dont la température
de fusion est de 1’ordre de 23 °C. La quantité des MCP a incorporer dans le plancher haut de
deux cellules a été déterminée théoriqguement en tenant en compte la quantité de chaleur
entrante et sortant de la boite. En effet, le plancher en béton doit stocker 3.2 MJ alors que les
MCP doivent stocker 1.4 MJ. C’est pourquoi un plancher de 60 mm d’épaisseur contenant 5
% d’MCP et 2.7 m? ainsi que 2.7 m? des plaques en platre ayant une chaleur latente de I’ordre
de 330 kJ/m? ont été installés. La masse du plancher est de ’ordre de 104 kg alors que la
masse de MCP incorporé est de I’ordre de 5 kg.

Cette étude a montré que les MCP sont capables de stocker de 1’énergie sans recourir a
un systéme mécanique. L’utilisation des cellules tests a petite échelle semble étre une
méthode utile pour étudier ’effet d’incorporation des MCP. Cependant, une épaisseur de
I’ordre de 60 mm d’une paroi en MCP lui fournit une grande capacité de stockage de chaleur
mais aussi une période plus longue pour stocker de I’énergie et spécialement si la température
extérieure est inférieure a la température de fusion des MCP. D’autre part, 1’utilisation des
fenétres a double et triple vitrage diminue le débit de rayonnement solaire entrant dans la

piéce ce qui diminue la quantité d’énergie thermique a stocker [50].
1.3.2.  Problématiques et verrous scientifiques

Afin d’étudier les propriétés thermiques et mécaniques des Matériaux a Changement
de Phase et du composite qui les incorpore, plusieurs chercheurs [23-25] ont eu recours aux
méthodes d’essais classiquement utilisées pour les matériaux traditionnels en vue de leur
caractérisation. Toutefois, ces méthodes se heurtent souvent a des problémes
d’incompatibilité avec les MCP ne permettant pas, dans certains cas, de reproduire finement
et voire correctement le comportement de ces matériaux et des phénomenes multi-physiques
induits par le processus de changement de phase. A titre illustratif, les travaux de Mehling et
al. [27] ont clairement démontré 1’inadéquation des paramétres d’essais classiquement utilisés
dans la technique de la calorimétrie différentielle a balayage (DSC) pour la caractérisation des
MCP. Dans ce contexte, une étude portant sur la cinétique de chauffe a été engagée afin de
mieux appréhender le comportement de ces matériaux par DSC (figure 1.32).
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Par ailleurs, une campagne d’essais a été réalisée en utilisant différentes techniques
d’analyse thermique pour la caractérisation des MCP. Trois techniques ont été utilisées : la
DSC en mode dynamique et isotherme, la méthode T-history et la méthode de flux d’air [28].
Il a été conclu a la fin de cette étude que des vitesses de chauffe lentes (< 0.5 K/min) doivent
étre considérées pour la caractérisation des MCP et que la technique DSC n’est pas la mieux

adaptée pour ce type d’application.
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Figure 1. 32 : Effet de la masse et de la cinétique de chauffe sur les résultats DSC [27, 28].

Plus récemment, les travaux de Barreneche et al [78] portent essentiellement sur une
comparaison de deux modes de caractérisation par la DSC (dynamique et isotherme) citées
dans les travaux de [28] pour la caractérisation des propriétés thermique des MCP organiques
et inorganiques. Cette étude a montré que ces deux modes conviennent pour la caractérisation

des MCP paraffinique tout en optant des cinétiques de chauffe lentes.

D’autres études se sont intéressées a 1’étude de ces matériaux et la mise en place des
méthodes d’essais pour I’investigation de leurs propriétés thermiques [66-68]. Un dispositif
expéerimental innovant a été présenté dans les travaux de Eddhahak et al. [75] afin de mesurer
la capacité thermique des panneaux légers a base de MCP (Energain) a I’échelle
macroscopique. Pomianowski et al [71] ont développé une nouvelle méthode de mesure de la

capacité thermique specifique des bétons incorporant 1 %, 4 % et 6 % des MCP par rapport a
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la masse de béton. Le dispositif ainsi développé permet de déterminer la chaleur spécifique
lors de la fusion des MCP en utilisant une vitesse faible de I’ordre de 0.023 K/min qui est
proche de la vitesse de propagation de la chaleur ambiante dans 1’enveloppe de béton. La
chaleur spécifique a été également calculée théoriquement a partir de 4 méthodes citées dans

la littérature :

* Premiere méthode : la loi de mélange

Cp = (1 = fucp)Cp véton + fuce Co_mcp (1.3)
Avec :

Cp - La chaleur spécifique du béton-MCP
fucp : La fraction volumique des MCP

Cp_beton - La chaleur spécifique du béton

Cp_mcp . La chaleur spécifique des MCP

» Deuxiéme méthode : méthode simple

C,(T) = =2 (1. 4)
mass
Avec:
A : La surface chauffée de I’échantillon par la sonde
g : Le flux de chaleur fournie par la sonde a la surface de I’échantillon

m : La masse de I’échantillon

d

T , . . .
e La montée de la température de 1’échantillon par pas du temps

« Troisieme méthode : méthode numérique simple

La méthode explicite de différence finie a été utilisée afin de résoudre 1’équation de chaleur

pour déterminer la chaleur spécifique :

T _ aaZT
at ~  9xz?

(1.5)
AvVec :

a = - : La diffusivité thermique
pCp

Quatriéme méthode : méthode inverse
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La méthode numérique présentée dans la troisieme méthode ne tient pas en compte de
la non-linéarité du probleme de transfert de chaleur. Cette méthode présente la méthode la
plus appropriee afin de trouver la valeur de C,(T). Cette méthode consiste a diviser la gamme
de température de I’expérience en N segment égal et a distribuer la chaleur spécifique
(Cp (T),,i = 1...N) sur ces segments. Pour ce faire, il faut utiliser une méthode d’optimisation
d’une contrainte non-linéaire (par exemple la méthode quadratique séquentielle) pour ajuster

la Chaleur spécifique afin de minimiser I’équation objective :

Min f = |QCalculated1,j — Qmeasured 1,j| (l- 6)
Qcalculated,j - €St 1€ flux de chaleur de la surface de I’échantillon calculée

Qmeasured 1,j - €St le flux de chaleur de la surface de I’échantillon mesurée

Pomianowski et al [64] a constaté que la méthode la plus appropriée pour la prédiction

de la chaleur spécifique de béton-MCP est la méthode simple et la méthode inverse.

D’autres travaux ont mis I’accent sur la faisabilité et sur la stabilité de ces inclusions
dans le béton et en particulier sur I’effet de I’incorporation des MCP sur les propriétés
thermiques et mécaniques du béton-MCP [21, 24, 25, 69, 70, 76]. En effet, Meshgin et al [25]
ont étudié les propriétés thermiques et mécaniques de béton modifié avec 5 %, 10 % 15 % et
20 % des MCP par rapport aux volumes total du béton. Deux méthodes d’incorporation ont
été présentées dans ce travail : par addition et par substitution. Kadri et al [117] ont étudié les
propriétés thermomécaniques du mortier incorporant 10 %, 20 % et 30 % par rapport a la
masse de liant. L’ajout de la paraffine est réalisé en remplacant une partie de ciment par la
méme masse des MCP. Hunger et al [24] a utilisé la méthode d’addition pour étudier le
comportement thermomécanique de béton incorporant 1 %, 3 % et 5 % par rapport a la masse
totale du béton. Il a été constaté par ces différentes recherches une amélioration de la capacité
de stockage de chaleur et une chute de la résistance mécanique avec 1’ajout des MCP. Un

endommagement de microcapsules a été également souligné par ces différentes études.

Des études de la réaction d’hydratation ont été réalisées par [24, 68, 69] afin de mieux
comprendre les effets induits par I’addition des matériaux a changement de phase dans les
matériaux cimentaires sur leur comportement mecanique. La méthode de Langavant (NF 196-
9) qui permet de mesurer la chaleur d’hydratation des ciments par calorimétrie semi-

adiabatique a été adaptée par [68] pour répondre a cet objectif. Prenant en compte la chaleur
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spécifique des MCP préalablement mesurée par la technique de la calorimétrie différentielle a
balayage (DSC). Les résultats ont montré une chute de la réaction exothermique par le
mortier-MCP en comparaison au mortier témoin, sans MCP ainsi qu’un retard de la cinétique

de I’hydratation avec I’ajout des MCP.

Plusieurs resultats expérimentaux concernant les MCP et le béton incorporant des
MCP ont été présentés dans la littérature, mais rare sont les évaluations a plus grande échelle.

De méme, le manque de standards et de logiciels dédies aux MCP est pénalisant.

Afin de garantir une meilleure exploitation par les chercheurs et les industriels et afin
de permettre une meilleure implantation de ces matériaux sur le marché de construction MCP,
des essais de caractérisation adaptés aux MCP s’averent nécessaires pour leur investigation et
la compréhension de leur comportement une fois incorporé dans la matrice cimentaire. 1l sera
aussi indispensable de définir et de développer des normes et des standards voir des
dispositifs expérimentaux dediés aux MCP [23, 25, 66-68].

1.3.3. Bilan et axes de recherche

Les Matériaux a Changement de Phase peuvent étre la meilleure solution pour réduire les
consommations énergétiques dans le batiment. Plusieurs études se sont intéressées a 1’étude
de ces matériaux et a leurs effets quand ils sont incorporés dans les matériaux de construction.
Il a été constaté que I’utilisation de ces matériaux améliore la capacité de stockage de
I’énergie des matériaux de construction et permettent a diminuer la température a I’intérieur
de la piéce. La chute de la température par rapport a une piece sans MCP peut atteindre 3 °C.
Malgré les nombreuses études menées dans ce domaine, les performances de ces matériaux ne
sont pas complétement maitrisées. Par ailleurs, une grande dispersion des résultats de la
caractérisation thermo-physique liée notamment aux différentes formulations considérés
(teneurs en MCP, les méthodes d’incorporation par addition ou substitution) et aux méthodes
de caractérisation, a été constatée. Ce travail a pour objectif de contribuer a une meilleure
compréhension des propriétés des MCP et des bétons-MCP. Les axes de la recherche

proposée sont les suivants :

- Identifier les propriétés thermo-physiques des MCP : Description et Mise en place

des protocoles d’essais,
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Identifier des propriétés thermiques et mécaniques des bétons modifiés avec MCP
Mener une approche multi-échelle de la conductivité thermique des bétons-MCP et
une étude stochastique et probabiliste paramétrique des incertitudes sur la réponse
thermique,

Etudier numériquement une paroi en béton incorporant des matériaux a

changement de phase par méthode des volumes finis.
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1.4. Conclusions

Dans ce chapitre bibliographique, nous avons présenté une synthese sur les Matériaux
a Changement de Phase ainsi que I’effet d’incorporation des MCP dans les matériaux de

construction.

Nous avons décrit tout d’abord les différents modes de stockage de 1’énergie
thermique, les différentes méthodes d’encapsulation des MCP et les domaines d’applications
de ces matériaux. Par la suite, un état de 1’art sur les réalisations et les travaux de recherche
des matériaux en MCP a été dressé. Malgré les différentes études présentées, le retour
d’expérience sur le béton incorporant des MCP est en nombre limité ce qui justifie
I’importance et la nécessité¢ de ce travail de recherche qui a pour objectif d’avoir une
meilleure comprehension de comportement de béton incorporant des MCP. Nous présentons
dans le deuxieme chapitre la morphologie et le comportement thermique des matériaux a
changement de phase afin de mieux appréhender le comportement thermique et mécanique de

béton modifié avec ces matériaux.
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Chapitre 2 : Identification des propriétés thermo-
physiques des MCP, Description et Mise en place des

protocoles d’essais
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Malgré les travaux en lien avec les Matériaux a Changement de Phase (MCP) et a
I’identification de leurs propriétés thermophysiques, leurs performances ainsi que les
méthodes utilisées en vue de leur caractérisation ne sont pas suffisamment contr6lées en
raison de 1’absence de normes spécifiques aux MCP. Afin de permettre la compréhension du
comportement de ces matériaux et leur exploitation par les industriels, une bonne maitrise des
méthodes d’investigation s’avere indispensable afin d’éviter une mauvaise estimation de leurs
propriétés et optimiser au mieux leur intégration dans de bonnes conditions dans leur
environnement [27, 66]. Ce chapitre détaille la campagne d’essais menés pour caractériser ces
matériaux, a travers leurs propriétés morphologiques (taille, forme et granulométrie),
physiques (masse volumique, absorption d’eau) et enfin thermiques (conductivité thermique,

chaleur spécifique)

Ce chapitre est construit alors autour de trois parties : la premiére partie présente les
matériaux et les différentes techniques utilisées pour leur caractérisation. Les résultats
expérimentaux font 1’objet de la seconde et la troisieme partie. La conclusion rappelle les
principaux résultats obtenus et les conséquences qui en découlent sur le comportement des
bétons-MCP.
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2.1. Matériaux et méthodes de mesure

2.1.1. Matériaux

Les MCP considérés dans cette étude sont des MCP organiques sous forme de poudre
de type Micronal® DS 5038 X commercialisés par BASF. Les propriétés de ces matériaux

fournies par le constructeur sont présentées dans le tableau 2.1 :

Tableau 2. 1. Caractéristiques thermophysiques des MCP fournies par le constructeur.
Forme | Taille (um) | papp (Kg/m?) | T¢ (°C) | AH (kJ/kg) | L (kJ/kg)
poudre 50-300 300-400 25 100 142

OU papp, Tr, AH et L désignent respectivement la masse volumique apparente, la

température de fusion, I’enthalpie de transformation et la chaleur latente des MCP

En tant que composant principal des MCP, la paraffine est incompatible avec le béton
et cela implique nécessairement des modifications de ce composant [13]. Généralement, les
modifications portent plus sur I’encapsulation de cette matiére active. Suite & ce procedé, les
paraffines encapsulées sont réunies en microcapsules qui s’agglomérent pour former des

macro-capsules de plusieurs microcapsules (figure 1. 14).

Selon la fiche technique présentée en annexe 2, ces matériaux sont considérés comme
des fines et peuvent étre incorporés dans les matériaux a base de platre ou des matériaux
cimentaires. L’ajout de cette poudre peut modifier la maniabilité de la matrice, I’air entrainée
et retarde le durcissement de béton. De plus ces matériaux ne peuvent pas résister a des
températures supérieures a 140 °C. Par ailleurs, les particules agglomérées (macro-capsules)
peuvent étre endommagées sous ’effet de cisaillement ou sous I’action de 1’eau ce qui
augmente la surface interne et par consequent, il est nécessaire d’augmenter la quantité d’eau
ajoutée dans la matrice. Ainsi, il faut étudier la capacité des MCP a absorber 1’eau. Ce point
est d’une importance majeure notamment quand il s’agit d’incorporer les MCP dans les
matériaux cimentaires pour lesquels la quantité d’eau doit étre bien contrélée et optimisée. De
plus, il faut tenir compte de la fragilité de ces matériaux dans la pratique, surtout quand ces

materiaux seront incorporés dans le béton. En effet, toute contrainte mécanique induite
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pendant le processus de malaxage peut les endommager, ce qui induit une fuite de la
paraffine.

i

Figure 2. 1 : Procédure d’endommagement des MCP

C’est pourquoi nous avons proposé d’étudier a la fois les MCP a 1’état naturel nommé
MCP-NAT et les MCP aprés endommagement qu’on le nomme MCP-DAM. Ces derniers ont
été obtenus en endommageant intensivement des MCP-NAT entre deux lames de verre par
cisaillement repété (figure 2.1). Le but étant de simuler d’une part les efforts de cisaillement
que peuvent subir les MCP pendant la phase de fabrication du béton notamment pendant le
processus de malaxage et d’autre part d’évaluer si un endommagement relativement maitrisé
des MCP a une influence sur les propriétés thermophysiques des matériaux méme si que 1’état
d’endommagement n’a pas été évalué¢ qualitativement au cours d’essais. Les MCP-DAM sont
ensuite observés par MEB afin de vérifier I’homogénéité de 1’état d’endommagement dans

1’échantillon.

Afin de mieux étudier les propriétés thermophysiques de ces matériaux, plusieurs
techniques de caractérisations ont été utilisées :

2.1.2.  Mesures physiques

Cette section traite de 1’étude de quelques propriétés physiques qui permettent de
caractériser les MCP a savoir: La granulométrie, la structure, la masse volumique et

’absorption d’eau.
2.1.2.1.  Analyse granulométrique
11 existe différentes techniques d’analyse granulométrique. La granularité de certaines

particules est dans la plupart des cas determinée par sédimentation [79]. Cependant, cette
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technique est délicate et difficile a mettre en ceuvre. D’autres techniques basées sur I’analyse
de la tache de diffraction d’un faisceau laser passant au travers d’une poudre ont permis de
mettre en ceuvre une méthode simple et rapide pour la détermination de la distribution

granulométrique des poudres [79].

Le principe de la diffraction est décrit en fonction des tailles considérees par
I’approximation de Fraunhofer ou la théorie de Mie [80]. La norme de référence qui traite des
principes généraux de I’analyse granulométrique par diffraction laser est la norme ISO 13320-
1. Cette norme préconise 1’utilisation de ces théories pour les particules de forme sphériques.
La théorie de Fraunhofer s’applique généralement aux particules de taille supérieure a la
longueur d’onde du faisceau Laser. Dans le cas ou le diamétre des particules est inférieur a la
longueur d’onde, on utilise la théorie de Mie. Le modele de Mie suppose que le faisceau laser

est non seulement diffracté par les particules mais qu’il est également réfléchi et diffusé [80].

Il est possible d’effectuer la mesure sur des poudres séches ou des suspensions
concentrées en utilisant des agents dispersants ou mouillants adaptés. L’efficacité¢ de cette
technique repose sur trois variables: la pression de 1’air, la vitesse d’alimentation de

I’échantillon et la géométrie du disperseur.

Détecteur plan multi-zones
dans le plan focal

suspension de particules
en circulation

laser

Figure 2. 2 : Principe de mesure (Anglaret, [106]).

Dans cette étude, la distribution granulométrique des MCP est déterminée par voie

séche afin d’éviter tout risque potentiel d’interférence de la matrice polymeére des MCP avec
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I’eau. Par ailleurs, afin de protéger les capsules contre les risques d’endommagement et de
réduire la déformation de la capsule des essais a pression nulle ont été conduits. Les essais ont
été réalises en collaboration avec la société Malvern Instrument d’Orsay en utilisant un
Mastersizer 3000 équipé de l4aero S (figure 2.3) permettant de disperser les poudres par voie

seche en se basant sur la théorie de Mie.

La dispersion des poudres est assurée par un systéeme de venturi dont la pression
d’alimentation variable peut étre pilotée entre 0 et 4 bars. La dynamique de mesure s’étend de
0.1 mm a 3.5 mm. Une étude a été tout d’abord réalisée pour déterminer 1’indice de réfraction
complexe des particules. Cet indice a été déterminé par une visualisation des diagrammes
résiduels et a été fixé a 1.52 pour la partie réelle et 0.1 pour la partie imaginaire. Le temps de

mesure est de I’ordre de 10 secondes pour le bruit de fond et 10 secondes pour la mesure.

Figure 2. 3 : Echantillonneur voie séche-AERO (Malvern instrument, [107]).

2.1.2.2.  Observations microscopiques

La détermination de la morphologie des particules a été effectuée par microscopie
électronique a balayage (Modele : MEB ZEISS Supra 40 VP). Ce dispositif sert a reproduire
des images a haute résolution de la surface d’un échantillon en utilisant le principe de

I’interaction électrons-matiére (figure 2.4). Cette technique consiste a projeter un faisceau fin
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d’électrons sur 1’échantillon. L’interaction entre les électrons et 1’échantillon induit la
formation d’¢électrons secondaires de plus faible énergie, des électrons rétro diffusés et les
rayons X. Ces électrons seront par la suite amplifiés, détectés et convertis en un signal
électrique. Ce processus est réalisé en chaque point de 1’échantillon par un balayage du
microscope. L’ensemble des signaux permet de reconstruire la typographie de 1’échantillon et

de fournir une image en relief [26].

Généralement, 1’échantillon est séché en le passant dans une étuve puis métallisé et
déposé sur un support recouvert d’un adhésif double face pour observation. En effet, la
métallisation permet de rendre conducteur les échantillons étudiés en utilisant une couche fine
de métal. Dans ce cas d’étude, les MCP n’ont pas été séchés dans une étuve. Ceci dit le vide
du métalliseur permet de désaturer les particules d’ot mon ajout. Les MCP ont été métallisés

en utilisant 1’ or.

Faisceau
incident
d'électrons

\

¢loctrons primairos
retrodif fuses
Eluctrons Aupes

rayons X \ / blectrens seconceires
N VY, 4

I bre o R

/ . dlectrons 00rdhs

/ v eleclrons diffuses
(Inélastiques)

blectrors diTTusés
(Clastiquos)

electrons transmis
(sans Interactions)

Figure 2. 4 : Schéma de principe de la microscopie a balayage [26].

2.1.2.3.  Mesure de la masse volumique absolue et apparente

Les caractéristiques physiques d’une poudre dépendent de plusieurs parameétres
comme par exemple sa taille, la forme des particules, la distribution granulométrique, la

densité et la masse volumique.
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La connaissance de la masse volumique absolue des MCP faisant 1’objet de cette étude
est un point clé reliant différentes propriétés thermophysiques entre elles telles que la

conductivité thermique, la chaleur spécifique et la diffusivite.

La méme technique utilisée pour la détermination de la masse volumique absolue des
poudres conformément a la norme NF T 20-053 a été appliquée dans ce travail pour la
détermination de la masse volumique des MCP. La méthode de caractérisation est celle du
pycnometre. Apres la détermination de la masse seche (mg) de pycnometre, la masse de
pycnomeétre rempli du solvant jusqu’au repére (mjy), nous déterminons la masse (my) de ce
dernier rempli d’une masse (mmcp) des MCP et de la masse du solvant complémentaire
jusqu’au repére, en prenant soin de ne laisser aucune bulle d’air a I’intérieur de pycnométre
pendant cet essai. Les mesures ont été réalisées sur trois essais en utilisant un solvant inerte
(alcool éthylique 96 %). Et la masse volumique absolue des MCP est calculée en fonction de

I’équation (2.1) suivante :

_ mmpmcp 21
PMmcP-absolue mMcp+(m1—m0)—(mx—mo)psowant ( : )

AVEC : Psorvant = 800 kg/m3

De plus, des essais ont été menés afin de déterminer la masse volumique apparente des
MCP conformément a la norme NF EN 1097-6. Elle est déterminée par la masse des MCP par

rapport au volume v du récipient qu’ils occupent.
2.1.2.4. Mesure du coefficient d’absorption

Le coefficient d’absorption de I’eau par les MCP a eté évalué suivant les
recommandations de la norme NF EN 1097-6. Cependant, nous avons apporté quelques
modifications sur cette norme afin d’éviter I’endommagement des capsules. En effet, le
coefficient d’absorption est défini par la relation (2.2) suivante :

WA(%) = === (2.2)

S

ms et my, représentent respectivement la masse de 1’échantillon aprés passage a 1I’étuve

a 105 °C et la masse de 1’échantillon saturé par de 1’eau.
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Figure 2. 5 : Dispositif expérimental utilisé pour filtrer les MCP.

Pour éviter le risque d’endommagement des MCP suite au processus de séchage, nous
avons alors supposé que la masse seche des MCP est égale a la masse des MCP a 1’état initial.
Par la suite pour déterminer la masse humide des MCP aprés 24 heures d’immersion dans
’eau, nous avons filtré les MCP sous vide en utilisant le dispositif présenté dans la figure 2.5.
Ainsi, I’eau de gachage des bétons-MCP sera ajustée en tenant en compte de I’eau qui sera

absorbée par les MCP.
2.1.3.  Mesures thermiques

L’étude expérimentale menée a pour objectif d’étudier les propriétés thermiques des

matériaux en utilisant différents dispositifs expérimentaux :

- L’analyse thermogravimétrique (ATG) pour mesurer la perte de masse et la stabilité
thermique d’un matériau en fonction de la température.

- La Calorimétrie Différentielle a Balayage (DSC) pour la détermination des propriétés
thermodynamiques des MCP.

- Le laser flash (LFA) pour la détermination de la conductivité thermique du matériau.
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2.1.3.1.  Analyse thermogravimétrique (ATG) et mesure de perte de masse

Figure 2. 6 : Dispositif expérimental I’ ATG (METTLER, TGA/SDTA 851®).

La stabilité thermique des MCP est I’'un des facteurs les plus importants pour les
applications de stockage thermique. En effet, les MCP doivent étre stables sur toute la plage
de température souhaitée. Les limites de la stabilité thermique des MCP sont étudiées par
I’analyse thermogravimétrique. Cette technique repose sur la variation de masse d’un
échantillon soumis, soit & une température de chauffe définie par des paliers de température en
fonction du temps, soit a une loi déterminée par élévation constante de la vitesse de chauffe
[83].

La variation de la masse de 1’échantillon peut étre attribuée a des conditions
d’environnement évolutives, a des réactions chimiques liées a la température, I’atmosphere, la
pression, le champ magnétique ou encore a I’irradiation [84]. La thermogravimétrie est
appliquée dans cette étude sur des échantillons de MCP de 8 mg a une vitesse de 10 K/min.

L’essai a été répété 3 fois et un résultat moyenné a été considére.
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2.1.3.2.  Analyse thermique par DSC, étude paramétrique de la masse et la cinétique
de chauffe

La technique d’analyse thermique couramment utilisée pour la caractérisation physico-
chimique des MCP est la calorimétrie différentielle a balayage (DSC). Cette méthode impose
le choix d’une masse d’échantillon et d’une vitesse dynamique (de chauffe ou de
refroidissement) pour le balayer (scanner) dans la gamme de température d’intérét. Dans la
littérature [28], des vitesses typiquement de I’ordre de 5 a 10 K/min sont souvent utilisées en
DSC pour la caractérisation des matériaux. Cependant, ces paramétres risquent d’étre
incompatibles dans le cas des MCP et méritent de ce fait d’étre calés et bien controlés [27,
66]. Dans le cadre de ce travail de recherche, nous avons mené une étude paramétrique
traitant de I’impact des paramétres expérimentaux (masse et vitesse) utilisés en DSC sur la
réponse thermique des MCP. A I’issue de cette étude, les parametres d’essai ont été optimisés

afin de permettre une meilleure identification des propriétés thermiques des MCP.

Four

Echantillon Référence

Figure 2. 7 : Schéma descriptif de la DSC [26].
La DSC est une technique classiquement utilisee pour mesurer les propriétés

thermodynamiques d’un matériau a savoir, ses températures de fusion, de cristallisation et de

transition vitreuse, sa chaleur spécifique et ses enthalpies de transformations. Cette technique
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(figure 2.7) mesure la différence de flux de chaleur entre un creuset de référence et un creuset

contenant 1’échantillon a tester [26].

Dans notre cas d’étude, nous avons utilis€ un DSC modéle 204 F1 Phoenix Netzsch a

flux de chaleur. Son principe de fonctionnement est le suivant :

Les thermocouples vont mesurer les températures au fond de deux creusets dues aux
variations de tempeérature du four. La différence de température entre les deux creusets est

proportionnelle & la chaleur échangeée au cours de la réaction [26] :
Q = m.C,. AT (2. 3)

Dans notre cas d’étude, nous avons eu recours a cette technique afin de déterminer les
propriétés thermiques des MCP étudiés. Les essais ont été effectués sous gaz inerte (Azote).
Le cycle d’essai comprend deux phases de stockage et deux phases de déstockage de chaleur.
Au début du cycle (figure 2.8) I’échantillon est maintenu a une température constante de
départ, égale a 20 °C. Ensuite, le matériau est refroidi jusqu’a -10 °C (1* segment dynamique
de refroidissement) puis chauffé jusqu’a une température égale a 55 °C (1% segment
dynamique de chauffe) [26]. Un deuxiéme segment dynamique de refroidissement a été
programmé de 55 °C a -10 °C suivi d’un isotherme et enfin d’un second segment de chauffe

pour retourner a 1’état initial (condition ambiante).

La plage de température considérée pour les essais par la DSC a été choisie en
adéquation avec les températures ambiantes attendues dans le secteur du batiment et

correspondant au contexte bi-national France-Tunisie.
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-10°C -10°C

Figure 2. 8 : Programme d’essai DSC (1 : segment endothermique, 2 : segment
exothermique) [67].

— segment endothermique
-------- segment exothermique

T/(°C

Figure 2. 9 : Signal DSC en mode endothermique (courbe continue) et en mode exothermique
(courbe discontinue).

Pour chaque température imposée au cycle, une phase de stabilisation est nécessaire,

qui permet aux matériaux de retrouver un état d’équilibre thermodynamique. Il a été convenu
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de réaliser 3 essais par cycle a différentes vitesses de chauffe et de refroidissement allant de
0,5 K/min a 20 K/min. A noter que les essais avec des vitesses plus faibles de 0.5 K/min n’ont
pas été menés. La figure 2.9 présente un exemple des résultats ainsi trouvé. Il s’agit du signal

DSC des MCP en mode endothermique et exothermique mesurée a une vitesse de 5 K/min.

La détermination de la chaleur spécifique des MCP a été réalisée par DSC. Pour ce
faire trois mesures ont été effectuées : une mesure de la ligne de la base, une mesure de

standard (saphir) et une mesure de I’échantillon de masse mech (figure 2. 10) [67].

_reference pan
Or—
baseline
run
thermocouples
calibration
run

measurement
un

Figure 2. 10 : Principe de mesure de la chaleur spécifique [26].

Les deux premiéres mesures sont nécessaires pour determiner la sensibilité

calorimétrique de la machine E.

DSCsaphir_DSCligne de base (2 4)
Mgaphir-Cp-dT/dt '

Epsc =

Dans un second temps, une troisieme mesure de I’échantillon permet de déterminer la

chaleur spécifique de matériaux par la méthode des ratios [68].

Cp — DSCech_DSCligne de base (2 5)
mech.Cp.dT/dt
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La calorimétrie différentielle a balayage est une méthode simple, fiable et précise.
Cependant, comme nous 1’avons mentionné dans 1’étude bibliographique, certains travaux de
recherche ont mis 1’accent sur les limites de cette méthode [27, 28] en soulignant I’effet non-
négligeable de la vitesse de balayage, de la masse de I’échantillon ainsi que le choix du

standard et de la méthode d’interprétation sur les résultats obtenus par DSC.

2.1.3.3.  Mesure de la conductivité thermique

La conductivité thermique des MCP a été mesurée par la technique du Laser Flash
(LFA) en utilisant un appareil de mesure de diffusivité thermique MicroFlashTM, modéle 457
de Netzsch [26]. Les mesures ont été effectuées en mode dynamique sous une atmosphere
inerte (Argon) a un débit de 100 ml/min et dans I’intervalle de température : -10 °C — 55 °C.
Les MCP ont été placés dans un porte échantillon de 12.7 mm de diametre et ont été couverts
de graphite sur les faces avant et arriére afin d’augmenter I’absorption et I’émissivité du laser
(figure 2.11). La technique laser flash est une méthode de mesure absolue et rapide de la

diffusivité thermique.

detector
® protective
® ) tube
@
sample ,_
thermo- —
couple ® > P
@
heating
® HEWer element/
w f
urnace
® source ®
Flash Technique

Figure 2. 11 : Principe de mesure de la diffusivité thermique (NETZSCH, [85]).

La diffusivité thermique est calculée en fonction de 1’épaisseur de 1’échantillon (ep) en

utilisant la formule (2.6) suivante :
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2
a =0,1388 -% (2.6)
t

0,5

tos présente le temps a mi-hauteur, il est calculé & partir de signal enregistré par le LFA
présenté sur la figure 2.12 :

a=013882
VAT b AT, ca —1
25 e I L {FFF-C‘,}

AT) = a(T) - ¢ (T) - p(T)

Figure 2. 12 : Exemple de signal enregistré par LFA (NETZSCH, [85]).

La conductivité thermique (L) peut étre alors déduite par la relation suivante :

A(T) = a(T). C,(T).p(T) 2.7)

a, C, et p représentent respectivement la diffusivité thermique, la chaleur spécifique et

la masse volumique du matériau.
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2.2. Résultats de mesures physiques

Dans ce paragraphe, nous présentons les caractéristiques morphologiques et physiques
des MCP-NAT en comparaison avec celles des MCP-DAM :

2.2.1.  Caractéristiques morphologiques des MCP (Distribution

granulométrique et microstructure)

Les observations microscopiques des MCP-NAT a différents grandissements sont
présentées sur la figure 2.13. La figure 2.13 montre que les particules MCP utilisées
présentent une geométrie quasi-sphérique de diamétre moyen compris entre 100 um et
300 um. En fonction de taille des capsules, nous distinguons différentes types des

capsules MCP : des macrocapsules, des mésocapsules et des microcapsules.

En effet, nous pouvons constater que les MCP (macrocapusles et mésocapsules) se
présentent sous forme d’agglomérats de plusieurs milliers de microcapsules de MCP de
diametre allant de 5 @ 20 um. Cette agglomération connue aussi par « ’effet oursin » est

vraisemblablement le résultat du processus de séchage par pulvérisation lors de I’élaboration

des MCP (81.2.2).

Par ailleurs, la micrographie de la figure 2.13 ((e) et (f)) montre une capsule de MPC

présentant des pores au niveau de sa paroi extérieure et une autre a 1’état endommaggé.

La présence des capsules endommagées des MCP dans leur configuration initiale peut
se révéler problématique et on peut se poser la question quant a la stabilité de ces matériaux
dans le temps d’une part et dans le matériau de base dans lequel ils seront incorporés, d’autre

part.

Pour répondre a ces différentes questions, une étude traitant de I’influence de
I’endommagement sur les propriétés thermiques des MCP a été menée au cours de cette these.
Cette étude a été conduite sur des MCP endommagés au laboratoire en se basant sur les
résultats d’identification et d’optimisation des parameétres expérimentaux de la DSC qui

seront présenteés dans ce chapitre ((83.2).
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5.00kV 15.1mm x50 SE

5.00kV 15.2mm x100 SE 5.00kV 15.2mm x150 SE

5.00kV 16.2mm x200 SE 5.00kV 16.0mm x450 SE

Figure 2. 13 : Image MEB des MCP-NAT avec différents grandissements.

69



La figure 2.14 présente la microstructure des MCP-DAM aprés endommagement.
Nous constatons la présence des petites capsules de taille allant de 5 a 10 um, quelques

fragments de la paroi des MCP ainsi que la présence de quelques grandes capsules.

»

e y
[ T S T T T R B N

2.00mx‘n 5.00kV 16.2mm x100 SE

5.00kV 16.0mm x150 SE

Figure 2. 14 : Observation microscopique des MCP-DAM a différents grandissements.

Ce résultat a été ¢galement confirmé par 1’étude de la distribution granulométrique de
ces deux types de MCP par voie seche. La figure 2.15 présente les fractions cumulées en

volume en fonction du diameétre équivalent des particules des MCP-NAT et des MCP-DAM.

La distribution des particules des MCP-NAT et des MCP-DAM montrent une
distribution sous forme d’une dispersion monomodale. La figure 2.15 montre que les MCP-
NAT présentent une seule population centrée sur 300 um alors que les MCP-DAM présentent

une population plus fine. Deux pics ont été détectés a 5 um et a 200 um.
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Figure 2. 15 : Courbe granulométrique des MCP-NAT (courbe rouge) et des MCP-DAM
(courbe bleue).

2.2.2. Masse volumique et Coefficient d’absorption
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Figure 2. 16 : Masse volumique absolue des MCP en fonction de la masse de I’échantillon.
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La masse volumique des MCP-NAT a été mesurée en faisant varier la masse de
I’échantillon de 20 g a 70 g. La figure 2.16 présente la moyenne des différents essais réalisés.
Nous constatons que la masse volumique des MCP varie entre 800 et 1000 kg/m® et que
I’écart relatif entre les mesures ne dépasse pas 1,2 %. Nous constatons également que la
masse volumique varie légérement avec I’augmentation de la masse de I’échantillon testé. Ce
résultat semble contradictoire avec la réalité car cette propriété est une donnée intrinséque au
matériau quelque soit la masse considérée. Nous pouvons attribuer ceci a la différence de
saturation des MCP par le solvant. Par ailleurs, la masse volumique apparente des MCP varie
entre 400 et 425 kg/m®.

Les valeurs obtenues de la masse volumiques absolue et apparente des MCP sont

cohérentes si nous tenons compte de la compacité des particules.

En paralléle des essais de coefficient d’absorption d’eau par les MCP-NAT et les
MCP-DAM ont été effectués. Ces matériaux sont encapsulés dans une paroi étanche pour
empécher la fuite de la paraffine. Cependant, des études [45] ont montré que cette paroi peut

absorber de 1’eau.

100 -

80 - @ %é é zfx é
g 60 - o
<
= 40 -

O MCP-NAT
20 - A MCP-DAM
O T T T T 1
0 200 400 600 800  my(Mmg)

Figure 2. 17 : Coefficient d’absorption d’eau en fonction de la masse des MCP-NAT (cercle
rouge) et des MCP-DAM (triangle bleu).
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De plus, les observations microscopiques ont montré la présence des pores au niveau
de la surface extérieure des MCP. La détermination de coefficient d’absorption dans ce cas est
trés importante afin d’ajuster la teneur en eau de gachée de béton. Les résultats des mesures

d’absorption d’cau par les MCP-NAT et les MCP-DAM sont présentés sur la figure 2.17.

La figure 2.17 montre que le coefficient d’absorption de deux matériaux est
relativement proche et qu’il ne dépend donc pas de I’état d’endommagement des MCP. Ce
coefficient est significativement important avec une valeur moyenne de 1’ordre de 70 %. En
outre, ce coefficient d’absorption varie avec la masse de I’échantillon considérée ; cette
variation est due aux erreurs liées essentiellement a la méthode expérimentale choisie pour la
mesure de ce coefficient en particulier la méthode de détermination de la masse de
I’échantillon saturé par de I’eau et aux erreurs expérimentales. Cette capacité d’absorption
d’eau est susceptible de modifier la fluidité de béton au cours du processus de fabrication et
influencer ses propriétés a 1’état durci. Il est donc nécessaire d’ajuster la quantité d’eau de

gachage des bétons pour pallier cet effet.
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2.3. Résultats de mesures thermiques

2.3.1.  Propriétés thermodynamiques et calage parametrique

a- Perte de masse

L’analyse thermogravimétrique montre que la perte de masse est négligeable (moins

de 1 %) jusqu’a 150 °C.

m(g)

SO P N W B~ 01 O N 00 ©
1

0 100 200 300 400 T (°C)

Figure 2. 18 : Thermographe des MCP.

Nous constatons également sur la figure 2.18 que la masse de 1’échantillon chute
brutalement avec la montée de température de 150 °C a 250 °C. Cette perte de masse qui
dépasse 70 % peut correspondre a une dégradation du matériau en vapeur sous 1’effet de la
chaleur puisque la paraffine est inflammable a une température assez €levée. A partir de ces
résultats, on peut conclure qu’il n’y a pas ni de perte ni de gain de masse pour la plage de
températures d’intérét [-10 °C, 55 °C]. On peut alors effectuer les essais des analyses par la
DSC.
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b- Effet de la masse de [’échantillon et de la cinétique de chauffe sur le signal DSC

Les essais DSC ont été réalisés sur deux types de MCP : des MCP a I’état naturel ci-
aprés notés MCP-NAT et des MCP endommagés ci-apres notés MCP-DAM. Les essais ont
été réalisés a différentes vitesses de chauffe et en considérant différentes masses de
I’échantillon. Les essais ont été réalisés trois fois par cycle. Une bonne répétabilité entre les 3
mesures a été constatée aussi bien pour les MCP-NAT que les MCP-DAM. En effet, la

dispersion expérimentale des mesures DSC est inférieure a 1 %.

Les résultats de flux du signal DSC en mode endothermique des MCP-NAT et des
MCP-DAM mesuré a différents vitesses de balayage sont présentés dans la figure 2.19. Il
s’agit de I’évolution du flux de chaleur (signal DSC) en fonction de 1’élévation de
température. Ces mesures montrent que les pics de fusion des MCP-NAT et des MCP-DAM
se décalent vers les hautes températures, alors que le début de fusion nommé «Onset» est
identique pour toutes les vitesses de balayage et égale environ a 21.9 °C. Cela montre que la
température de début de changement de phase, contrairement a celle du pic, est une
caractéristique thermodynamique inhérente au matériau et ne dépend pas de ce fait de la

configuration expérimentale en question.
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Figure 2. 19 : DSC : flux dégagé par les MCP.

75



Il a été souligné dans la littérature que des vitesses de I’ordre de 5 K/min a 10 K/min
sont classiquement utilisées pour la caractérisation de ce type de matériaux [24, 27, 28].
Toutefois, de telles vitesses peuvent poser probléme avec ces matériaux qui présentent
souvent une conductivité thermique assez faible. Cette propriété requiert un balayage de
I’échantillon avec un maximum de résolution afin de Iui permettre d’atteindre un état
d’homogénéité thermique pendant 1’essai. Cependant, une vitesse de balayage trés faible
implique un temps d’essai trés long et donc trés coliteux. D’autre part, on peut aussi imaginer
de tester des échantillons de trés faibles masses afin de s’assurer que 1’état d’équilibre soit
rapidement atteint dans 1’ensemble de I’échantillon. Néanmoins, un échantillon trop petit
risque de ne pas étre représentatif de I’ensemble du matériau (VER) et par conséquent pas
bien reproductible de son comportement réel. Ainsi, il est important de trouver le bon
compromis entre les différentes contraintes en optimisant au mieux les parametres
expérimentaux Masse/Vitesse utilises en DSC. Pour ce faire, nous avons effectué deux series
de mesures : une premiére serie en maintenant la masse de I’échantillon constante (environ 12
mg) et une deuxiéme série en variant la masse de 1’échantillon tout en maintenant une vitesse

de chauffe constante (0,5 K/min).

c- Détermination de la chaleur spécifique des MCP étudiés
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Figure 2. 20 : Evolution de la température de pic des MCP-NAT et des MCP-DAM en
fonction de la cinétique de chauffe, m = 12mg.
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Comme nous 1’avons mentionné, le flux de chaleur dégagé par les MCP dépend de la
cinétique de chauffe. Les différents essais ont montré que lorsque la cinétique de chauffe
augmente, la température et I’aire du pic augmentent. Ce comportement a été¢ également
détecté dans le cas des MCP-DAM. La figure 2.20 présente 1’évolution de la température de
pic en fonction de la cinétique de chauffe des MCP-NAT et des MCP-DAM. Nous constatons
que la température du pic suit une évolution linéaire en fonction de la cinétique de chauffe. En
utilisant une vitesse de chauffe lente, le pic tend vers la température extrapolée a une vitesse
de chauffe nulle (22 °C) qui présente la température de début de fusion des matériaux Tonset.
Nous obtenons alors un bon accord entre cette valeur et la valeur de début de fusion déterminé

expérimentalement (21,9 °C) avec un écart relatif de I’ordre de 0.5 %.

Cette relation entre la cinétique de chauffe et la température du pic a été étudié par
[86]. En effet, [86] a établi le modéle (2.8) entre la vitesse de chauffe 3 et la température de

Tpic = lonset T/ ZRfAh\/ mp (2.8)
Rs, Ah et m présente respectivement la résistance thermique, 1’enthalpie spécifique et

la masse de 1’échantillon.

Le flux de chaleur (®) de 1’échantillon mesurée par la DSC est proportionnel a la

différence entre la température de référence (T,) et celle de I’échantillon (Ts) :

® = k(T, — Ty) 2.9)
k est un facteur d’étalonnage négatif selon la nomenclature de la confédération

internationale ICTAC [86].

La dérivée partielle de ce flux par rapport a la cinétique de chauffe présente la chaleur
spécifique (C,) de I’échantillon :

-

b= (2. 10)

La chaleur spécifique peut étre alors déterminée par deux méthodes : soit par une
méthode approchée permettant d’exploiter directement les résultats du flux de chaleur des

MCP mesurée par DSC en dehors de la zone de changement de phase, soit en utilisant la
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méthode classique décrite en 2.1.3.2. La premiére méthode nécessite de balayer 1’échantillon
a différentes vitesses de chauffe plus ou moins rapides et exploiter les résultats DSC dans le
cas ou I’échantillon est en équilibre et en dehors de tout phénoméne thermique. Quant a la
deuxiéme méthode, une mesure de C, est nécessaire en utilisant la procedure classique en
trois étapes et en adoptant pour chaque étape un balayage de 1’échantillon a une vitesse tres
lente, ce qui implique un temps d’essai plus important que la premiere méthode. Dans cette
étude, nous avons utilisé ces deux approches pour le calcul de la chaleur spécifiqgue des MCP
étudiés. La premiére approche a fait 1’objet d’un article publié dans une revue a comité de

lecture [82]. Dans ce qui suit, I’article publié est reproduit en partie :

La figure 2.21 présente 1’évolution du flux de chaleur hors changement de phase

dégagé par les MCP-NAT en fonction de la cinétique de chauffe.
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Figure 2. 21 : Evolution des flux de chaleur des MCP-NAT en fonction de la cinétique de
chauffe, a T = 10 °C (cercle noir) eta T = 50 °C (triangle rouge), m =12mg.

La chaleur spécifique est déterminée en calculant la pente du flux de chaleur selon
I’Eq. (2.10). On note une chaleur spécifique sensible de ’ordre de 2.24 J/g.K et 1.93 J/g.K
enregistrée respectivement a 10 °C et 50 °C. Ces valeurs seront comparées par la suite aux

valeurs déterminées expérimentalement par la méthode classique de mesure de Cp.
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Les résultats de la figure 2.22 montrent 1’évolution de la capacité calorifique massique
des MCP-NAT mesurée par DSC dans la plage de température -10°C - 55°C. Les segments
endothermique (de chauffe) et exothermique (de refroidissement) sont présentés. Nous
pouvons distinguer 2 pics : un premier pic situé a basse temperature lié soit a la phase
polymére ou a I’eau présent dans la capsule des MCP et un deuxiéme pic plus important qui
traduit le changement de phase de la cire paraffinique. Nous avons constaté que ces matériaux

présentent une chaleur spécifique sensible de I’ordre de 1.9 kJ/kg hors changement de phase.
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Figure 2. 22 : Evolution de la chaleur spécifique des MCP en fonction de la température
mesurée par la DSC, (= 0,5 K/min, m =12 mg).

Ce paragraphe met en évidence donc I’influence de la vitesse de chauffe sur 1’état
d’équilibre. Les vitesses élevées peuvent conduire a 1’apparition de gradients thermiques plus
ou moins marqués dans 1’échantillon. Par ailleurs, du fait de leur nature physico-chimique, la
température mettra plus de temps a s’homogénéiser dans les MCP. Des vitesses de chauffe
lentes sont par conséquent préconisées pour contourner ces phénomeénes. La figure 2.23
présente la capacité calorifigue massique des MCP-NAT mesurée a différentes vitesses (0.5,
5, et 20 K/min) dans la plage de température -10 a 55°C. Nous pouvons constater que la
forme des différentes courbes dépend de la vitesse de chauffe notamment le pic de Cp qui
devient de plus en plus aplati et large pour les vitesses de chauffe élevées. Il est important de

noter que les MCP sont des matériaux peu conducteurs thermiquement, de ce fait, il est
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nécessaire qu’ils soient scannés avec le maximum de résolution dans la plage de température
d’intérét afin que I’équilibre thermodynamique soit installé. En conséquence, il faut choisir

alors des vitesses de balayage assez faibles afin de refléter le comportement réel des MCP.
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Figure 2. 23 : Evolution de la chaleur spécifique en mode endothermique des MCP-Nat en
fonction de la température mesurée par la DSC, m =12 mg.

Tableau 2. 2. Chaleur spécifique et enthalpie de transformation des MCP-NAT (m = 12mg)

B (K/min)
0.5 5 20

Cp® (kJ/kg.K) 18+002 | 23+005 | 24+0.08
Ecart relatif (%) 27 | 33

Cp' (kJ/kg.K) 19+001 | 22+008 | 20+007
Ecart relatif (%) 16 | 5

AH" (kJ/kg) 102 +£0.03 96.5+0.07 | 84.6 £0.09
Ecart relatif (%) 9.5 | 20.7

Le tableau 2.2 présente les valeurs de la chaleur spécifique avant changement de phase
(état solide) notée C;, apres changement de phase (état liquide) notée Cz’, ainsi que 1’enthalpie
de transformation qui correspond a la chaleur latente de transformation intégrée dans la plage
de température 10 °C - 30 °C. Nous avons noté d’une part un écart important entre les

propriétés thermiques mesurées a 0,5 K/min et les propriétés thermiques mesurées a 5 K/min
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et 20 K/min. Par ailleurs, nous constatons que 1’écart entre la chaleur spécifique avant et aprés

changement de phase est faible pour une vitesse de balayage donnée.

Tableau 2. 3. Chaleur spécifique enregistrée a 10 °C et a 50 °C et enthalpie de
transformation des MCP-NAT (m = 12mg) en comparaison avec la méthode approchée.

B (K/min)
0.5 5 10
Cp°(Jlg.K) |2.22+0.02|2.64+0.08| 2.69+0.1
Ecart relatif (%) 0.90 15.20 16.73
Cp* (J/g.K) |1.80+0.03|2.29+0.06|2.36+0.09
Ecart relatif (%) 7.22 15.72 18.22

Les valeurs de la chaleur spécifique mesurée expérimentalement par la DSC a
différentes vitesses de balayage ainsi que les valeurs de la chaleur spécifique calculée en
utilisant I’équation 2.8 sont présentés dans le tableau 2.3. C;° et C;° présentent la chaleur
specifique enregistrée respectivement a 10 °C (Etat solide) et a 50 °C (Etat liquide). Nous
constatons un bon accord entre les deux méthodes de détermination de la chaleur spécifique
pour les vitesses de balayage lente. En effet, un écart inférieur a 1 % a été enregistré. Cet écart
devient de plus en plus important pour des vitesses de balayage rapides. Un écart prés de 18
% a été noté pour une vitesse de 10 K/min a 50 °C. Ainsi, la méthode proposée permet de
déterminer rapidement une valeur approximative mais satisfaisante de la chaleur spécifique
des MCP en utilisant des vitesses de balayage lentes. Cette nouvelle méthode qui repose sur la
réalisation d’une seule mesure par la DSC permet de réduire et d’optimiser le temps jusqu’a

7h au lieu de 21h de mesure de la chaleur spécifique par la méthode classique.

Nous avons également étudi¢ 1’effet de la masse sur les propriétés thermiques des
MCP. La figure 2.24 représente la chaleur spécifique des MCP mesurée avec des masses
variables (8 mg, 10 mg et 12 mg) et une vitesse de chauffe constante de 0.5 K/min. Nous
constatons sur la figure 2.23 que lorsque la masse de I’échantillon diminue, le signal de la
DSC diminue. En effet, plus en diminuant la masse plus le signal diminue et risque de
disparaitre. Ces réesultats mettent donc en évidence la limitation de la DSC pour une faible

masse d’échantillon. Ces résultats sont similaires a ceux issus de la littérature [28].
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Figure 2. 24 : Evolution de la chaleur spécifique en mode endothermique des MCP-Nat en
fonction de la température mesurée par la DSC, = 0.5 K/min.

Il a été remarqué que 1’utilisation des masses faibles de 1’échantillon (< 8 mg)
provoque une baisse significative du signal. Dans notre cas, hous avons noté (tableau 2.4) un
écart significatif de ’ordre de 10 % entre 1’enthalpie de fusion mesurée avec une masse de 10

mg et une masse de 12 mg.

Tableau 2. 4. Chaleur spécifique et enthalpie de transformation des MCP-NAT (8 = 0.5

K/min)
Mass (mg)
8 10 12
Cp® (kJ/kg.K) 1.1+0.04 1.2+0.02 1.8+0.01
Cp' (kJ/kg.K) 1.1+0.08 1.1+0.06 1.9+0.01
AH™ (kJ/Kg) 89 +0.09 92 +£0.07 102+ 0.02

Les essais réalisés sur les MCP par la DSC montrent que 1’effet de la variation de la
vitesse de balayage et de la masse est similaire sur la réponse thermique des MCP. Ainsi, il
faut caler ces deux parametres avec une grande précision pour avoir un meilleur rapport

signal/bruit d’une mesure.

Les parametres retenus dans cette étude pour une meilleure estimation des propriétés

thermiques des MCP étudiés sont : masse = 12 mg, vitesse = 0,5 K/min.
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2.3.2.  Diffusivité et conductivité thermiques

La figure 2.25 présente la diffusivité thermique des MCP. Les mesures ont été
réalisées en collaboration avec la société NETZSCH. Nous constatons que la diffusivité
thermique diminue avec 1’augmentation de la température. Un minimum a été détecté au

moment de changement de phase.
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Figure 2. 25 : Diffusivité thermique des MCP-NAT.

La conductivité thermique des MCP a été déterminée a partir de la diffusivité
thermique et la chaleur spécifique des MCP mesurée par la DSC. La figure 2.26 présente
I’évolution de la conductivité thermique des MCP en fonction de la température. Nous

constatons que la conductivité thermique des MCP est faible.

Les résultats obtenus sont proches des données fournies par le constructeur
représentées par la ligne horizontale en pointillée et supposées indépendante de la
température. On constate également une légére diminution de la conductivité thermique avec

I’augmentation de la température de mesure.

Au-dela de leur role de condensateur d’énergie, les MCP jouent aussi le role d’une
barriere thermique ce qui explique la baisse de la diffusivité thermique et la conductivité

thermique aux alentours du changement de phase.
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Figure 2. 26 : Conductivité thermique des MCP-NAT.

2.3.3. Influence de ’endommagement des MCP sur leurs propriétés

thermophysiques, étude comparative

La figure 2.19 montre que pour des cinétiques de chauffe inférieure a 5 K/min la
différence entre le flux de chaleur dégagée par les MCP-NAT et par les MCP-DAM est
négligeable. Cependant, 1’écart devient de plus en plus significatif en augmentant la cinétique
de chauffe. Par exemple, un écart de ordre de 8,8 % a été enregistré entre le pic de
température de flux dégagée par les MCP-NAT et les MCP-DAM en utilisant une vitesse de
20 K/min.

Les parameétres expérimentaux de la DSC optimisés précédemment ont été utilisés
pour mesurer la chaleur spécifique des MCP-DAM. La figure 2.27 présente 1’évolution de la

chaleur spécifique des MCP-DAM en comparaison avec la chaleur spécifique des MCP-NAT.

Nous constatons que 1’évolution de deux chaleurs spécifiques est similaire. Cependant,
le tableau 2.5 souligne un écart de I’ordre de 28 % entre la chaleur spécifique des MCP-DAM
et des MCP-NAT apres changement de phase.
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Figure 2. 27 : Evolution de la chaleur spécifique des MCP-DAM (courbe bleue) en fonction
de la température en comparaison avec la chaleur spécifique des MCP-NAT (courbe rouge).

Cet écart est peut-étre di a la fuite de la paraffine suite a I’endommagement de la

capsule ou a la dégradation de condition de transfert thermique du fait de la dégradation de la

surface d’échange des capsules qui assure la stabilité des MCP d’un point de vue thermique.

Tableau 2. 5. Chaleur spécifique des MCP-NAT en comparaison avec les MC- DAM (8=

0.5 K/min et m = 12mg)

Cp° (kJ/kg.K) | AH™ (kd/kg) | Cp'(kJ/kg.K)
MCP-NAT 1.8+0.18 102 + 0.01 1.9+ 0.06
MCP-DAM 1.29+ 0.05 90 + 0.02 1.59+ 0.38
Ecart relatif (%0) 28 12 16

Cette étude a souligné la dégradation des propriétés thermiques des MCP suite a

I’endommagement. Il faut alors tenir en compte de cette propriété une fois les MCP introduit

dans le béton.
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2.4. Conclusions

Plusieurs méthodes de caractérisation ont été présentées dans ce chapitre afin
d’analyser les propriétés thermophysiques des MCP étudiés. En effet, leur morphologie a été
déterminée par des observations microscopiques. Ces observations ont souligné le caractere
fragile de ces derniers par la présence des capsules endommagées ainsi que la présence des
pores au niveau de la membrane extéricure des macrocapsules. De ce fait, il s’aveére
nécessaire d’étudier d’une part la microstructure de matériaux incorporant des MCP et
d’investiguer d’autre part ’effet de I’endommagement des capsules ainsi que la fuite de la
paraffine sur la réponse thermique et mécanique du béton. Par ailleurs, la technique de la DSC
a permis de déterminer les propriétés thermiques des MCP a I’état naturel et a 1’état
endommagé. Il a pu étre constaté au cours de ce chapitre I’influence de la vitesse de chauffe et
de la masse de 1’échantillon sur leurs propriétés thermiques. Ainsi, les paramétres
expérimentaux de la DSC ont été optimisés afin de diminuer les incertitudes liées a
I’expérience. Dans ce cadre, une nouvelle approche de détermination de la chaleur spécifique
des MCP a été proposée. Cette approche permet une excellente estimation de la chaleur
spécifique des MCP tout en diminuant le temps expérimental nécessaire pour la mesure d’une
telle propriété. D’autres analyses telles que I’ATG, la mesure de coefficient d’absorption ont
été effectuees pour maitriser les propriétés thermophysiques de ces matériaux. Cette étude a
mis en évidence la complexité de ces matériaux, il convient de garder en mémoire les

différentes propriétés afin de tester leurs influences sur le comportement des bétons-MCP.
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Ce travail fait suite a une étude préliminaire menée a I’IRC-ESTP en 2010-2012 dans
le cadre de deux projets de fin d’études [26, 125] traitant de bétons incorporant des MCP et en
particulier de I’effet d’incorporation des MCP sur les propriétés thermiques du béton. Les

résultats trouves nous ont conduits a sélectionner 3 teneurs de MCP pour ce travail.

Trois formulations de bétons-MCP ont été élaborées en se basant sur la méthode
classique de formulation de Dreux-Gorisse. Dans ce chapitre, on s’intéresse plus précisément
a I’étude des propriétés thermiques et mécaniques des bétons-MCP. Leurs propriétés

thermiques et mécaniques ont été comparées a celle d’un béton de référence.

L<étude bibliographique menée sur ce sujet a montré que tres peu de travaux de
recherche ont trait a I’étude de I’effet de I’incorporation des MCP sur les propriétés du béton.
Néanmoins, les recherches menées ont unanimement conclu que 1’ajout des MCP améliore les
propriétés thermiques du béton grace a leur chaleur latente, mais certaines de leurs propriétes
(porosité, absorption d’eau, etc) peuvent affecter la résistance mécanique du béton, ce qui
pourrait étre problématique pour sa durabilité et ses performances structurales. Par ailleurs,
nous avons vu au deuxieme chapitre que les capsules MCP sont, dans certains cas, sujettes a
des phénomeénes de détérioration notamment lors du processus de fabrication du béton-MCP
pouvant affecter les performances de ces matériaux. Il est donc nécessaire de prendre en
compte ces phénomeénes pour pouvoir appréhender le comportement des bétons modifiés avec
des MCP. De plus, afin de vérifier ’effet de la variation de volume suite au changement de
phase de la paraffine sur les performances thermiques des bétons-MCP au cours du temps, ces
derniers vont subir un cycle thermique de vieillissement accéléré pour évaluer par la suite
leurs performances thermiques, a savoir la conductivité thermique et la chaleur spécifique. En
effet, la variation de volume de la paraffine suite aux changements de phase peut atteindre 10
% [95]. Ce changement de volume pourrait entrainer des baisses de performances du

matériau.

La premiére partie concerne une presentation de la formulation des bétons-MCP. On
présente ensuite, 1’étude expérimentale menée pour la caractérisation des bétons. Cette étude
permet de déterminer I’ensemble des données indispensables a 1’étude probabiliste et la
simulation numérique qui sont présentées dans les chapitres 4 et 5. Dans la troisieme partie,

nous présentons et discutons les différents résultats obtenus.
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3.1. Plan expérimental

Cette partie présente les méthodes de mise en ceuvre et d’analyse utilisées pour
caractériser les bétons-MCP. Les bétons sont formulés par la méthode de Dreux-Gorisse [87].
Les différentes formulations des bétons-MCP ont été caractérisees a différents ages : au jeune
age (affaissement, chaleur d’hydratation) et a moyen et long terme (résistance a la
compression, conductivité thermique, chaleur spécifique). Une étude de vieillissement a
également été menée pour explorer ces propriétés a plus long terme. A cet effet, les bétons-
MCP ont été soumis a des cycles thermiques et leur thermo-stabilité a été étudiée a différentes

échéances.
3.1.1. Formulation des mortiers et des bétons étudiés

Le béton est I’un des principaux matériaux de construction et le deuxiéme matériau
minéral le plus utilisé a I’échelle mondiale [88]. Il s’agit d’un matériau hétérogéne fabriqué a
partir de granulats agglomérés par un liant minéral. Sa composition a une grande influence sur

les caractéristiques du béton et son comportement.

Afin de satisfaire les caractéristiques requises par le cahier de charge, une étape
d’optimisation de la formulation du béton est incontournable tout on tenant compte des
exigences appropriées a 1’ouvrage et a son environnement [89]. La démarche retenue pour

I’étude de composition de béton comporte essentiellement deux phases :

. Une premiere phase théorique, qui permet de déterminer la quantité des
constituants nécessaires a la confection d’un métre cube de béton, soit par une méthode
graphique telle que celle de Dreux-Gorisse, soit par une méthode numérique telle que
I’utilisation de logiciels comme par exemple BétonLab (IFSTTAR, ex-LCPC) [89]. Ces deux
méthodes ont été concues afin de prédire les propriétés des bétons et de proposer des
formulations optimisées [90]. Ces méthodes reposent sur le principe de la recherche de la

compacité granulaire maximale.

. Une deuxiéme phase expérimentale, qui sert généralement a controler et a
corriger expérimentalement la formule théorique des bétons obtenus. Cette étude permet de

vérifier que cette formulation répond réellement aux exigences des cahiers des charges [91].
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Le béton de référence considéré au cours de cette étude est composé par du gravier
(4/12), du sable (0/4) et du ciment CEM II/A-V 32.5 R. Les fiches techniques sont données en
annexe 3. L’application de cette approche, détaillée sur I’annexe 3, a permis de déterminer la

formulation de béton de référence suivante :

Tableau3.1. Formulation du béton de référence selon la méthode de Dreux-Gorisse

Ciment | Eau | Sable | Gravier
C) | (E)]| (5 (G)
| Masse (kg) 360 163 | 726 1045

Cette formule a été ajustée par une série d’essais expérimentaux afin de corriger la
quantité d’eau et des granulats. La composition du béton de référence aprés correction est
donnée dans le tableau 3.2. Il s’agit d’une formulation classique avec un rapport E/C égale a
0.53. La quantité d’cau a été ajustée de telle sorte a assurer une bonne maniabilité du béton
avec un affaissement de 6 cm. Il faut noter que tous les granulats utilisés au cours de cette
étude ont été préalablement séchés a 1’étuve pendant 24h et les constituants destinés au
gachage stockés au minimum 24h a ’avance dans une pié¢ce a température contrdlée a T = 20
°C. La quantité d’cau absorbée par les granulats a été déterminée en respectant la norme NF
EN 1097-6.

Tableau.3. 2. Formulation du béton de référence apres correction

Ciment | Eaues | Sable | Gravier | Eauy;
(C) | (Eer) | (S) (G) | (Eq)
| Masse (kg) | 360 192 | 748 | 1076 | 203

Eauesr, Eau,j présentent respectivement 1’eau efficace et I’eau du gachage.

Trois fractions volumiques de MCP ont été considérées : 1, 3 et 5 % par rapport au
volume total du béton, ce qui correspond a environ 3, 9 et 15 % par rapport a la masse totale
du ciment. Ce choix est guidé par 1’analyse que 1’on souhaite faire et afin d’avoir une
distribution granulométrique comparable des trois mélanges. Les MCP ont été incorporés

dans le béton a la fin de malaxage afin d’éviter au maximum I’endommagement des capsules.

Dans le chapitre précédent, nous avons souligné la nécessité d’ajuster la teneur en eau
de gachage apres I’incorporation des MCP et d’étudier 1’effet de leur endommagement sur le

comportement des bétons-MCP. L’eau de gachage a été alors ajustée en fonction de la teneur
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en MCP introduite dans le béton en tenant compte de leur coefficient d’absorption
préalablement déterminé. Par ailleurs, pour évaluer DI’effet d’endommagement sur le
comportement des bétons-MCP, on propose d’introduire des MCP préalablement
endommagés dans le béton. Ainsi, deux gachées ont été préparées, une premiére gachée
(géchée;) en béton modifié avec des MCP-NAT non endommagés ci-apres noté béton-NAT et
une deuxiéme gachée (gachée,) en béton modifié avec des MCP-DAM endommages ci-apres
noté béton-DAM.

Les mortiers sont formulés sur la base de la formule du béton optimisée
précédemment en considérant les mémes proportions volumiques des MCP mentionnées ci-
dessus. La formulation du mortier de référence est présentée sur le tableau 3.3. Nous
constatons d’aprés ce tableau que pour le mortier de référence la compacité du sable est de
I’ordre de 0,47 ce qui est cohérent avec la littérature [128, 129]. L’ajout des MCP dans le
mortier va entrainer une diminution des volumes des constituants du mortier et en particulier
le volume de ciment. En effet, un écart maximal de I’ordre de 8 % a été noté entre le volume
de ciment de mortier de référence et celui de mortier contant la teneur maximale en MCP pour

un méme volume de mortier.

Tableau.3. 3. Formulation du mortier de référence

Ciment | Eaues | Sable | Eau,;

(C) | (Eem) | (S) | (Ey)
| Masse (g) | 500 267 | 1038 | 272

On désignera, par la suite, ref, mix 1, mix 3 et mix 5 respectivement le béton/mortier
référence et le béton/mortier incorporant respectivement 3, 9 et 15 % des MCP par rapport a
la masse totale du ciment. Les quantités des granulats sont données en masse de matériaux a
I°état sec et la quantité d’eau de gichage pour la mise en ceuvre de 1m° de béton de référence

de mix 1, mix 3 et mix 5 est égale respectivement a 203, 208, 220 et 232 Kkg.
3.1.2.  Essais de caractérisation des bétons étudiés

3.1.2.1. Mesure de affaissement (état NAT et DAM des MCP)

L’essai au cone d’Abrams a été effectué conformément a la norme européenne NF EN

12350-2 [92]. Les essais réalisés ont pour but d’étudier dans un premier lieu I’effet de
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I’incorporation des MCP sur la maniabilité¢ de béton et dans un second lieu d’identifier 1’effet

de ’endommagement des MCP sur cette propriété.

3.1.2.2. Méthode modifiée pour la mesure de la chaleur d’hydratation

La chaleur d’hydratation est mesurée par la méthode du calorimetre de Langavant
(figure 3.1), suivant la norme NF 196-9. L’essai consiste a introduire une boite cylindrique
d’environ 1600 g contenant du mortier fraichement préparé¢ dans un calorimeétre afin de

mesurer 1’évolution de la chaleur d’hydratation.

Figure 3. 1 : Boites a mortiers de Langavant.

Les matériaux servant a la fabrication du mortier ainsi que le matériel utilisé dans la
mise en ceuvre sont placés dans une salle d’essai maintenue a 20 °C. Un calorimetre de
référence contenant un échantillon de mortier gachée au moins 12 mois auparavant et
considéré comme inerte, indique I’impact de 1’éventuelle variation de température ambiante

sur le mortier dans le calorimétre.

Le mortier est mis dans une bouteille isolante (vase Dewar) en pyrex et fermée par un
bouchon calorifugé. Ce dernier permet en son centre le passage d’une sonde afin de mesurer

la température du mortier au cours du temps.
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L’échauffement du mortier d’essai est mesuré en relevant, a des instants déterminés, la
température de 1’échantillon d’essai et celle de 1I’échantillon inerte placé dans le calorimétre
de référence. Ainsi, a partir de la mesure des variations de température a I’intéricur du
calorimetre, on accede a I’évolution du dégagement de chaleur au cours de 1’hydratation du
mortier testé. Dans le cadre de cette campagne d’essais, quatre mortiers ont été testés : un
mortier témoin et trois autres mortiers contenant les différents teneurs en MCP mentionnés
dans notre programme d’essai (3, 9 et 15 % m). Les mesures ont été faites sur une période de

5 jours avec un pas de temps de 5 min.

A un instant t donné, la chaleur d’hydratation du ciment Q(t) est définie par la norme
NF 196-9 comme étant la chaleur accumulée dans le vase Dewar depuis ’instant initial notée
A (1* terme de I’Eq. (3.1)) et de la chaleur dissipée vers le milieu extérieur pendant toute la

durée de I’essai noté B (2éme terme de I’Eq. (3.1)):
Q=-"0,+— [ ab.dt (3. 1)
me ¢ meJo ot '
Ou c représente la capacité thermique totale de calorimétre, exprimée en J/K et donnée par :
¢ = Cpme + Cpms + Cp My, + Cp,my, + (3.2)

m., mg, m,, et my, représentent les masses respectivement du ciment, du sable, de 1’cau et de
la boite & mortier avec le couvercle, exprimées en g.

Cper Cpgs Cp,,» €L Gy, sont les chaleurs spécifiques respectivement du ciment, du sable, de I’eau
et de la boite & mortier. Selon la norme NF 196-9, ces quantités valent respectivement 0.8,
0.8,3.8et 0.5 J/g/K.

u est la capacité thermique massique du calorimétre vide, exprimée en J/K.

0 est I’échauffement de I’échantillon d’essai a I’instant t, en kelvin. Il est défini comme étant
la différence entre la température de mortier T; et celle de mortier inerte, T;., déja introduit

dans le calorimétre de référence :

et(t) = Tis(D)-Tir (V) (3 3)

a le coefficient de déperdition thermique totale du calorimétre, exprimé en J/h.K et s’écrit

sous la forme suivante :
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a =19+ bb, (3. 4)

Ou ¥ et b sont les constantes d’étalonnage du calorimeétre déterminees par le mortier inerte.

Le deuxiéme terme intégral de 1’équation (3.1) peut s’écrire sous la forme suivante :

Ou:

@; et B; sont respectivement le coefficient moyen de déperdition thermique totale du
calorimétre au cours de I’intervalle At; exprimé en J/h.K et I’échauffement moyen de
I’échantillon d’essai entre les instants t(.1) et t; exprimé en K.

At; est le temps écoulé entre deux mesures successives de temperature entre t.) et t;, en heure

(h).

La chaleur d’hydratation est calculée a partir des équations (3.1-3.5). A noter que les
seuls composants considérés pour le calcul de la capacité thermique totale donnée par
I’Eq. (3.2) sont le ciment, le sable et I’eau. Cependant, dans le cas des mortiers-MCP, la
contribution des MCP doit étre prise en compte et il convient donc de modifier cette équation
pour 1’adapter a ce cas d’étude et pouvoir ainsi calculer la chaleur totale d’hydratation des
mortiers-MCP. Par ailleurs, une des difficultés rencontrées lors de 1’utilisation du logiciel de
calcul de la méthode Langavant, consiste dans les valeurs des capacités thermiques des
constituants a introduire dans le logiciel et qui doivent étre constantes. Il est utile de rappeler
que dans le cas des MCP, par exemple, la chaleur spécifique n’est pas constante mais évolue
en fonction de la température. Il s’avere donc nécessaire de généraliser I’Eq. (3.2) afin de
prendre en compte la capacité thermique des MCP d’une part et son caractére évolutif avec la

température d’autre part.

L’équation (3.6) sera alors proposée pour calculer la capacité thermique totale des

mortiers-MCP :

Cc = 08(mc + ms) + CP(T)MCPmMCP + 38mw + OSmb + U (3 6)
Ou :
Cp(T)ycp € mycp représentent respectivement la chaleur spécifique (variable en

fonction de la température) et la masse des MCP utilisée dans le mélange.
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Ainsi, 1’équation (3.6) remplacera 1’équation (3.2) dans ce qui suit pour le calcul des

chaleurs d’hydratation adaptées aux différents mélanges des mortiers-MCP.
3.1.2.3. Résistance a la compression

Les mesures ont éteé réalisées sur trois éprouvettes de béton fabriquées dans des
moules cylindriques de 11 cm de diameétre et 22 cm de hauteur agées de 28 jours, 116 jours et
336 jours. Les éprouvettes sont démoulées aprés 24 heures puis conservées en atmospheére
controlée a 20 °C et 50 % d’humidité relative (HR). La mesure de la résistance en

compression a été réalisée selon la norme NF EN 12390-3.

A la date de I’essai, les faces d’appui des éprouvettes ont été surfacées. Les
éprouvettes sont ensuite chargées jusqu’a rupture avec une machine d’essai (modele 3R-RP

3000 TCT) pilotée en incrément de charge.
3.1.2.4.  Propriétés thermiques des bétons-MCP

Il existe plusieurs méthodes de mesure de la conductivité thermique et de la chaleur
specifique des bétons. Ces dernieres peuvent étre classées en deux grandes catégories : les
méthodes en régime transitoire et les méthodes en régime stationnaire. Ces méthodes ont été
développées, faisant appels a des développements de techniques expérimentales (fil chaud,

hot Disk, etc.) et de modélisation (méthode des quadripdles, etc.) [93].

Cette etude utilise la technique du fil chaud-plan chaud du conductivimétre FP2C de
Néotime pour la caractérisation des éprouvettes des bétons modifiés de forme prismatique
7x7x28cm?>. Nous rappelons que la technique de DSC ne permet pas une mesure rigoureuse
de la chaleur spécifique en raison de la taille des granulats qui serait incompatible avec la
taille des creusets, ce qui pourrait nuire a la représentativité de 1’échantillon et fausser ainsi le
résultat de mesure. La mesure par fil chaud, bien qu’elle constitue une méthode
« contournée » pour la mesure de la chaleur spécifique (car nécessite dans un premier temps
la mesure de la conductivité thermique (1) et de I’effusivité thermique (e)) permet d’effectuer

la mesure sur I’ensemble de 1’éprouvette ce qui écarte le probleme de non-représentativité.
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e Méthode du fil chaud

C’est une méthode de mesure dynamique qui permet de mesurer la conductivité
thermique pour un régime transitoire en 60 a 200s. Le principe du montage consiste a placer
un fil ¢lectrique entre deux blocs d’éprouvettes identiques en lui appliquant un échelon de
puissance (Figure 3.2). Le fil chaud est la source émettrice de la chaleur qui se propage
radialement dans 1’échantillon. L’évolution de la température au cours du temps permettra

alors de déduire la conductivité thermique (A).

Figure 3. 2 : Mesure de la conductivité thermique des bétons-MCP par la technique de fil
chaud [68].

Dans le cas d’une mesure par fil chaud, la solution est de la forme suivante :

= %
AT = — (In() + B) (3.7)
Ou:
AT est la différence T (r,t) — To(t) en (°C) et = ln(r;% ,

Q, a, r et y désignent respectivement le flux de chaleur, la diffusivité thermique de

I’échantillon, le rayon du fil chauffant et la constante d’Euler.
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La conductivité thermique de 1’échantillon est obtenue par régression linéaire de la

courbe AT = f(In(t)) aux temps longs comme le montre la figure 3.3.

4 N
20

- 0 2 4 6
\_ In (t) )

Figure 3. 3 : Détermination de la conductivité thermique par la technique de fil chaud [94].

La technique de fil chaud ne permet pas de mesurer d’une fagon directe la chaleur
spécifique de I’échantillon. Il est nécessaire de compléter cette derniére par la mesure de
I’effusivité thermique (e) par la technique du plan chaud. A la fin des mesures, nous

déduisons la chaleur spécifique par la relation :

Cp=— (3.8)
e Meéthode du plan chaud

L’effusivité¢ thermique () d’un matériau caractérise sa capacit¢ a échanger de
I’énergie avec son environnement. Elle s’exprime en J/m?.s.K. Pour mesurer cette propriéte,
nous avons suivi les mémes étapes effectuées pour la mesure de la conductivité thermique en
remplagant la sonde « fil chaud » par une sonde « plan-chaud ». La solution s’écrit alors sous

la forme suivante :
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= 2% _ (muends
AT = ES\/E\/E + Po [RC (es)? ] (3-9)

Ou S, ¢o, Rc et my, désignent respectivement la surface de la résistance chauffante, la
puissance dissipée dans la résistance chauffante, la résistance de contact a I’interface

(résistance chauffante/échantillon) et la masse de thermocouple.

Le principe de mesure est identique a celui de la technique du fil chaud. La sonde de
type Kapton va chauffer localement le matériau de quelques degrés au-dessus de la
température ambiante. L’¢lévation de la température au cours du temps sera enregistrée. Le
signal enregistré sera traité par le logiciel pour identifier 1’effusivité thermique. Le tracé de
AT en fonction de la racine carré de t permet de calculer I’effusivité thermique comme le
montre la figure 3.4. Comme mentionné précédemment, la chaleur spécifique sera alors

calculée en utilisant 1’équation 3.8 :

15 . .
1,2 3,2 52 7,2 9,2
t1/2

Figure 3. 4 : Détermination de l’effusivité thermique par la technique plan chaud [94].

Des relevés de température ont été effectués alors sur des éprouvettes prismatiques de
7 cm x 7 cm de section et de 28 cm de longueur a température contrdlée (10, 20, 30, 40 et 50
°C). Il est important de noter que les mesures ont été effectuées directement dans 1’étuve pour

éviter qu’un gradient de température perturbe le résultat de mesure.

Les essais de mesure de la conductivité thermique et de I’effusivité thermiques des

bétons-MCP ont été realisés avant et apres vieillissement thermique. En effet, Les MCP sont
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sieges de plusieurs transformations tout au long de leur vie. Ces transformations induites par
le phénoméne de changement de phase entrainent une variation de volume qui peut
occasionner des contraintes sur la paroi du polymeére et influencer les performances du
matériau [95]. Pour ces raisons, 1’étude de vieillissement a été menée pour évaluer les
performances thermiques des bétons-MCP au cours du temps. Les cycles thermiques,
identiques a ceux utilisés pour I’essai DSC, ont été réalisés pendant un an dans une cellule
climatique (Binder séric MKF) couvrant I’intervalle de température cible -10 a 55 °C en
considérant une vitesse de 3 K/min. Cette vitesse a été sélectionnée suite a des essais
préliminaires et son choix a été guidé dans 1’optique d’avoir un maximum de cycles
thermiques appliqués (afin d’intensifier et accélérer le processus de vieillissement) et de

garantir a la fois que les MCP changent de phase au cours des cycles appliqués.
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3.2 Etude de I’hydratation des mortiers-MCP

3.2.1 Effet des MCP sur la réaction d’hydratation

Les thermogrammes relatifs aux différents mélanges des mortiers-MCP sont présentés
sur la figure 3.5. On peut constater que la température d’hydratation des mortiers étudiés varie
entre 21 °C et 55 °C. Cette plage chevauche avec la plage de fusion des MCP. En remarquant
que la chaleur absorbée par les MCP pendant leur fusion est nettement plus importante que
celle stockée aprés changement de phase, et afin d’avoir une évaluation réaliste de la chaleur
d’hydratation du mortier-MCP en fonction de la température, il convient de distinguer dans
nos calculs deux régions disjointes (figure 3.6) dans lesquelles des capacités thermiques

équivalentes sont considérées.

60

[EEN
o
1

0 1000 2000 %000 4000 5000 6000
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Figure 3.5 : Température dégagée par les mortiers-MCP lors de [’hydratation de ciment au
cours du temps mesuré par [’essai Langavant [66].

Les chaleurs spécifiques du mortier-MCP sont calculées dans deux régions distinctes
au cours et apres changement de phase 1 et 2 (figure 3.6), respectivement selon les relations

suivantes :
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( it cp.dr
I (CpRe 1) ==
4 91) pcM-mix i Ti—Toi

) 3.10
fTTlfl Cp.dT ( )

L(CpRegz)PCM—mixi =
AVEC : Cprey €t Cpregz représentent les chaleurs spécifiques des MCP calculées respectivement
sur la région 1 délimitée par les températures T et T; et la région 2 délimitée par les
températures T, et Ty (figure 3.6).
Toi et Tgi désignent respectivement les températures du début et de la fin de 1’hydratation des

mortiers-MCP. T, est la température de la fin de fusion des MCP estimée a 26 °C.
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TV AT, I T,
30 4 g |
I A1 |
25 4 U I
- WA |
521 A |
= | |
= B3
TR | !
Cp
10 | I( regt |
| |
N VAl Pz |
I Al L |
0 ) A VPR o L
I 1 1 A X T
0 10 20 30 40 50 60
T (°C)

Figure 3.6 : Méthode de calcul de la chaleur spécifique des MCP (ligne discontinue : limites
d’intégration) [66].

Le tableau 3.4 présente les différentes chaleurs spécifiques des mortiers-MCP
calculées a partir des équations (3.10).

Tableau.3. 4. Chaleurs spécifiques équivalentes

mix 1 | mix3 | mix5
CDRreg1 (J/g.K) | 22.24 | 21.69 | 21.69

CDRegz WI9.K) | 1.87 | 1.87 | 1.87
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La figure 3.7 présente la chaleur d’hydratation dégagée par les mortiers-MCP. On peut
constater une plus faible chaleur d’hydratation dégagée par les mortiers-MCP en comparaison
au mortier de référence. De plus, la chaleur d’hydratation est d’autant plus importante que la
teneur en MCP est faible. Nous avons enregistré a la fin de 1’essai (5 jours apres) un écart de 9
% entre la chaleur dégagée par le mix 5 et le mortier de référence. Néanmoins, la chute de la
chaleur d’hydratation du mortier MCP ne peut pas étre attribuée seulement a I’ajout des MCP

mais aussi a la diminution de volume de ciment suite a 1’ajout de ces matériaux (cf 3.1.1)

300 -
250 -
200 -
=
3150 - —REF
@4 —Mix1
100 - —Mix3
—Mix5
50 -
O T T T T T 1
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
t (min)

Figure 3.7 : Chaleurs d’hydratation des différents mortiers étudiés [66].

3.2.2 Effet de ’endommagement des MCP sur la réaction d’hydratation

L’endommagement des capsules a traduit un retard de la réaction d’hydratation du
ciment ainsi qu’une chute de la chaleur dégagée par le mortier mix 3 comme le montre la
figure 3.8. En effet, nous avons noté un écart relatif d’environ 7 % entre la chaleur de mortier-
MCP quand ils sont a 1’état naturel et le mortier-MCP a I’état endommaggé. Ce retard peut étre
di aux eventuelles réactions chimiques entre le mortier et la paraffine qui aurait pu s’échapper
des capsules des MCP suite a leur endommagement, d’une part et pendant le processus de

fabrication du béton d’autre part.
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Figure 3.8 : Chaleurs d’hydratation des mélanges ref, mix3-NAT et mix3-DAM [66].
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3.3 Propriétés physiques et mécaniques des bétons-MCP

Dans cette partie, les propriétés physiques et mécaniques des bétons formulés par la
méthode de Dreux Gorisse incorporant des MCP-NAT et des MCP-DAM sont étudiées afin
de déterminer I’impact des MCP sur le comportement mécanique du béton, en particulier sa

résistance a la compression.

3.3.1 Microstructure des bétons-MCP

Béton de référence

¥
L%

16.0kV 16.6mm x80 SE 500um

Bétons-MCP

10.0kV 16.3mm x25 SE e 2.00mmfll 15.0kV 25.0mm x50 SE ST 1.00mm
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.0kV 18.2mm x1

Figure 3. 9 : Microstructures des bétons etudies : ref et bétons-NAT a 28 jours.

La figure 3.9 présente la microstructure du béton de référence en comparaison avec la
microstructure des bétons-NAT. Nous constatons la présence de plusieurs pores de taille
différente allant de 50 um a 1 mm et (présence de bulles d’air). Ces derniers risquent
d’influencer le comportement du béton tant du point de vue de la rhéologie par
I’augmentation de la quantité d’air entrainée que des propriétés mécaniques par la chute de la

résistance a la compression.
3.3.2 Affaissement des bétons-NAT et des bétons-DAM

Pour caractériser 1’effet de 1’ajout des MCP-NAT et des MCP-DAM sur les propriétés
de béton, nous avons commencé tout d’abord par I’étude du béton a 1’état frais. Les mesures
de D’affaissement ont été réalisées par la méthode du cone d’Abrams sur des bétons
fraichement préparés des la fin du malaxage. Nous avons Vvérifié que le béton de référence a
une consistance plastique (affaissement d’environ 6 cm). En outre, nous avons noté que la
consistance plastique du béton évolue vers un état de consistance ferme avec 1’ajout des
MCP-NAT et des MCP-DAM comme le montre la figure 3.10.

Les résultats obtenus montrent que 1’affaissement de différents types de bétons étudiés
(NAT et DAM) diminue avec 1’ajout des MCP. Nous avons montré dans le chapitre 2 que les
MCP présentent un coefficient important d’absorption d’eau quel que soit leur état physique
NAT ou DAM. La chute d’affaissement par rapport au béton de référence sous-entend que le
coefficient d’absorption réelle des MCP serait supérieur aux valeurs obtenues

expérimentalement. Cette chute est beaucoup plus prononcée pour les bétons NAT que DAM
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ce qui laisse présager que les bétons DAM présentent moins d’air entrainée que dans le cas
des bétons NAT (ce point sera discuté dans le paragraphe 3.3.4). Ce résultat laisse présager
que les MCP-NAT entrainent des bulles d’air suffisamment petites pour ne pas étre

déformables.

Obéton-NAT
= béton-DAM

3 'y:-2’

Figure 3.10 : Résultats d’affaissement des bétons-NAT et DAM pour les différents mélanges.

3.3.3 Reésistance mécanique : effet temps et microstructure

a- Résistance a la compression des bétons-NAT

La résistance a la compression des bétons étudiés a été évaluée a différentes échéances

allant de 28 a 336 jours. Les résultats sont présentés sur la figure 3.11.

La figure 3.11 présente 1’évolution de la résistance a la compression des bétons-NAT
en fonction du temps pour les différents mélanges. A partir de cette figure, deux principaux

résultats peuvent étre dégageés :

D’abord, I’effet « MCP » traduit par la chute de la résistance mécanique pour les différents
mélanges aux différentes échéances. Notons que pour des faibles proportions en MCP (cas du

mix 1) la diminution relative des résistances en compression du béton est moins marquée que
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pour les cas de mix 3 et mix 5 (14 %, 13 % et 7 % respectivement a 28, 116 et 336 jours)
contre (39 %, 26 % et 23 %) pour mix 3 et (47 %, 37 % et 34 %) pour mix 5.

y=-345.76x+34.78 y= -269.49x+36.814 y= -305.08x+43.864
50 R2=0.9481 R2=0.9672 R? = 0.9948
44
45 38 = ﬁi
40 36 |
~134
35 31 .33 el
30 S 128 1.29
o _]T_‘_ . —E 24 —E
=25 22 pe
5:’20 o
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5
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28 116 336
t (jour)
O Ref 0O Mix1 O Mix3 0O Mix5

Figure 3. 11 : Résistance a la compression des bétons-NAT mesurée expérimentalement a
différentes échéances.

Ensuite, nous constatons un effet «temps » induisant une résistance a la compression
nettement importante au fil des échéances. Pour illustration, la résistance a la compression du
mix 5 évoluée de 19 MPa a 29 MPa 28 et 336 jours respectivement, soit un écart relatif de 53
%.

b- Résistance a la compression des bétons-DAM

Afin d’¢étudier I’effet de 1’endommagement des MCP sur les propriétés mécaniques
des bétons, des MCP ont été endommagés et incorpores par la suite dans le béton. L’objectif
étant de mettre en exergue I’influence de I’endommagement des MCP qui serait causé par le

processus de mise en ceuvre du béton, par exemple sur les propriétés mécaniques de béton.

Les résultats obtenus montrent d’une part que le béton de référence des bétons DAM
présente une résistance mécanique inférieure a celle de béton de référence des bétons NAT au
fil des échéances. Il est en outre important de mentionner, que nous n’avons actuellement

aucune explication savante a proposer pour cette différence. D’autre part, dans le cas des
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bétons DAM, nous avons des tendances similaires en comparaison aux bétons NAT se
traduisant d’une part par une chute de la résistance mécanique avec 1’addition des MCP et
d’autre part une amélioration de cette propriét¢ au cours du temps. La comparaison des
figures 3.11 et 3.12 montre que, pour toutes les échéances, la chute de la résistance des bétons

DAM est moins importante que dans le cas des bétons NAT.

Y=-137.29x+31.339 Y=-133x+32.763 Y=-142.37x+36.203
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Figure 3.12 : Résistance a la compression des bétons-DAM mesurées expérimentalement a
différentes échéances.

Ce résultat pourrait €tre li¢ a la quantit¢ d’eau dans le cas des bétons NAT qui serait
sous-estimée (par la sous-estimation du coefficient d’absorption notamment des MCP NAT),
ce qui aurait affecté 1’hydratation du ciment et par conséquent sa resistance mécanique ou
éventuellement a la présence d’une porosité plus importante dans le cas des bétons NAT qui

aurait affaibli sa rigidité.

3.3.4 Prédiction par la loi de Féret de la résistance mécanique des bétons-
MCP

Afin de caractériser au mieux la résistance a la compression de béton-NAT et DAM a
long terme et afin de pouvoir quantifier I’effet de 1’ajout des MCP sur cette propriété, il est

souvent nécessaire de disposer d’un mod¢le empirique ou phénomenologique permettant de
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prédire la résistance a la compression des bétons-MCP a court et a long terme. Dans cette
section, la loi de Féret a été mise a contribution pour la prédiction du comportement des
bétons-MCP. La relation de Féret pour le calcul des résistances a la compression des bétons a

28 jours sous sa forme la plus compléte est présentée dans 1’équation 3.11 [96, 97] :

fe = kffmc [L]Z (3.11)

VetVetvg

fe est la résistance du béton a 1’échéance considérée exprimée en MPa, f,,. est la résistance
normale du ciment a la méme échéance exprimée en MPa, v, v,, v, sont les volumes
respectifs de ciment, d’eau et de 1’air occlus rapportés au méme volume de béton fabriqué

exprimés en m®, k¢ est un coefficient qui dépend principalement des granulats utilisés.

(a) Détermination du volume d’air occlus

Tout d’abord, nous commencerons par la détermination des volumes d’air occlus des
différents melanges étudiés. Les hypotheses mentionnées ci-dessous ont été prises en compte

de maniére a simplifier les calculs :

e Hypothese1: Vier gachee, = 0,07 m?

A noter que ’effet de considérer une autre valeur de Vier gqcnee, aUX alentours de

0,07 m® ne modifie pas les conclusions de cette analyse. La valeur ainsi choisie est en bonne

concordance avec la littérature [96-126].

e Hypothese 2 : K = kg f;,. est identique pour les différents bétons-MCP a une
échéance donnée

Cette hypothese a été avancée car nous supposons que le retard sur 1’évolution de la

chaleur d’hydratation induit par les MCP ne sera plus visible au bout de 28 jours.

e Hypothése3: v, =192 L

Nous supposons que le volume d’eau (v, ) est égale a 1’eau efficace

e Hypothese 4 : Varef—gachée 1 < Vfﬂ‘ref—géchéez
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En effet, les résultats de la résistance a la compression ont montré que la résistance du
béton de référence de la gachée; (avec MCP-NAT) est supérieure a celle de la gachée, (avec
MCP-DAM).

Le volume d’air entrainé pour chaque formulation est calculé alors en utilisant
I’équation (3.12)

fegache
— gachéel _
Vagéchéez - vcgéchéez f ve (vcgﬁchéez + VEgéchéez) (3 12)
CQQChéez(vC+ve+va)

gachéel

Le volume d’air occlus des différents bétons étudiés a été déterminé pour chacune des
échéances (28 jours, 116 jours et 336 jours). A noter qu’a 28 jours, la valeur calculée de 1’air

entrainée de la gachée ref_ gachée, est égale a 0,1 m3.

0,16 -

0,14 + |—Va=VMCP
0,12 + O NAT
01+ | 2 DAM

0,02 + ¢ T

0% 1% 2% 3% 4% 5%
Teneur des MCP

Figure 3.13 : La moyenne de différence de volume d’air occlus V3-Ves_moy en fonction du
volume des MCP : bétons-NAT (cercle) béton-DAM (triangle).

La figure 3.13 présente la moyenne des résultats trouvés en fonction de la teneur en
MCP. Cette figure montre que le volume d’air occlus dans le béton-DAM est presque
identique au volume des MCP-DAM introduit. Dans ce cas, on peut assimiler les MCP-DAM
a des vides. Par ailleurs, on constate que les bétons-NAT contiennent plus d’air entrainée que
les bétons-DAM. En effet, nous avons noté un écart relatif maximal de I'ordre de 47 % entre
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la moyenne de volume d’air occlus dans le béton-NAT et le béton-DAM. Les MCP-NAT
entrainent alors plus d’air occlus d’ou une chute de la résistance a la compression des bétons-

NAT plus grande que celle des bétons-DAM.
(b) Effet de la formulation a différentes échéances

La résistance a la compression des bétons-MCP a été calculée par la suite en utilisant

la loi de Féret en considérant le volume d’air occlus moyen.

50 -
45 -
40 A
© A
o
35 -
=3 R
£ 30 - 4 :
& ) . A W 116 jours
# 28 jours
.
20 A 336 jours
15 T T T
15 25 35 45
Rc_exp (Mpa)

Figure 3.14 : Résistance a la compression des bétons étudiés déterminées en utilisant la loi
de Féret en fonction des résistances a la compression mesurées expérimentalement a
différentes échéances.

La figure 3.14 présente les valeurs de la résistance a la compression calculée par la
relation de Féret en fonction de la résistance a la compression déterminée expérimentalement.
On note un bon accord au niveau des résultats obtenus avec un écart maximal de 15% ce qui
n’est probablement pas si mal que cela étant donné de la variabilité sur 1’air occlus pour la
gachée;. Ce résultat est cohérent avec les mesures d’affaissement si les bulles d’air entrainées

par les MCP NAT ne se déforment pas.
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3.4 Propriétés thermiques des bétons-MCP avant et apres

vieillissement

3.4.1 Cas du Béton-NAT

La figure 3.15 présente la conductivité thermique des bétons mesurée avant
vieillissement a 28 jours et apres vieillissement par cyclages thermiques. Les mesures de
conductivité ont été réalisées a I’étuve a différentes températures (10 °C a 50 °C). Nous
pouvons constater que 1’ajout des MCP a provoqué, dans tous les cas, une chute de la
conductivité thermique des bétons étudiés. Nous avons noté un écart maximal de I’ordre de 23
% entre le béton de référence vieilli et le mix 5 vieilli a T =50 °C. Nous constatons également
une légére augmentation de la conductivité thermique des bétons aprés application des
différents cycles thermiques. Une amélioration de 9 % a été notée a T = 10 °C pour le béton
mix 5 apres vieillissement. A noter que dans cette partie nous avons négligé la présence de

’air occlus.

@
3 _
28 jours
2,5 -
i as
5 Ee 1
- + + B i
Y5 . Ea h ud
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s,
<L
0,5 -
0 T T T T 1
10 20 T (OC)SO 40 50
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Figure 3. 15 : Conductivité thermique des bétons-NAT mesurées (a) avant vieillissement (b)
apres vieillissement.

Par ailleurs, la diffusivité thermique des bétons étudiés a été mesurée par la méthode
du plan chaud dans la méme gamme de température. Apres la détermination de la conductivité
thermique et I’effusivité thermique, la chaleur spécifique peut étre alors calculée en utilisant

I’équation 3.8. Les résultats sont présentés sur la figure 3.16.

La figure 3.16 montre une amélioration de la chaleur spécifique des bétons avec
I’ajout des MCP. En effet, une amélioration d’environ 29 % et 22 % ont été enregistrée

respectivement pour le mix 5 non vieilliat =10 °C et le mix 5 vieilli a T =50 °C.

Cependant, nous constatons a 28 jours une faible chaleur spécifique a 20 °C. Ceci est
peut-étre dii d’une part au fait que cette température de mesure est proche a la température de
fusion des MCP et d’autre part que la vitesse de montée de la température de mesure est

rapide donc 1’équilibre thermique n’est pas atteint dans 1’échantillon.
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Figure 3. 16 : Chaleur spécifique des bétons-NAT mesurées (a) avant vieillissement (b)
apres vieillissement.

3.4.2 Cas du Béton-DAM

De la méme maniére, les propriétés thermiques des éprouvettes en béton modifiés avec

des MCP-DAM ont été mesurees avant et apres vieillissement. Les propriétés thermiques des
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bétons-DAM mesurées a 28 jours sont présentées sur la figure 3.17, les autres résultats sont

présentes en annexe 3.
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Figure 3.17 : Propriétés thermiques des bétons-DAM mesurée avant vieillissement : (a)
conductivité thermique, (b) chaleur spécifique.

Comme dans le cas des bétons-NAT, nous avons constaté également une diminution

de la conductivité thermique et une amélioration de la chaleur spécifique pour les bétons
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incorporant des MCP-DAM avant et aprés vieillissement. Nous pouvons alors conclure que
I’endommagement des capsules et les cycles de vieillissement n’ont pas influencé la capacité

de stockage de chaleur des bétons-MCP.

116



3.5 Conclusions

Grace aux différents essais réalisés, nous avons pu identifier d’une part I’effet de
I’incorporation des MCP dans le béton et d’autre part 1’effet de I’endommagement des
capsules sur les propriétés thermiques et mécaniques des bétons-MCP. Les résultats ont
montré que 1’incorporation des MCP influence significativement la maniabilité du béton ainsi

que sa résistance a la compression.

Dans le but de trouver une explication a la chute de la résistance mécanique, nous
avons investigu¢ la piste de I’hydratation du ciment en présence des MCP. Ainsi, une
nouvelle méthode de calcul de la chaleur d’hydratation prenant en compte la contribution
thermique des MCP dans le mélange, d’une part et son évolution avec la température, d’autre
part a eté proposée. Les résultats obtenus ont démontré une chute de la chaleur dégagée par
les mortiers-MCP, d’autant plus importante que la teneur en MCP est élevée. Cette chute
affecte a la fois la réaction et la cinétique d’hydratation des mortiers, ce qui pourrait étre

problématique pour le développement de la résistance mécanique souhaitée avant 28 j.

En plus, afin d’évaluer qualitativement la chute de la résistance mécanique des bétons
di a I’ajout des MCP, cette propriété a été calculée théoriquement en utilisant la loi de Féret.
Les résultats ont montré que la loi de Féret convient trés bien pour prédire la résistance a la
compression des bétons-MCP.

En revanche, les essais de caractérisation de propriétés thermiques de bétons
incorporant des MCP a I’état naturel et a I’état endommagé montrent une diminution de la
conductivité thermique et une amélioration de la chaleur spécifique par rapport au béton de
référence avant et apres application des cycles de vieillissement thermiques. Les différents
essais réalisés étaient délicats et couteux en terme de conditionnement des éprouvettes et
temps de mesure. Il sera alors judicieux d’appliquer une approche d’homogénéisation afin de
prédire les propriétés thermiques des bétons-MCP. Par ailleurs, une dispersion a été notée au
niveau des propriétés thermiques des bétons MCP mesurées expérimentalement. 1l sera alors
judicieux de mener un calcul stochastique probabiliste afin d’évaluer le niveau de confiance

de I’impact des MCP sur les propriétés thermodynamiques des bétons-MCP.
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Chapitre 4 : Modélisation micro-macro de la conductivité
thermique des bétons-MCP, approche stochastique et

modélisation probabiliste paramétrique des incertitudes
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Les propriétés thermiques des MCP et des bétons-MCP ont été mesurées
expérimentalement, présentees et discutées dans les chapitres 2 et 3. Les essais qui ont été
meneés sont cependant délicats et colteux surtout si 1’on veut connaitre les propriétés d’un
mélange béton-MCP quelconque avec d’autres proportions de MCP que celles considérées
dans cette étude. Cela induit un plan d’expériences assez lourd a mettre en ceuvre tant en
termes de matériau que moyen expérimental. Pour pallier ce probléme, nous nous sommes
orientés vers une étude rationnelle basée sur une approche d’homogénéisation. Celle-ci peut
étre utilisée pour prédire les propriétés thermiques effectives des différents mélanges de
bétons-MCP par la connaissance des propriétés thermiques de ses constituants : béton et
MCP. C’est un outil permettant de remplacer un milieu hétérogene par un milieu homogéne
équivalent. De nombreux modeles ont été alors développés permettant une meilleure
prédiction des propriétés par une meilleure prise en compte des caractéristiques

microstructurales.

Le travail présenté dans cette partie a pour but de proposer une modélisation simplifiee
de la conductivité thermique des bétons-MCP. On ne présentera ci-dessous que les aspects de
I’homogénéisation qui ont été utilisés dans cette thése. La chaleur spécifique des bétons en
question sera par la suite calculée en utilisant la conductivité thermique homogénéisée. Il est
utile de rappeler que le modele d’homogénéisation utilise comme données d’entrée les valeurs
moyennées des propriétés thermiques des différentes phases constituant le béton-MCP.
Toutefois, ces valeurs sont tres souvent confrontées a des dispersions et sujettes a des sources
d’erreurs et d’incertitudes qui peuvent impacter les propriétés effectives équivalentes du
béton-MCP. Dans ce contexte, nous avons mené une approche stochastique pour une
modélisation probabiliste paramétrique des incertitudes qui portent sur les parameétres
« propriétés thermiques » données du probléme. Le but étant d’une part d’identifier les
variables aléatoires du probléme et décrire d’autre part leurs dispersions par des fonctions
densité de probabilité rigoureusement construites selon la technique du principe du maximum
d’entropie. Cela nous raméne a la fin a confronter le modele probabiliste ainsi mis en place
avec I’approche micro-macro basée sur le modéle moyen par la comparaison des résultats de

la chaleur spécifique obtenus pour le béton-MCP.
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4.1. Approche multi-échelle de la conductivité thermique

Le phénomene de conduction est décrit par la loi de Fourier (1807). Si le milieu est
homogéne et isotrope, le flux de chaleur (¢) est proportionnel au gradient de température
local (VT) [99, 100] :

¢ = —A(T)VT (4. 1)

Ou A est la conductivité thermique exprimée en W/m.K. C’est une grandeur physique
qui caractérise le comportement de matériaux lors du transfert de chaleur par conduction. Elle
représente la quantité de chaleur transférée par unité de surface et par unité de temps sous un

gradient de température [93, 99].

Cependant, pour un milieu homogene et anisotrope, la conductivité thermique n’est

plus un scalaire et I’équation (4.1) s’écrit sous forme tensorielle.

La conductivité thermique d’un milieu multiphasique dépend de plusieurs paramétres
liés principalement aux différentes phases qui le constituent tels que la conductivité
thermique, la fraction volumique, la taille, la forme, I’orientation et la nature de contact entre
les différentes phases [93, 99]. La présence de deux phases (solide et liquide) dans le matériau
hétérogéne rend I’estimation de 1’ensemble des propriétés thermiques (notamment la
conductivité thermique) au cours de changement de phase difficile. En effet, plusieurs
techniques directe et inverse d’estimation simultanée des propriétés thermophysiques des
phases solide et liquide ont été détaillées dans la thése de Cavalcanti (2006). Les dispositifs
directs tels que la DSC, la méthode T-history [122], la méthode développée par Vlasov et
Puchkov [123] et la méthode de Delaunay Carré [124], déterminent les propriétés
thermophysiques par la résolution explicite du modéle théorique. Autres que la résolution du
modele théorique, les propriétés thermophysiques déterminées par la méthode inverse
nécessite un algorithme d’optimisation. Parmi ces méthodes nous citons, la méthode d’Adjali,
la méthode de Bailleul, Guyonvarch et Garnier, la méthode de Jurkowski, Jarny et Delaunay

et la méthode développée dans la these de Cavalcanti (2006) [100].

Dans ce travail de thése, la conductivité thermique des différents bétons étudiés a eté
déterminée expérimentalement en utilisant la technique du fil chaud. Les mesures ont été

réalisées a différentes températures avant et apres vieillissement. La technique
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d’homogénéisation a été utilisée dans ce chapitre afin de prédire la conductivité thermique des
bétons-MCP et les résultats de prédiction sont comparés aux résultats expérimentaux

préalablement trouvés.
4.1.1. Démarche et modéles d’homogénéisation

La conductivité thermique apparente d’un matériau poreux peut étre évaluée dans
différentes configurations a 1’aide de modéles de prédiction analytiques. Plusieurs modéles
analytiques [93-99] permettent de calculer la conductivité thermique apparente des matériaux
biphasés en fonction des conductivités thermiques des deux phases présentes et de leurs

fractions volumiques.

Dans ce qui suit, nous commencons par présenter les modeles les plus simples, a
savoir les modéles bornés (Voigt et Reuss), le schéma de Mori et Tanaka et le schéma dilué.
Nous considérons la conductivité thermique relative au béton de référence (Aperon) €t aux

MCP (Aycp) mesurées a différentes températures.
a- Bornes de Voigt et Reuss

La conductivité thermique du milieu équivalent, quel que soit le modéle utilisé, est
comprise entre deux valeurs extrémes, la borne inférieure (modéle série : Reuss) et la borne
supérieure (modele parallele : Voigt) [93]. Ces schémas sont souvent connus par les lois de

mélanges.

AReuss <A< AVoigt (4- 2)

Ces deux bornes dépendent essentiellement de la direction de flux de la chaleur et la

disposition de chaque phase [93].
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Figure 4. 1 : Modeles série (Droite) et parallele (Gauche).

Afin d’appliquer les modéles a bornes, il faut supposer que les inclusions des MCP

sont réparties d’une maniere homogene dans la matrice du béton [23].

Les propriétés apparentes equivalentes du béton-MCP peuvent étre données par les

schémas d’homogénéisation simplifiés de Voigt et Reuss [23] :

Voigt __ Apeton-Amcp
Ahom N folbetont+(1—fu) Amcp (4 3)
Aﬁgumss = fv-AMCP + (1 - fv)-lbéton (4- 4)

Avec :
Apston €t Aycp représentent respectivement la conductivité thermique de béton et des MCP,

f,, est la fraction volumique des MCP.
b- Les modeles inclusionnaires

La conductivité¢ thermique homogénéisée d’un matériau hétérogene a N phases de
conductivité A; et de fraction volumique f,;(i = 1 a N) peut s’écrire sous la forme suivante
[23] :

dilué _
Mrom = Zitq foi- Ai- Ai (4.5)
Avec A; le tenseur de concentration de la phase i dont I’expression peut étre obtenue en

utilisant la solution d’Eshelby.

Dans le cas d’une inclusion ellipsoidale noyée dans un milieu isotrope, le tenseur de
concentration A de I’inclusion (ici MCP) s’écrit sous la forme [23] :
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Apce = [1+ (Aycp — Apston)-Pucp] ™" (4.6)
Avec : Pycp est le tenseur de Hill qui dépend du facteur de forme (noté s) de I’inclusion et de

la conductivité thermique de la matrice.

Dans le cas particulier d’un milieu isotrope, les seules composantes non nulles du

tenseur de Hill sont :

([ pn=| - d
) e R

. . (4.7)
s“(1—x
LP 22 = Psg = fo Thvsonlst—(5% DA

Dans notre cas, nous pouvons supposer au vu des observations microscopiques par
MEB que les MCP ont une forme sphérique, ce qui se traduit par un facteur de forme unitaire

(s = 1) et la simplification des composantes du tenseur de Hill (P;; = P,, = Ps3).
c- Le modele de Mori et Tanaka

Ce modele suppose que I’inclusion de forme ellipsoidale immergée dans une matrice
solide est soumise a un gradient de température fictif. Ainsi, la solution de ce probléme

permet I’estimation du tenseur de concentration relatif aux inclusions des MCP par [23, 120,

121] :

Al = Aucp[(1 = 1 + foAucp 177 (4.8)
Avec Ay cp le tenseur de concentration relative aux MCP et | : la matrice identité.

Le tenseur de la conductivité thermique homogénéisée du béton-MCP est estimé selon

I’approche de Mori et Tanaka par :

Ahom Abéton + fV(AMCP Abeton) AMCP (4- 9)

En faisant I’hypotheése que le matériau est isotrope, les équations précédentes amenent

fo(Amcp-Abeton) (Amcp)
(1—fv)+fv(AMCP)11

(Ahom 11 — (Ahom 22 — (Ahom 33 — Abeton (4- 10)
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Avec:
(Amcr)11 = (Amep)2z = (Amep)zz = [1+ (Aucp — Apeton) P11l ™! (4.11)

d- Schéma dilué

Dans le cas du schéma dilué (fractions volumiques faibles, interactions entre
inhomogénéités négligées), I’équation (4.5) s’€crit [23] :
Agf)lrbrllé = ﬁJ'AMCP-AMCP + (1 - ﬁ))-lbéton-Abéton (4- 12)

Le tenseur de concentration de la matrice est donné par :

1 _
Apeton = m{l — foll + (e — Aveton) Puce] ™'} (4. 13)

Ainsi, I’équation (4.12) peut s’écrire:

M = 2 ston + fo(Ace — Aveton) Bmce (4. 14)

4.1.2. Resultats et interprétations

La conductivité thermique des MCP a été mesurée en utilisant la technique de Laser
Flash alors que la conductivité thermique du béton de référence et des bétons-MCP a été
mesurée en utilisant la technique du fil chaud. Les essais ont été réalisés a température
conditionnée (10 °C, 20 °C, 30 °C, 40 °C, et 50 °C).

Par la suite, nous avons calculé la conductivité thermique homogénéisée en utilisant
les lois de mélange citées précédemment. Ici, on présente seulement quelques résultats
obtenus a partir des méthodes d’homogénéisation précédemment présentées pour des bétons
incorporants des MCP-NAT et des MCP-DAM. Nous nous limiterons aux bétons-NAT et

DAM avant vieillissement a 1’échéance 28 j.

Dans le tableau 4.1, nous rappelons les données d’entrée de la conductivité thermique

du béton REF et des MCP utilisées dans les modeles d’homogénéisation.
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Tableau.4. 1. Rappel des données expérimentales de la conductivité thermique

T=10°C T=20°C T=30°C T=40°C T=50°C
Béton_REF 19 2.1 2.2 2.1 1.8
MCP 0.13 0.05 0,16 0,16 0,15
Conductivité  thermique apparente des béton-MCP __ selon les modeéles

d’homogeénéisation :

La figure 4.2 présente une comparaison des résultats de la conductivité thermique
mesurée expérimentalement avant vieillissement (a 28 jours) avec les résultats obtenus par les
différents schémas d’homogénéisation dans les cas des bétons-NAT et des bétons-DAM. On
peut constater que la conductivité thermique des bétons-NAT mesurée expérimentalement est
comprise entre les deux bornes de Voigt et Reuss. Pour le cas des bétons-DAM, on constate
que les mesures expérimentales obtenues dans le cas d’une teneur en MCP égale a 3 % ne
sont pas bornées par les modeéles de Voigt et de Reuss contrairement aux cas des mélanges
Mix 1 et Mix 5. Cela pourrait s’expliquer (au-dela des éventuelles erreurs et incertitudes de
mesures) par la conductivité thermique des MCP_DAM qui serait mal évaluée dans ce cas. En
effet, il est utile de rappeler que seule la conductivité thermique des MCP_NAT a été mesurée
par LFA, celle des MCP_DAM a été supposée égale. Toutefois, il est possible qu’au vu de
I’endommagement que les MCP ont subi, leurs propriétés thermiques soient affectées, en

particulier leur conductivité.
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Figure 4. 2 : Evolution de la conductivité thermique et calculée par les modéles de Voigt et
Reuss, Mori et Tanaka et le schéma dilué en fonction de la teneur en MCP du béton-NAT et
DAM (Haut : T=10°C, Bas : T = 30 °C).

4.1.3. Conclusions

Pour estimer la conductivité thermique des betons-MCP, des mesures de la

conductivité thermique ont été effectuées sur les différents melanges par la méthode de fil
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chaud. Les mesures expérimentales relatives au béton-ref et aux MCP-NAT ont été par la
suite exploitées en tant que données d’entrée pour I’étude d’homogénéisation afin de prédire
le comportement thermique du mélange « bétons-MCP » avant vieillissement a différentes
températures. Les modeles de Mori et Tanaka, dilué et les lois de mélange ont été mis a
contribution pour la confrontation avec les résultats expérimentaux préalablement obtenus. A
Iissue de 1’étude multi-échelle, il a été constaté un bon accord entre les schémas
d’homogénéisation et I’expérience quoiqu’un écart dans le cas des bétons-DAM se soit révelé
plus prononcé que celui constaté pour les bétons-NAT, mais les estimations restent
satisfaisantes. En particulier, nous avons noté que les modéles de Mori et Tanaka et le schéma
dilué se concordent bien pour la description des bétons-NAT. Dans la suite, le schéma dilué
sera alors adopté pour prédire la conductivité thermique des bétons-NAT avant vieillissement.
En effet, ce dernier présente un écart maximal de 1’ordre de 14 % et minimal de 1’ordre de 0.5
% par rapport aux résultats expérimentaux. Pour le béton-DAM avant vieillissement, le
schéma dilué est le plus efficace pour prédire la conductivité thermique des bétons-DAM a T
= 10 °C (écart maximal de I’ordre de 20 % et minimal de I’ordre de 11 %) alors que le borne
Voigt donne une meilleure prédiction pour T = 30 °C (écart maximal de ’ordre de 17 %

et minimal de 1’ordre de 6 %).

Nous rappelons que cette approche d’homogénéisation est basée sur un modele moyen
utilisant des résultats expérimentaux moyennés sans se soucier de la dispersion paramétrique
éventuelle des propriétés thermiques. Dans la prochaine section et afin de prendre en compte
ces incertitudes et pouvoir évaluer quantitativement et qualitativement leur impact sur la
chaleur spécifique des bétons-MCP, une modélisation probabiliste paramétrique est présentée

et appliquée sur différents cas de figure.

127



4.2. Etude stochastique et probabiliste paramétrique des

incertitudes

Dans cette partie, une approche probabiliste paramétrique est présentée en tenant
compte de la dispersion aléatoire des mesures expérimentales de la conductivité et de
I’effusivité thermiques des bétons-MCP. En effet, une dispersion non négligeable au niveau
des résultats de mesures a été notée tout au long de 1’étude expérimentale qui a été menée lors
de ce travail de recherche. Ces dispersions sont généralement liées aux incertitudes de
mesures et a I’imprécision des différentes techniques et appareillages utilisés. L’approche qui
sera développée dans cette section permet de décrire la dispersion des parametres incertains
par des variables aléatoires adéquates en leur attribuant des fonctions de densité de probabilité
(fdp) rigoureusement construites. La construction de ces derniéres se repose essentiellement
sur I’exploitation de I’information disponible (ou utilisable) mise a disposition telle que la
moyenne, I’écart type, le support (I’ensemble des valeurs possibles de la variable aléatoire),

etc.
4.2.1. Notions des erreurs et des incertitudes de mesure

Les résultats mesurés ou calculés peuvent comporter des incertitudes et des erreurs.
est alors nécessaire de les corriger. Cependant, la connaissance du processus de mesure et
I’identification des causes d’erreurs rendent parfois I’étape de correction difficile. En effet,
une série de mesure est soumise a plusieurs facteurs qui modifient les résultats obtenus tels
que [120]:

- Les conditions environnementales (température, pression)

- L’instrument de mesure (temps de réponse, exactitude, sensibilité, mauvais
étalonnage)

- L’opérateur (ne refait jamais la méme mesure dans les mémes conditions a

cause de : la fatigue, les erreurs de parallaxe)

Une mesure comporte en général plusieurs opérations dont chacune peut étre source de
variabilité. Les erreurs sont dues généralement a une imperfection de I’appareillage ou de la

technique de mesure et elles dépendent le plus souvent des caractéristiques de 1’appareillage
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et de I’habilité de ’opérateur. Toutefois, il existe dans la pratique de nombreuses sources

possibles d’incertitude comme :

- Un échantillonnage non-représentatif
- Larésolution de I’instrument
- Des valeurs inexactes des étalons et matériaux de référence

- Des approximations dans le processus de mesure

Toute mesure expérimentale donne lieu a des erreurs dont la valeur ne peut
généralement étre estimée que par des techniques de calcul de probabilité a partir des résultats

d’une série de mesures.
4.2.2. Construction du modele probabiliste

L’approche probabiliste a été développée afin de prendre en compte les incertitudes
sur les données et les incertitudes de modélisation pour des systemes complexes, en
modeélisant les sources incertaines par des variables aléatoires et des champs stochastiques
[101]. Dans le cas ou les incertitudes portent sur les parametres du modéle, 1’approche est dite
paramétrique. En revanche, lorsque les incertitudes portent sur la modélisation ou la méthode
de résolution, 1I’approche est dite non-paramétrique. Dans notre cas, nous nous restreindrons
au cas de la modélisation probabiliste paramétrique. Celle-ci est parfaitement adaptée pour
prendre en compte des incertitudes liées aux parametres données du modele qui généralement
gouvernent la réponse finale du systeme. Elle permet ainsi de modéliser ces parametres

incertains par des variables aléatoires (scalaires, vectorielles, matricielles) [101].

Pour décrire leurs dispersions, les variables aléatoires peuvent étre décrites par des lois de
probabilité qui peuvent étre construites selon des méthodes statistiques ou en utilisant d’autres
techniques comme la méthode du maximum d’entropie. Cette méthode riche, constructive et
cohérente a été introduite par Shannon dans le cadre de la théorie de I’information [104] et
consiste a définir la loi de probabilité en n’utilisant que la seule information disponible (ou
utilisable) pour la variable aléatoire telles que son écart type, sa moyenne, son support

«supp », etc.
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Soit X = (Xi,..., X;) une variable aléatoire discrete a valeur dans R™ associé au
parametre x incertain a valeur dans R™. Nous supposerons pour simplifier le calcul que Px

(dx) a une densité de probabilité px (x) par rapport a la mesure de Lebesgue dx [102, 104].

Py (dx) = px(dx) (4. 15)

Avec X = (Xy,..., X;) le point de IR™ et dx = (dXy,..., dx,). On note Supp,,c R™ le support de
la densité de probabilité py, ce qui implique que px(x) = 0 si x n’appartient pas au Supp,,.
Cette loi de probabilité Py peut étre définie par la fonction de répartition x> Fy(x) de R"
dans [0,1] telle que :

Fy(x) = P{X < x} = Py(B,) = [

s, Pr(dy) (4.16)

Avec B, = |—0,x;,] X ... X |—0,x,] € Brn et (R", Bgn, P) I’espace probabilisé.

L’entropie de la mesure de probabilité Py (dx) définie par sa densité de probabilité py est telle

que :

S(px) = — Jgn PxIn(px(x))dx = —E{In(px(X))} (4.17)

Ou E désigne I’espérance mathématique définie par :
EQIXN9} = [IX(@11? dP(a) = [pullxl9Px(dx) < +oo (4.18)

En se basant sur la notion de I’entropie, le principe du maximum d’entropie stipule que la
densité de probabilité py(x) de la variable aléatoire X a construire est celle qui doit avoir la
plus grande incertitude sur ’ensemble de toutes les densités de probabilité qui vérifient les
contraintes définies par 1’information disponible ou utilisable. Autrement dit, cela revient a
maximiser 1’entropie S(py) sachant les (1+ m) contraintes décrivant 1’information utilisable.
Cela nous conduit a un probléme d’optimisation sous contraintes qui s’écrit sous la forme du

systéme d’équations suivant (Eq 4.19) [104] :
maprecad S(px)

JpnPrdz =1 (4.19)
fRnngde =f; Jj=1..m
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Ou C,y désigne le domaine des densités de probabilité potentiellement admissibles et fj la
contrainte décrivant I’information utilisable. Par exemple, si gj = x, fi vaut la moyenne de x

notée mx et si gi = x* alors fi vaut 1’écart type.

Un moyen pour résoudre le probléme d’optimisation (équation 4.19) est d’introduire (1+m)
multiplicateurs de Lagrange (1, — 1) € R", 1, € RY,...,4,, € R™ qui seront associés aux (1+

m) contraintes de I’information utilisable. Nous définirons ainsi le Lagrangien L(py) tel que :

L(p) = S(py) = (o = D PxGIdx — 1} - Z;(A,-, ([ 8COPLOAX— ), (4.20)

Ou (u, V)gvj= vy + - + Uy Uy, €St le produit scalaire euclidien dans R"J.

En posant :

b= (- 1)+ Ezl(xj,fj)Rvj (4. 21)

et
m
h(x, px(x)) = px(x) {IOg(px(X)) + -1+ Z {8 (X))Rvj} (4.22)
]=
Le lagrangien peut alors s’écrire sous la forme suivante :

L(px) = b — [ h(x px(x))dx (4.23)
En utilisant le calcul des variations, les extremums de L(p,,) vérifient 1’équation :

0
Ipx(x)

h(x px(x)) =0 (4. 24)
Ce qui donne :

px(x) = 1, (x)exp (—/10 - Z}":l(/lj,gj(x))Rvj) (4. 25)

Cette solution n’admet qu’un seul extrémum (minimum). Il suffit a ce stade de calculer les
multiplicateurs de Lagrange a partir des équations définies par les contraintes pour identifier
complétement la fonction densité de probabilite (fdp) [102, 104].
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4.2.3. Variables aléatoires et construction des lois de probabilités des

champs stochastiques

L’approche stochastique présentée dans le paragraphe précédent (4.2.2) est adaptée au
cas des bétons-MCP afin d’analyser l’influence des dispersions des mesures sur leur
comportement thermique et en particulier sur la chaleur spécifique. Rappelons que cette
derniere a été obtenue par une méthode « contournée » consistant a mesurer d’abord la
conductivité A (par fil chaud) et puis I’effusivité e (par plan chaud) pour en déduire (par I’Eq.
3.8) la valeur de C, a la température souhaitée. Toutefois, malgré les différentes precautions
adoptées au cours des différentes manipulations (mesures réalisées a I’étuve, répétition des
essais, changement de facettes...) des incertitudes ont été constatées pour 1’évaluation
expérimentale de la conductivité et de 1’effusivité thermiques. Par ailleurs, la masse
volumique p mesurée expérimentalement est sujette elle aussi a une dispersion importante.
Ainsi, en faisant le bilan des parameétres incertains mis en jeu, nous pouvons identifier trois
paramétres essentiels (A, e et p) auxquels nous attribuerons dans la suite des variables
aléatoires (VA) . Au vu de I’information utilisable disponible, en I’occurrence la moyenne,
I’écart type et le support (que nous rappelons dans le tableau 4.2 et le tableau 4.3), nous
pouvons démontrer (a partir de I’Eq. 4.25) que la fdp de chaque VA peut étre décrite par une

loi normale ou gaussienne de la forme suivante :

Py(x) = exp(—Ay — A1x — 1,x?) (4. 26)

Ou A,, A, et A, représentent les multiplicateurs de Lagrange qui minimisent la fonction

convexe H suivante :
H(x) = g + Aym + 2,m, + [ exp(—2y — A1x — ,x%)dx 4.27)
Ou m,, est le moment d’ordre 2 défini par :
m, = mZ + o2 (4. 28)

My et oy sont respectivement la moyenne et 1’écart type de la variable
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Tableau.4. 2. Rappel de l'information utilisable pour [’approche stochastique (Cas des
bétons-MCP avant vieillissement)

7=10°C
p (kg/m®) | A WIM.K)| oy |e (IIKm?s®)| o

ref | 2375 19 |0,06| 17136 56,9

mix1| 2386 18 |013| 17655 2604

mix 3| 2407 1,8  [0,13| 1766,9 72,9

mix5| 2429 16 |007| 18212 |2923

T=30°C

p (kg/m3) |A (WIM.K)| oy |e (IIKm?s®)| o

ref | 2375 22 |011| 18886 1624

mix1| 2386 21 |011| 1911,1 |2141

mix 3| 2407 19 |0,02| 1909,7 80,4

mix5| 2429 18 |021| 19579 |1472

Tableau.4. 3. Rappel de l'information utilisable pour [’approche stochastique (cas des
bétons-MCP apreés vieillissement)

7T=10°C
p (kg/m3) |A (WIM.K)| oy |e (IIKm?s®)| o
ref | 2375 19 |0,07| 17658 57
mix1| 2386 18 [0,20| 18152 |262,4
mix 3| 2407 18 |013| 18752 73
mix5| 2429 1,7 |010| 18557 293
T=30°C
p (kg/m®) A (WIM.K)| ox |e (IIKm?s*®)| o
ref | 2375 22 (0,12 1980 163
mix1| 2386 2 0,12| 2015,7 214
mix 3| 2407 2 0,02|  2000,2 80,5
mix5| 2429 1,8 (0,30 19969 |147,2

Une fois les fdp déterminées par identification des multiplicateurs de Lagrange, nous
utiliserons une méthode inverse pour effectuer un tirage aléatoire de la variable en question

selon sa fdp.
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Figure 4. 3 : lllustration de la méthode inverse des tirages aléatoires selon la loi de proba
Fx.

Ainsi, pour chaque variable aléatoire, 2000 tirages (réalisations) ont été effectués selon
la fdp considérée. Les résultats sont présentés sur les figures ci-dessous (4.4 a 4.6). A noter
que les calculs ont été effectués pour les différents bétons-NAT étudiés avant et apres
vieillissement a des températures de 1’ordre de 10 °C et 30 °C (respectivement avant et apres
changement de phase des MCP). Dans ce qui suit, nous présentons les résultats dans les cas

du béton de référence et du béton mix 3. Les autres résultats seront présentés en annexe 4.
a- Avant vieillissement

e Construction des lois de probabilité de la chaleur spécifique du béton de

référencea T =10 °C

Dans ce qui suit, nous présentons les résultats de la fdp, la fonction de répartition F et
les différentes réalisations relatives aux trois VA (masse volumique, effusivité et conductivité

thermique) dans le cas du béton de référence a T = 10 °C (figure 4.4) :
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Conductivité thermique
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Figure 4. 4 : pdf (haut a gauche), fonctions de répartition (haut a droite) et différentes
réalisations aléatoires selon la pdf (bas) de : (a) la masse volumique, (b) [ effusivité
thermique, (c) la conductivité thermique du béton de référence avant vieillissement a T =10
°C.

On détermine de la méme maniere les lois de probabilit¢ de I’effusivité et la
conductivité des différents bétons étudiés (ref, mix 1, mix 3 et mix 5) et on déduit la réponse
finale en termes de chaleur spécifique avant et apreés vieillissement a T = 10 °C et 30 °C. Dans

ce qui suit, nous présentons les résultats obtenus pour le béton de référence et le mix 3 :

e Etude de convergence et Simulations de Monte Carlo

La figure 4.5 illustre les simulations de Monte Carlo menées afin de tester la
convergence du modele stochastique. Nous pouvons clairement constater que dans le cas du
béton ref (3 T = 10 °C), le modéle probabiliste converge au bout de 1400°™ tirages environ
aussi bien en terme de moyenne que d’écart type de la VA. La moyenne de la chaleur

spécifique obtenue apres la convergence du modeéle stochastique de béton de référence et de
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mix 3 déterminé a T = 10 °C et 30 °C est respectivement de 1’ordre de (660 , 680, 745, 790) J/

kg K alors que I’écart type est de I’ordre de (0.0275, 0,12, 0,085, 0,07) %.

Béton de référence, T = 10 °C

076 . ‘ ‘ . . ‘ . . ; 0695 — : : — : :
. P : : : :
074l . s L CRI 4
PSR R : A . 069 1
072ke g et Y. T IROPNY SRTP
e A AT I SV S A o
077&’\’ £y 14 PRI IR 2 X 0665 1
QPR o e ATl g Dl b =y
4 P A e R N A R e B Ity O 2200 N <
=] TR Fa: s = 058 ]
< YRR TIOAS Ay ~
= 06 A G o
N—r o . ; A ‘ ) 0675 i
Q s W e S
AR A R NS i ”,,.if’*‘..'g’,,: o
SR A SRR P EACE RIS e (S |
SR KRC AR VI S SELRI S Lo =]
$) . LT A A A G N A
0B M * + A - * L * et
- : LS P 0585 Jk M, ]
nsal EREP 4 S
. et e ]
05 i i i i : ‘ ; ; i 06 — s s P S e -
0 200 40 &0 E00 1000 1200 400 800 1800 2000 0 200 400 GO0 GO0 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Tirages Tirages
0035 ; ; ; ;
IZII:IE‘Lh d\-«\ -
v \"\*‘_‘HJN\“"'"‘—"’-——“.._ B T L |
—~ 002 —
O 002 4
~
S
N
O omst B
S
o
-
a oo ~
6
noos | 4
0 200 400 600 600 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Tirages
—_ o
Béton de référence, T = 30 °C
13 . ‘ . . : : : . : 07 ‘ . ‘ . . ‘ . . ‘
s —r..._,.a\..,--""’-—"""‘"""“"'_—“_
neaf i .
"
oes Pty 1
—~ Q :
: 5 0154 B
2 =
o 2
~ 062 4
© £
o
o [32]
) o o8} i
o 3
S nsal 4
03 . ‘ . . ‘ ‘ ‘ . ‘ 05 ‘ . ‘ . . ‘ . . ‘
0 200 400 G600 800 1000 1200 1400 1GO0 1800 2000 0 200 400 600 GO0 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Tirages Tirages

137



Cp_10°c (J/9.K)

0.14

012

Scp_s0-c (3/9.K)

=
=1
5]

-';‘\ ‘;)f'w"""r

e i 4

s o i P T R

1
200

L
400

1 1 1 L 1 L
800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Tirages
mix 3, T =10 °C

1
600

0.4

=
~
[=]

Mcp_10°c (3/9.K)
S5 5 % 8
3 i d

=
~
o]

072

BDID
Tirages

L I I
1] 200 400 600

0.0

L I L L L
1000 1200 1400 1600 1600 2000 o

e,

|

e T e T e =

I
200 400

(©)

L
600

I L I I L
1000 1200 1400 1600 1800 2000

Tirages

L
600

0.08

o.07

]

N I
_!\Hﬁ\ —————

0.06

005

0.04 1

002F

ocp_10-c (3/9.K)

0.01F

o

1
200

1
400

L
B00

L 1 1 L 1 1
800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Tirages

138



mixs, T =30 °C
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Figure 4. 5 : Différentes réalisations aléatoire selon la pdf ((a)) et simulation Monte Carlo (
(b) et (c)) de la chaleur spécifique des bétons de référence et des bétons mix 3 avant
vieilissement aT=10°Cet T =30 °C.

Les résultats précédemment obtenus permettent de construire des intervalles de
confiance notées IC pour lequel la probabilité de contenir la solution exacte est au moins
égale a 95 %. Les bornes inférieure et supérieure de cet intervalle, respectivement p~ et p* sont

obtenues de la maniére suivante :

p~ = &1 —p); p" = &p. (4.29)

Ou & désigne le fractile d’ordre p. défini par :

&) = {x;p(X <x) =p.} (4. 30)

Le tableau 4.4 présente les régions de confiance déterminées pour les différents bétons

étudiés :
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Tableau.4. 4. Les régions de confiance déterminée des bétons non vieillis étudiés

T=10°C T=30°C
IC_Reéf [570 — 750] [390 — 1150]
IC_mix 1 [218 — 1554] [520 — 1050]
IC_mix 3 [486 — 1101] [606 — 1160]
IC_mix5 [250 — 1680] [430 — 1580]

Les différentes simulations numériques de Monte Carlo relatives a la chaleur
spécifique sont présentées sur la figure 4.6 dans le cas du béton de référence mesurée avant
vieillissement a T = 10 °C. La distribution de la chaleur spécifique a été déterminée en
considérant 1’écart type et la moyenne obtenus aprés convergence par la méthode de Monte
Carlo. On peut constater que la distribution de probabilité de la chaleur spécifique concorde
bien avec une loi normale de la forme :

—(x—m)?

fO) =—=e 2 (4.31)

Ou :
o : est ’écart type de Cp, qui est égale a 0,03 % environ.

m : est la moyenne de Cp qui est égale environ a 660 J/kg.K.
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Figure 4. 6 : Distribution de la probabilité de la chaleur spécifique (Cas du béton ref avant
vieillissement, T =10 °C).
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b-  Aprés vieillissement

Par analogie au cas non vieilli, on détermine les lois de probabilité de 1’effusivité et la

conductivité aux températures considérées pour en déduire la réponse stochastique de la

chaleur spécifique des différents bétons vieillis. Les résultats sont présentés sur la figure 4.7 :
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Figure 4. 7 : Différentes réalisations aléatoire selon la pdf ((a)) et simulation Monte Carlo (
(b) et (c)) de la chaleur spécifique de bétons de référence et des bétons mix 3 apres
vieillissement aT=10°Cet T =30 °C.

Les différentes régions de confiance ont été également déterminées et sont présentées

sur le tableau 4.5 :

Tableau.4. 5. Les régions de confiance déterminée des bétons vieillis étudiés

T=10°C T=30°C
IC_Réf [502 — 879] [423 -930]
IC_mix 1 [410 — 1220] [272 - 1570]
IC_mix 3 [568 - 1132] [600 - 1070]
IC_mix 5 [450 — 1323] [423 - 1415]

4.2.4. Confrontation du modele probabiliste au modéle moyen micro-macro

La chaleur spécifique des bétons-NAT étudiés a été déterminée suite a 1’étude
probabiliste en prenant en compte les incertitudes paramétriques relatives a la densité, la
conductivité et I’effusivité thermiques. Afin de quantifier I’impact des incertitudes sur la
réponse thermique des bétons-MCP, nous nous baserons sur 1’étude d’homogénéisation
précédemment décrite afin de calculer (par ’Eq.3.8) la chaleur spécifique des différents
bétons a partir de la conductivité thermique homogénéisée et des parameétres moyennées de la
masse volumique et ’effusivité thermique relatives a chaque mélange. Ces résultats seront,
par la suite, comparés a ceux obtenus par 1’é¢tude probabiliste ainsi qu’aux résultats

expérimentaux.
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ref mix1 mix3 mix5

mmm 10 °C

mm 30 °C

mmmm 1¢gion de confiance - - —expérimental T =10 °C
- — —expérimental T =30 °C

(b)
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ref mix1 mix3 mix5
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mmmm région de confiance - — —expeérimental T =10 °C
- — —expérimental T =30 °C

Figure 4. 8 : Chaleur spécifique des différents bétons-NAT étudiés calculée théoriquement en
comparaison avec le modéle micro-macro et les régions de confiance : (a)avant

Le schéma Dilué, préalablement retenu dans la section précédente, pour la prédiction
de la conductivité thermique des bétons-NAT a eté considéré pour le calcul de leurs chaleurs

spécifiques aux températures d’intérét (10 °C et 30 °C) avant et apres vieillissement. La figure

vieillissement, (b) apres vieillissement.
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4.8 présente la chaleur specifique des différents bétons-NAT données par les différentes
approches : expérimentale, multi-échelle et probabiliste. Cette figure montre que les mesures
expérimentales et le résultat issu de I’homogénéisation se situent dans la région de confiance

définie par 1’étude probabiliste.
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4.3. Conclusion

Ce chapitre s’est focalisé sur I’utilisation de deux approches théoriques : une premiére
approche d’homogénéisation permettant de prédire la conductivité thermique des bétons-MCP
et une deuxiéme approche probabiliste stochastique permettant d’analyser 1’influence de
dispersions de mesure sur le comportement thermique des bétons-MCP et en particulier sur la

chaleur speécifique

La conductivité thermique des bétons-MCP a été prédite alors en utilisant différents
modeles. Cette approche d’homogénéisation permet de se rapprocher des résultats
expérimentaux et par conséquent de réduire le nombre des essais expérimentaux afin de
déterminer les propriétés thermiques des bétons-MCP. Le schéma dilué fournit une meilleure

prédiction de la conductivité thermique de différents bétons-NAT étudiés.

En outre, une dispersion non négligeable au niveau des résultats expérimentaux de
mesure des propriétés thermiques des bétons-MCP a été constatée. Cette dispersion ne peut
pas étre attribuée seulement aux erreurs des mesures mais aussi aux variations de
configurations expérimentales testées. Les variabilités des résultats expérimentaux sont alors
prises en compte dans ce travail au travers de la construction d’un modeéle probabiliste de la
chaleur spécifique des bétons-MCP en utilisant le principe de maximum d’entropie. Cette
approche probabiliste a fourni des régions de confiance tres raisonnable pour la chaleur
spécifiques des bétons-MCP.

Une confrontation du modele probabiliste avec le modéle moyen micro-macro a été
effectuée. Les résultats montrent que le modele théorique de la chaleur spécifique déterminée
en utilisant la conductivité thermique prédite par le schéma dilué ainsi que les résultats

expérimentaux se situent dans la région de confiance définie par 1’étude probabiliste.
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Les caractéristiques thermophysiques des MCP et I’influence de leur ajout dans le
béton ont été présentées dans les chapitres précédents. Cependant, I’étude menée jusqu’a
présent sur les bétons-MCP s’est restreinte a une échelle réduite, celle de 1’éprouvette ou du
corps d’épreuve. Au-dela d’une étude de laboratoire, la question est de savoir quelles seraient
les performances du béton-MCP a une échelle plus importante une fois mis en place dans
I’enveloppe du batiment. C’est ainsi que nous nous sommes intéressés dans ce chapitre a
I’étude du comportement d’une paroi en béton-MCP par une méthode de modélisation

numérique.

Il existe plusieurs méthodes de résolution numériques dans la littérature permettant de
décrire et résoudre le probléeme de transfert thermique dans un batiment telle que la méthode

des différences finies, les éléments finis et les volumes finis [111] :

- La méthode de différences finies (MDF) est largement utilisée pour la résolution des
problémes physiques. Elle permet une mise en ceuvre simple pour une géométrie
simple et est basée sur I’approximation des dérivées intervenantes dans les équations a
I’aide des développements en série de Taylor. Cependant, cette méthode n’est pas

toujours conservative.

- La méthode des éléments finis (MEF) est tres utilisée dans le domaine de la
mécanique des solides, mais parfois il est difficile de 1’utiliser pour résoudre les termes
non linéaires. Elle consiste a déterminer un champ local a attribuer a chaque sous
domaine pour que le champ global obtenu par juxtaposition de ces champs locaux soit

proche de la solution exacte du probléme.

- La méthode des volumes finis (MVF) présente une approche physique, conservative,
qui s’adapte a une géométrie quelconque. Elle permet la résolution des termes non
linéaires hyperboliques, et consiste & définir un bilan local des flux dans un petit
volume de contrle. Les modéles qui en résultent sont dits de type CFD «
Computational Fluid Dynamics ». Toutefois, quelques outils de simulation ne sont pas
adaptés et ne prennent pas en compte certains phénoménes notamment le changement
de phase sur une plage de fusion. Cependant, la méthode des volumes finis basée sur
une formulation enthalpique permet la modélisation du processus de fusion et de

solidification de ces matériaux. Par ailleurs, elle est largement utilisée pour la
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résolution des problemes des discontinuités (fusion/solidification) et permet de
conserver les flux a travers les interfaces de maillages [110]. C’est cette méthode qui a

été ainsi retenue pour cette étude.

Dans ce chapitre, nous présentons dans un premier temps le formalisme de résolution
de la méthode des volumes finis, puis nous décrivons le modele numeérique développé pour la
modélisation de la paroi en béton-MCP. Nous exploitons ensuite les résultats de mesures des
propriétés thermiques précédemment présentées aux chapitres 2 et 3 pour la description des
matériaux mis en jeu dans le but d’étudier le comportement d’une telle paroi par la résolution

du probléme de transfert thermique en régime non-stationnaire.
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5.1. Méthode des volumes finis

5.1.1.  Description et mise en equations

La loi générale de conservation de 1I’énergie pour un volume matériel arbitraire v de

bord dv s’exprime dans la base cartésienne comme suit [108]:

%fvp(e + u;)dv = —J,,qdA; + [, wodA; + [ q"dv (5.1)
Avec :
J,pe dv, fvp”?zdv, —[,,qi'dA;, [, wioi;d4;, et [ q'"dv représentent respectivement la
variation de I’énergie interne par unité de temps, la variation de I’énergie cinétique par unité
de temps, la quantité de chaleur traversant le bord de v par unité de surface, le travail fourni
par I’environnement sur le bord dv, et le terme de génération d’énergie interne.
e, p, U,0;; €t Uj représentent respectivement 1’¢paisseur, la masse volumique, la norme du

vecteur vitesse, les contraintes et le composant de vecteur vitesse.

L’évolution de la température pour une phase donnée doit satisfaire cette loi. Par
ailleurs, les Matériaux a Changement de Phase changent de densité pendant le processus de
changement de phase et par conséquent changent de volume. Ce changement de volume est

généralement inférieur a 10 % pour le cas des MCP a base de paraffine ayant un changement
d’état solide-liquide [109]. Ceci permet de négliger 1’équation de continuité (% fv p dv) dans
I’expression de 1’équation (5.1). D’autre part, des hypotheses simplificatrices peuvent étre

considérées pour la résolution, a savoir [108]:

- L’absence de génération d’énergie interne et de rayonnement thermique

- Les tensions de surface et la variation de 1’énergie cinétique sont négligeables

- Pour les fluides incompressibles, pe = CppT, ou C, est la chaleur massique a pression
constante, T est la température.

- Lachaleur massique C, et la masse volumique p sont constantes

- Le matériau est homogene

: . . . . . . dr
La conduction thermique est isotropique et suit la loi de Fourier : q;' = —/1; ou A est la
i

conductivité thermique.
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Ainsi, pour une phase donnée et lorsque le mode de transfert de chaleur considéré est la
conduction se produisant selon la direction x, 1’expression de la loi générale de conservation

de I’énergie pour un volume de contrdle espace-temps V se réduit a 1’équation suivante [108]:

A(pCpT) | dy (_, OT _
fv e +axi( i axi) dv =0 (5. 2)

Pour les matériaux a changement de phase, il convient de remplacer le terme pc,T par
I’enthalpie (H) qui tient compte de la différence d’énergie (chaleur latente L) entre les deux

phases (liquide (1)/ solide (s)). L’enthalpie est définie par :

H=Jp Co(Dp(T)dT (5.3)

Ou T,.f est une valeur de référence arbitraire

Pour les problemes avec changement de phase, cette fonction H est définie par [108] :

T
fTref Ps (T)Cps(T)dT T = Trusion

H(T) = Ty T
fTref Ps (T)Cps(T)dT + fo P (T)Cpl(T)dT + plL T= Tfusion

Avec :
Cps, Cp1, pset pi désignent respectivement la chaleur massique et la masse volumique pour la
phase solide (s) et liquide (I). Si ces parametres sont constants pour une phase donnée et si la

température de référence est égale a 0 K, ’enthalpie s’exprime de la maniére suivante [108] :

H(T) = {pstsT T < Trusion 6.4
pscps Tf + plel(T - Tf) + plL T= Tfusion l
L’équation (5.2) peut étre réduite a :
oH . 9y aT\ _
rz(-ag)=0 (5. 5)

A TDinterface, il faut définir une équation supplémentaire donnée par la condition de Stefan
(équation (5. 7)) afin que la loi de conservation de 1’énergie soit applicable sur tout le

domaine d’étude [108].

aT(X) aTs(X) _
on S on
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Avec :

p=p1=Ps

n, Vi, 4; et A représentent respectivement la normale a 1’interface solide liquide, la vitesse
normale & cette interface, la conductivité thermique de la phase liquide et la conductivité

thermique de la phase solide.

5.1.2.  Méthodes de résolution du probléme de transfert avec changement

de phase

Il existe plusieurs méthodes pour la résolution du probléme de transfert de chaleur
avec changement de phase telles que les méthodes analytiques et les méthodes numérigues.
Les méthodes numériques sont généralement utilisées lorsqu’il n’est pas nécessaire de trouver
la position exacte du front de transition de phase. Parmi les méthodes numériques les plus
utilisées, nous citons la méthode du C, apparent, la méthode de Pham et la méthode
enthalpique [100, 112]. Dans ce qui suit, nous presentons la méthode du C, apparent et la

méthode enthalpique :
(a) Méthode du C, apparent

La méthode du C, apparent permet d’écrire 1I’équation qui définit le processus de

changement de phase en une seule équation :

P(T)Capp(T) 3 =+ (A(T) 2 (5.7)

Capp présente la chaleur massique apparente est défini par :

Capp = Cps (T) pour la phase solide
Capp = %(C_ps + C_pl) + dz—(TT) pour la zone de mélange (5. 8)
Capp = Cpy (T) pour la phase liquide

Cp, et Cp, sont respectivement les capacités thermiques massiques moyennes de la phase
liquide et de la phase solide [100].

Pour cette méthode, le dégagement ou I’absorption de la chaleur latente est prise en

compte par 1’augmentation du Cypp [100].
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(b) Méthode enthalpique

Cette approche est largement utilisée pour décrire le changement de phase des MCP se
produisant sur une plage de température. Elle consiste a considérer le domaine d’étude
comme une seule phase dont les propriétés thermophysiques dépendent de la température et a
exprimer 1’équation de la conservation de 1’énergie sous forme enthalpique. Il s’agit alors de
résoudre une seule équation de la chaleur non linéaire dont la résolution peut se faire par la

méthode des volumes finis, éléments finis ou differences finies [112].

L’enthalpie H du matériau a changement de phase entre une température de référence

et une température du point considéré s’exprime par [112] :

H=(fCp+ @ =FCo)T + f(Cps — Cot) T + fhus (5.9)

f représente la fraction volumique liquide des MCP.

Dans ce cas, le changement de température d’un matériau induite par la variation de
I’enthalpie due a la conduction de la chaleur suit une loi du type H = f(T). L’équation de

conservation s’écrit alors sous la forme [112] :

0H

5 =AM (5. 10)

Si les deux phases coexistent, la fonction permettant de passer de la variable T a la

variable H est donnée par [100] :

JdH(T) = [ g(T,w)Cps(T)dT + [[1 — g(T,w)ICp,(T)AT + [1 — g(t, w)IL;  (5.11)

Ou g(t,w) désigne la fraction solide qui dépend de la température T et de la

composition du produit w. Ce paramétre varie entre 0 et 1 et s’exprime par [100] :

g(T,w) =0 pour la phase liquide
g(T,w) =1- (;”;S )W_l pour la zone de mélange (5.12)
1"1s
| g(Tw) =1 pour la phase solide

Le logiciel Fluent 14.5/Ansys a été utilisé afin d’étudier le comportement thermique
d’une paroi en béton-MCP. Ce code repose sur la Méthode des Volumes Finis (MVF). Il

s’agit ensuite de discrétiser les équations par la Méthode des Volumes Finis (MVF) en
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découpant le domaine en plusieurs volumes de controle puis effectuer sur chacun d’entre eux
les bilans de masse, de quantit¢é de mouvement et d’énergie. Cela nous conduit vers un

systéme d’équations algébriques qui est résolu d’une manieére itérative [115].
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5.2. Description du modele numérique

Le phénoméne de changement de phase d’un matériau a été largement étudi¢ dans la
littérature. Plusieurs chercheurs ont proposé des solutions analytiques afin de déterminer et
suivre le front de fusion d’un mélange au cours du temps en considérant un transfert de

chaleur purement conductif dans les deux phases (solide et liquide) [13][108][113-116].

Toutefois, la prise en compte des autres modes de transfert thermique (convection
et/ou rayonnement) rend le probleme de changement de phase plus complexe et tres colteux
en termes de temps de calcul méme pour des geométries simples. En effet, les équations a
résoudre (conservation de la masse, conservation de la quantité de mouvement, conservation
de 1’énergie) sont non linéaires et doivent étre résolues simultanément dans les différentes
phases du modéle [115]. Ainsi, la solution proposée est de résoudre uniquement 1’équation
d’énergie en considérant des propriétés thermiques équivalentes afin de prendre en compte les

effets de fusion et de solidification.

L’analyse thermique de la paroi en béton-MCP doit prendre en compte plusieurs
facteurs tels que la nature et les caractéristiques thermophysiques des MCP, la répartition et la
distribution de ces matériaux dans la paroi, la variation de la température de chaque c6té de la

paroi (conditions aux limites) et les échanges thermiques.

Afin de simplifier la procédure de calcul, plusieurs hypothéses doivent étre faites lors de la
mise en équation de ce probléme. Ainsi, 1’étude d’un modéle conductif simplifié de
changement de phase permet d’alléger le nombre des équations a résoudre numériquement et

réduire ainsi le temps de calcul [115].
5.2.1. Géométrie, Maillage et outil de résolution

L’étude du transfert thermique a travers une structure en béton modifié avec des MCP
est confrontée a des problemes de modélisation. Ces problemes sont dus essentiellement au
changement de phase qui se produit sur une plage de température d’une part et a la non
linéarité des équations a résoudre d’autre part. A cela se rajoute le probléme des conditions

aux limites qui dépendent de 1’évolution de I’interface solide-liquide [108, 113, 115]. Afin de
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mieux comprendre le fonctionnement thermique de ces derniéres, une étude de transfert

thermique d’une paroi soumise a des sollicitations climatiques variables s’impose [108, 113].

INTERIEUR

EXTERIEUR

y
T—.K

Figure 5. 1 : Modele géométrique avec conditions aux limites.

La configuration étudiée est schématisée sur la figure 5.1. La paroi en béton-MCP a
pour dimensions L x H x e = 3 x 3 x 0.12 m®. Le béton retenu pour cette étude est le mix 3 qui
présente un bon compromis entre les propriétés mécaniques et thermiques. Une paroi en béton
de référence, sans MCP, sera aussi modéelisée et servira comme témoin. La géométrie
considérée est constitué de deux phases : le béton (la matrice) et les MCP (les inclusions)

ayant chacune des propriétés physiques et thermiques différentes.

Ce modele permet de déterminer a partir des conditions aux limites imposées sur son contour,

le transfert de chaleur a I’intérieur de la paroi.

Le maillage a un impact direct sur la convergence, la précision de la solution et le
temps de calcul [115]. Etant donné la géométrie rectangulaire simple de la paroi, un maillage
structuré, permettant d’avoir un maillage régulier, est bien adapté pour la discrétisation. Dans

ce qui suit, nous notons par Ax la taille de la maille.
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L.

Figure 5. 2 : Maillage de la paroi.

Pour le modele initial, des hypothéses ont été considérées afin de simplifier 1’étude. Dans ce
qui suit, on suppose que le transfert thermique dans I’ensemble de la paroi se fait par pure

conduction.

En 2D, le profil de température dans la paroi est de la forme T(X, y, t). Pour considérer le
changement de phase, la méthode enthalpique décrite dans le paragraphe 5.1.2.b a été utilisée
[114, 115].

Le probléme a étudier réside dans la résolution de 1’équation (5.2) aux dérivées partielles de la
conservation de 1’énergie. Le principe de la méthode (cf paragraphe 5.2) consiste a résoudre
cette équation sur un maillage qui peut étre des petits volumes en 3D, des surfaces en 2D ou

des segments en 1D.

Le code de calcul choisi (Fluent) offre plusieurs algorithmes pour la discrétisation de diverses
équations. Dans cette étude, le schéma de discrétisation spatiale Power Law a été utilisé. En
effet, plusieurs chercheurs ont montré que ce schéma est le plus approprié pour la simulation
de changement de phase par la méthode enthalpique [115, 116]. Par ailleurs, le schéma Euler
implicite est utilisé pour la discrétisation temporelle. 1l a été montré dans les travaux de [13]
qu’il n’y a aucune condition a imposer sur les intervalles du temps et de I’espace en utilisant
une méthode de résolution implicite : le schéma Euler implicite est inconditionnellement
stable [13].

Ce logiciel permet également I’utilisation des fonctions externes préalablement
définies dans un langage de type C. Ceci nous permettra d’imposer comme conditions aux

limites des profils de températures qui évoluent dans le temps, pour se rapprocher toujours au
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mieux des conditions réelles [13]. Pour simplifier les calculs, une analyse en 2D sera

effectuée lors de cette étude.
5.2.2.  Validation du modele numérigue et optimisation du maillage

Afin de valider le modele étudié, des calculs préliminaires ont été effectués sur un cas
d’école. Par ailleurs, des simulations ont été réalisées pour optimiser le maillage et le pas de
temps. Le but étant d’identifier le nombre de mailles et le pas du temps & partir duquel la

solution reste constante ou pour le moins fluctue tres peu.

Il s’agit de comparer par la suite la solution numérique obtenue a une solution
analytique connue correspondant a une paroi d’épaisseur (e¢) et de grandes dimensions
transversales soumise a une température imposée en surface (condition de Dirichlet) [13, 118]

comme le montre la figure 5.3.

y

#n

H
T:=T(x, 0)

To=T (0, t)=x
e To=T (e. t)
5 X

0 e

Figure 5. 3 : Transfert de chaleur par conduction a travers un mur simple [118].

L’équation de chaleur en régime transitoire s’écrit sous la forme suivante :

or _ aaZT
at ~  ox2?

(5.13)
a : la diffusivité thermique équivalente du matériau constituant la paroi.
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Les conditions imposees sont les suivantes :

{C.L:pour:x=0 ona T(0,t) =T, =323K (5.14)
C.l:pour:t=0 ona T(x0) =T, =293K '
La solution analytique T(x,t) de I’équation (5.13) est donnée par [118] :
T(x,t) = T +=(T; — Ty) 2 CO oy (—(Zn + 1)2x? a—t) COS(M) (5. 15)
) — 10 - i 0 n=0 (2n+1) p e? '

La simulation numérique a été effectuée en 2D avec différents pas de temps (10s, 5s 1s
et 0,1s) et différents maillages allant du grossier (Ax = e/2) au plus fin (Ax = €/100). Le
résultat de simulation présenté sur la figure 5.4 correspond au centre de la plague (x =
e/2,y = H/2)

(@)
323
318 — {;t”—: -
P
¢ ~
313 /’//’ luti Iyti
—solution analytique
308 o/ -=-=-el2
X Py -—-¢l5
503 o/ - eno
R ---¢/20

4 e/30

208 ’,
S/ e/100
/,’/
293 &
288
0 1000 2000 3000 4000 5000
t(s)
(b)
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Figure 5. 4 : Comparaison du modéle numérique et la solution analytique (a : Différents
maillages 100, 625, 2500, 10000, 22500 et 250000 eléments, At = 1 s, b : Différents pas de
temps : 10s, 5s, 1set 0.1 s, Ax = e/10).

On remarque d’apres la figure 5.4 qu’a partir de Ax = e/10,At = 1s , la différence
entre la solution analytique et la solution numérique est presque nulle. En effet, L’écart entre
la solution numérique et la solution analytique ne dépasse pas 1 %. Le pas en temps de 1s et la
taille d’¢léments de e/10 sont donc retenus pour le reste des simulations. Ces parametres

permettent d’obtenir un bon compromis entre la précision des résultats et le temps de calcul.
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5.3. Simulation numérique de la paroi en béton-MCP

5.3.1. Les cas d’étude

Une fois le maillage construit, il est exporté dans Fluent. Une base de données
contenant les propriétés thermiques des matériaux utilisés ainsi que les conditions aux limites

sont chargées dans le logiciel.

Trois types de conditions aux limites ont été imposées sur la paroi intérieure : une
premiére condition du type Dirichlet (cas 1 et 2), une deuxieme condition de convection
naturelle (cas 3) et une troisieme condition Mixte : Dirichlet-convection naturelle (cas 4 et 5).
Les deux parois horizontales inférieure et supérieure sont considérées en conditions
adiabatiques.

Les différents cas étudiés sont présentés dans le tableau 5.1 :

Tableau 5. 1. Les différents cas de simulation

. Modele
Cas de figure Text (K) ST Tint (K)

® Casl 300 _ 292

% T(x,0) = 292 K

£ Tt

o Cas?2 | T,,.(t) = 300+ 10 sin(ﬁ) 292
N s ) Béton-

o =

O "3 % h=16 W/m“.K MCP h= 4W/m2.K
=2 g5 |Cas3 omt
§ S E T,.:(t) = 300+ 10 sm(ﬁ) T = 292
et ©
o]
C
D
'S
— - 2
5 Cas 4 300 h=4W/m".K

) Te = 292

= X

=

Cas5 it h =4 W/m”K
as = i —
Casd | T, (t)= 300+10 sm(lz) I =292
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Les propriétés thermophysiques du béton de référence ainsi que les propriétés
thermiques homogeénes équivalentes du béton mix 3 ont été présentés dans le chapitre 3. Nous
rappelons que les propriétés thermiques du béton de référence et du béton mix 3 ont été
mesurées a différentes tempeératures en utilisant la technique du fil/plan chaud. Ces propriétés
ont ensuite été introduites (point par point) dans le code de calcul fluent en fonction de la

température.
5.3.2.  Résultats et interprétation

Les résultats présentés ont été évalués au niveau des points de mesures définis dans le
tableau 5.2 :

Tableau 5. 2. Coordonnées des points de mesures

Point| x | vy
A |ell
B |el2 H/2
C e

5.3.2.1. Condition dirichlet

La température imposée est généralement mesurée expérimentalement. Une
approximation sinusoidale des données expérimentales peut étre considérée comme suffisante
pour simuler la température extérieure. L’équation approximant la température extérieure suit

la forme suivante [114] :

Toxt (t) = Ty + AT sin(wt) (5. 16)
Ou AT est I’amplitude de I’excitation, Ty la température initiale en Kelvin et t le temps
exprimé en secondes.

Initialement la paroi est en équilibre avec 1’air intérieur. La face intérieure verticale est
maintenue a une température constante Tiy égale a 292 K plus faible que la température

extérieure Tex qui fluctue autour de 300 K.

La variation sinusoidale de la température Tey correspond a un cycle journalier et varie

suivant 1I’équation suivante [13] :

162



Text(t) = 300 + 10 sin(%)

Cas 1 : Température extérieure constante

(5.17)

L’évolution de la température a travers la paroi mix 3 est présentée sur la figure 5.5 :

0

0,02 0,04 0,06

x (m)

0,08

0,1

0,12

Figure 5. 6 : Evolution de la température dans la paroi en fonction de la position x (ref :

courbe noire, mix 3 : courbe bleue).
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On constate d’apres la figure 5.6 une faible chute de la température au sein de la paroi
en MCP (écart relatif maximal de 0,1%).

L’évolution de la température de deux parois de référence et de mix 3 aux points A, B

et C en fonction du temps est présentée sur la figure 5.7 :

301 -~
OO Aerrrerrrttette i et e e
299 | e Text
—A
298 -

—B | -
27 | |

291 T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60

t (h)

Figure 5. 7 : Evolution de la température dans la paroi en A, B et C en fonction du temps t,
ref (courbe continue), mix 3 (courbe discontinue).

L’ajout des MCP méme en faible proportion dans le béton a provoqué une chute de la
température par rapport a la température de la paroi avec le béton de référence. En effet, une

chute maximale de I’ordre de 0,7 K a été notée au centre de la plaque (point B).

Cas 2 : Température extérieure sinusoidale

Afin d’étudier la variation de la température extérieure imposée sur le transfert de
chaleur dans la paroi, une température sinusoidale a été imposée sur le coté extérieur de la

paroi. Les résultats sont présentés sur les figures 5.8, 5.9 et 5.10 :
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Figure 5. 8 : Evolution de la température dans la paroi mix 3 (T_ext=f(t)).

301 -
300
299
208

207

X 296
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295
294
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Figure 5. 9 : Evolution de la température dans la paroi en fonction de la position x, ref
(courbe noire), mix 3 (courbe bleue).
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Figure 5. 10 : Evolution de la température dans la paroi en A, B et C en fonction du temps t,
ref (courbe continue), mix 3 (courbe discontinue).

La différence entre la température de la paroi modifiée avec des MCP et la paroi de
référence est presque négligeable dans le cas d’une température extérieure sinusoidale.
D’autre part, aucun déphasage n’a été détecté au niveau des températures aussi bien pour le

cas 1 que 2.

5.3.2.2.  Convection naturelle

Cas 3 : Température extérieure sinusoidale

Pour traiter ce cas, nous avons considéré un coefficient d’échange thermique extérieur
égal & 16 W/m?K et un coefficient d’échange thermique intérieur égal & 4 W/m?.K. Ces
valeurs sont compatibles avec les valeurs des coefficients d’échanges convectifs en mode

naturel [13].
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t(h)

Figure 5. 12 : Evolution de la température dans la paroi en A, B et C, ref (courbe continue),
mix 3 (courbe discontinue) en fonction du temps t.

La figure 5.12 montre 1’évolution de la température en fonction de temps aux points A,
B et C précédemment définis. On peut remarquer qu’au point x = e et apres un temps de
simulation de 5 h environ un écart de 4.3 K entre la température de la paroi de référence et la

paroi en mix 3.
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On peut aussi noter un déphasage de pics de température pour les différentes courbes
par rapport a la courbe de référence. Ce déphasage est d’environ lh 17min enregistré au

niveau du point C.
5.3.2.3.  Condition mixte

Cas 4 : Température extérieure constante

L’évolution de la température dans la paroi en mix 3 est présentée sur la figure 5.13 :

Figure 5. 13 : Evolution de la température dans la paroi Mix3 (T.,; = 27°C).
La figure 5.14 illustre la diminution de la température au niveau de la paroi en Mix 3

en comparaison a la température de la paroi de référence. Cette chute est d’environ 1.1 K
calculéeen x =e.
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Figure 5. 14 : Evolution de la température dans la paroi ref : courbe noire et Mix3 : courbe
bleue) en fonction de la position x.

L’évolution de la température dans les parois de référence et en Mixz aux points A, B et C est

présentée sur la figure 5.15 :

301
300
299
298
297
96
295
294
293
292

291 T T T T T 1
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t(h)

T (K)

Figure 5. 15 : Evolution de la température dans la paroi en A, B et C, ref (courbe continue),
Mix 3 (courbe discontinue) en fonction du temps t.
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La figure 5.15 montre une diminution de la température de la paroi en mix 3 par
rapport a la paroi de référence. Cette diminution est maximale au point C et est de I’ordre de
1.1K.

Cas 5 : Température extérieure sinusoidale

Les figures 5.17 et 5.18 montrent que la température de la paroi en mix 3 est inférieure
a la température de la paroi de référence. En effet, une chute maximale de 1’ordre de 2.5 K a
été notée au point C apres un temps de calcul de I’ordre de 2.6 h. Par ailleurs, un déphasage
de I’ordre de 30 min a été enregistré entre 1’apparition des pics de la paroi de référence et la

paroi mix 3au point C.

Figure 5. 16 : Evolution de la température dans la paroi mix3 (Te,; = f(t)).
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Figure 5. 17 : Evolution de la température dans la paroi, ref (courbe noire), mix 3 (courbe
bleue) en fonction de la position x.

t (h)

Figure 5. 18 : Evolution de la température dans la paroi en A, B et C, ref (courbe continue),
mix 3 (courbe discontinue) en fonction du temps t.
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5.3.2.4. Conclusions

Le transfert de chaleur de la paroi en béton mix 3 a été étudie en régime transitoire
sous différents scénarios de sollicitations. Nous avons constaté que les conditions aux limites
influencent les évolutions de température au sein de la paroi. La comparaison des résultats
obtenus sur la paroi mix 3 avec la paroi de référence montre dans tous les cas une
amélioration plus ou moins nette (en fonction du scénario imposé) de I’évolution de
température le long de la paroi. Cette amélioration s’est traduite d’une part par une chute des
températures dans la paroi et par le déphasage du pic thermique d’autre part. Par ailleurs,
I’étude a montré que le maximum de chute et de déphasage de températures a été enregistré
dans le cas 3 décrit par des conditions de convection naturelle. Les résultats ainsi trouvés sont

cohérents avec ceux trouves dans les recherches de Cabeza et al [22].
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5.4. Influence de la distribution des MCP sur le transfert

thermique

54.1. Cas d’étude

Afin d’¢étudier I’influence de la distribution des MCP sur le transfert thermique, une
deuxiéme étude a été menée sur une paroi « bi-couche » constituée de deux matériaux
distincts (béton et MCP) telle que la proportion des MCP dans le béton est de 3 % (méme
proportion que le mix 3). La position de la « couche » MCP est choisie variable dans la paroi
afin de simuler le cas d’une éventuelle forte localisation des MCP au niveau de la paroi de
béton, par exemple ou encore une éventuelle disposition constructive associant systeme MCP
et paroi en béton. Ainsi, un balayage de cette position selon les directions x et y de la paroi a
été effectué et sa réponse thermique a été enregistrée. Le cas 3 présenté précedemment sera

considéré pour les simulations.
Les différentes positions de la paroi en MCP sont illustrées dans le tableau 5.4 :

Tableau 5. 3. Différents cas étudiés pour déterminer ['influence de la position des MCP sur
le transfert thermique.

Cas de figure Modeéle géométrique Position de la paroi en MCP
T(x,0) =292 K

@
@ © Béton 41 MCH
§ g \‘ 1 Position . o
kS c | Cas3 1 > X=el2
o S 4 variable 3 x =¢
o g > Y=0etY=H
& =

(@}

O

:X
0 e

Rappelons que la conductivité thermique et la chaleur spécifique des MCP ont été mesurées

en utilisant respectivement les techniques de Laser Flash et la DSC. Par ailleurs, les propriétés
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thermiques du béton de réference ont été obtenues par la technique fil/plan chaud.
Contrairement a la section précédente 5.3 ou les résultats expérimentaux des propriétés
apparentes du béton-MCP ont été introduits dans le modéle numérique, les propriétés de la
paroi « bi-couche » ont été définies en introduisant dans le code de calcul Fluent les propriétés
de chaque matériau (MCP et Béton) obtenues expérimentalement en fonction de la
température (point par point).

5.4.2. Résultats et interprétation

5.4.2.1. Convection naturelle

Variation selon la direction x :

La figure 5.19 présente la distribution de températures le long de la paroi bicouche

dans le cas ou la couche en MCP est placée en x =0, e/2 et e.

(a) (b) (©)

Figure 5. 19 : Evolution de la température dans la paroi (a) Paroi MCP en x=0 (b) Paroi
MCP en x =e/2 (c) Paroi MCP enx =e.
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Figure 5. 20 : Evolution de la température dans la paroi en fonction de la position de la
couche MCP en x = 0 (courbe rouge); en x = e/2 (courbe continue bleue); en x = e (courbe
verte) en comparaison avec la paroi de référence (courbe noire) et la paroi mix 3 (courbe en

pointillé).

La position de la paroi en MCP a un impact sur la diffusion de la température a
I’intérieur de la paroi bicouche comme le montre la figure 5.20 traduite par une discontinuité
de la courbe de la température. Cette discontinuité est due d’une part aux conditions
d’interface et a la différence des propriétés thermiques entre les 2 phases (béton et MCP)
d’autre part. Plus clairement, en raison de la faible conductivité thermique des MCP en
comparaison au béton, une chute de la température au niveau de la couche MCP traduite par
une pente plus importante est notée pour les 3 cas de positions des MCP. Ce phénoméne est
absent dans le cas de la paroi en mix 3 pour laquelle la distribution des MCP dans le béton est
supposée homogene. Par ailleurs, les différentes parois incorporant des MCP présentent dans
tous les cas une température inférieure a celle de la paroi avec le béton de référence en x = e
(point C).

La variation de la température des différentes parois bicouches en fonction du temps

est présentée sur la figure 5.21 :
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Figure 5. 21 : Evolution de la température dans la paroi en fonction du temps de la paroi
bicouche : couche MCP en x = 0 (courbe rouge) couche MCP en x = e/2 (courbe bleue) et
couche MCP en x = e (courbe verte) en comparaison avec la paroi de référence (courbe
noire) et la paroi mix 3 (courbe en pointillé) au point : (a) A, (b) B et (c) C.

Variation selon la direction vy :

Des simulations ont été réalisées en supposant la couche en MCP positionnées selon la
direction y aux points de coordonnées (0, y1 = 0,105 m) et (0, y2 = 2,65 m). Ces deux points
correspondent respectivement a la limite supérieure du sol et la limite inférieure du plafond
(figure 5.22).

Un tel cas de figure nous permet d’étudier la pertinence d’une disposition constructive a base

des MCP qui seraient incorporés dans le sol ou dans le plafond.
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Figure 5. 22 : Position des couches en MCP dans la paroi.

La figure 5.23 montre que contrairement aux cas précédemment étudiés, la distribution

de température n’est plus homogene dans la paroi.

() (b)

(c) (d)
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Figure 5. 23 : Evolution de la température dans la paroi : (a) la paroi (b) en haut de la paroi
(c) au centre de la paroi (d) en bas de la paroi.

La variation de la température présentée sur la figure 5.24 montre que la température
de la paroi bicouche évolue de la méme maniére que la température de la paroi mix 3.
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Figure 5. 24 : Evolution de la température dans la paroi en fonction de la position de la
paroi bicouche : couche MCP eny =yl ety =y2 (courbe continue bleue) en comparaison
avec la paroi de référence (courbe noire) et la paroi mix 3 (courbe en pointillé).
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5.5. Conclusion

Dans ce chapitre, une approche de modélisation et de simulation numérique a été
considérée afin de caractériser le comportement thermique d’une paroi en béton-MCP et
permettre ainsi de mieux comprendre ’effet de I’incorporation des MCP dans le béton a
I’échelle macro. La méthode des volumes finis est mise a contribution pour la résolution du
probléme de transfert en régime transitoire en considérant différents cas de simulations qui
seraient plus ou moins représentatives des conditions naturelles. Les résultats des mesures
expérimentales relatives aux MCP et aux béton-MCP (en particulier le mix 3 et le béton ref)
détaillés dans les chapitres 2 et 3 de ce mémoire ont été exploités dans le cadre de cette étude

pour servir comme données d’entrée du modele numérique.

Plusieurs simulations ont ét€ menées sous différents scénarios afin d’étudier d’une part
I’influence des conditions aux limites du probléme sur la réponse thermique de la paroi et
d’autre part la distribution des MCP dans la matrice constituant le béton sur le comportement
effectif du béton-MCP. Nous avons constaté dans la plupart des cas une chute de la
température ainsi qu’un déphasage non négligeable du pic dans le cas de la paroi en béton-
MCP en comparaison avec la paroi de référence. Cet effet s’est avéré plus prononcé dans le
cas d’une distribution homogeéne des MCP en considérant des conditions limites de

convection naturelle (cas 3)

Par ailleurs, les résultats obtenus dans le cas d’une paroi « bicouche » montrent qu’une
forte concentration des MCP sur la face extérieure de la paroi conduit a une chute de
température plus importante laissant présager que les MCP (du fait de leur faible conductivité
thermique par rapport au béton) ont joué le role d’une « barriére » ou « amortisseur » de
température pour la paroi. En revanche, quelle que soit la position de la couche MCP dans la
paroi, la température sur la face intérieure de celle-ci est plus faible dans le cas d’une paroi
homogene en mix 3 avec une distribution uniforme des MCP. Ce résultat est intéressant dans
le sens ou I’objectif principal de I'utilisation des MCP est I’amélioration du confort thermique
a Dintérieur de la piece en limitant entre autres la température pendant les périodes de

surchauffe.
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Conclusions et perspectives

Afin de garantir un confort thermique été comme hiver et de conserver les ressources
naturelles, le recours a des matériaux innovants est primordial en particulier dans le cas
d’utilisation des Matériaux a Changement de Phase (MCP). Bien que plusieurs études ont été
menées afin d’étudier le comportement de ces matériaux, plusieurs verrous scientifiques et
technologiques limitent leurs utilisation dans les matériaux de constructions notamment le
béton. Ceci a donc motivé 1’élaboration de ce projet de recherche par une étude expérimentale
des MCP et des bétons-MCP reposant sur 1’identification de leurs propriétés thermophysiques
et mécaniques ainsi qu’une étude numérique reposant sur 1’étude de transfert dans une paroi

en béton-MCP.

Une étude bibliographique a été présentée dans le premier chapitre portant sur
I’efficacité énergétique dans les batiments, des généralités sur les MCP et en particulier les
précédentes études sur les MCP ainsi que les retours d’expérience de quelques réalisations.
L’¢état de Dart a souligné 1’'importance et la nécessité de ce travail de recherche qui a pour
objectif de mieux appréhender le comportement thermique et mécanique des MCP et des
bétons-MCP a court et & long terme.

Le deuxieme chapitre a été consacré a la présentation du programme expérimental
pour caractériser les différentes propriétés physiques et thermiques des MCP utilisés dans
cette thése. En effet, plusieurs approches expérimentales tels que la DSC, le Laser Flash,
PATG ont été utilisées. Ainsi, nous avons d’une part étudié I’effet des paramétres
expérimentaux sur leurs propriétés thermiques et d’autre part, nous avons identifi¢ I’effet de
I’endommagement sur sa réponse thermique. Cette étude nous a permis de développer une
nouvelle approche permettant de déterminer la chaleur spécifique des MCP tout en diminuant
le temps expérimental nécessaire pour la mesure d’une telle propriété et d’identifier le bon

couple masse/vitesse spéecifique aux MCP étudiés.

Ces matériaux a 1’état naturel et a 1’état endommagé ont été par la suite incorporés
dans le béton. Un deuxiéme programme expérimental détaillé dans le troisieme chapitre a été
réalisé afin d’analyser 1’influence d’incorporation et de I’endommagement des MCP dans le
béton. Des essais mécaniques et thermiques a court et a long terme ont été menes. Ces essais

ont montré une chute de la résistance a la compression du béton et une ameélioration de la
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capacité de stockage de chaleur avec I’ajout des MCP avant et apres application des cycles de
vieillissement thermiques. Afin de chercher des solutions permettant de remédier a la chute de
la résistance mécaniques des bétons-MCP, une étude de la chaleur d’hydratation des mortiers
contenant des MCP par la méthode semi-adiabatique « Langavant » a été effectuée. Une
nouvelle méthode de calcul de la chaleur d’hydratation en tenant compte la réponse thermique
des MCP a été proposée. Les résultats obtenus ont déemontré une chute de la chaleur dégagée
par les mortiers MCP ainsi qu’un retard dans la cinétique d’hydratation avec 1’ajout des MCP.
Ceci pourrait étre problématique pour le développement de la résistance mécanique de béton-
MCP a 28 jours. En plus, la loi de Féret a été appliquée au cas des bétons-MCP afin d’évaluer
qualitativement la chute de la résistance a la compression da a I’ajout des MCP.

Afin de mieux étudier le probléme a I’échelle microscopique des observations au
microscope électronique a balayage ont été également réalisés. Ces derniers ont montré la
présence des plusieurs pores et vides de tailles différentes induit par 1’addition des MCP dans

le béton.

Les deux programmes expérimentaux ont montré une dispersion non negligeable au
niveau des résultats expérimentaux. Par ailleurs, plusieurs modéles d’homogénéisation ont été
utilisés afin de prédire le comportement thermique des bétons-MCP mais en utilisant
seulement les propriétés moyennées obtenus expérimentalement sans tenir en compte de la
dispersion paramétrique éventuelle des propriétés thermiques. Une étude probabiliste
paramétrique a donc été menée afin de définir les variables aléatoires du modele et décrire
leurs dispersions par des lois de probabilité rigoureusement construites selon le principe du
maximum d’entropie. La méthode de Monte Carlo a été utilisée comme solveur stochastique
du modéle probabiliste et sa convergence a été démontrée en termes de moyenne et d’écart-
type. Cette étude a permis de définir une région de confiance de la chaleur spécifique des

bétons-MCP dans laquelle se trouve la réponse déterministe donné par le modéle moyen.

Enfin, I’étude de transfert thermique a été réalisée en utilisant le logiciel « Fluent ».
Cette étude a montré une chute de la température de la paroi modifiee avec des MCP par
rapport a la paroi de référence ainsi qu’un déphasage important sur 1’apparition du pic de
température dans ce type de paroi. Toutefois, des améliorations pourraient étre apportées sur
les simulations numériques en les comparant a des mesures expérimentales d’une paroi en
vrai grandeur.
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Les résultats obtenus dans ce travail de recherche fournissent une base de données
relative aux propriétés physiques, thermiques et mécaniques des MCP et des bétons-MCP.

Cependant, plusieurs recherches peuvent étre menées afin de poursuivre ce travail.

Tout d’abord, les parametres qui peuvent influencer la résistance mécanique des
bétons-MCP ont éte détectés. Un programme expérimental peut étre mis au point afin
d’étudier le degré d’influence de chaque paramétre sur cette propriété telles la variation de
volume et I’air occlus. L’utilisation d’autres méthodes de caractérisation autres que celles
utilisées au cours de ce travail pourrait étre envisagée. En effet, le réseau poreau pourrait
influencer la résistance mécanique des bétons. Ainsi, I’utilisation par exemple du prosimétre
par injection de mercure permet de déterminer qualitativement la taille des pores induits par
les MCP dans le béton. L’apparition ou la disparition du composant dans le béton suite a
I’ajout des MCP peut également influencer la résistance mécanique de béton. L’utilisation de

la spectroscopie infrarouge permet d’apporter des réponses a cette question.

Ce béton-MCP devront aussi présenter des performances en adéquation avec le béton
classique c’est pourquoi il conviendrait d’optimiser sa formulation et d’étudier sa tenue au feu

et son comportement au gel dégel.

Pour mieux déterminer I’effet des bétons-MCP sur le confort thermique d’un batiment,
il est nécessaire d’étudier numériquement et expérimentalement d’autres €paisseurs de parois,
d’autres teneurs en MCP a incorporer dans le béton. On peut ainsi déterminer judicieusement
la disposition (nombre, positions, etc) des parois en MCP dans le batiment. La construction

d’une cellule test permettra de mieux appréhender 1’apport réel de ces parois.
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Annexe — niveau 1

Technigues de micro encapsulation les plus utilisés [127]

Methods

Process steps

Morphology

Load
(%0)

Particle
size (um)

Spray-drying

Disperse or dissolve active in aqueous coating solution
Atomize
Dehydrate

Matrix

5-50

10-400

Fluid bed coating

Fluidize active powder
Spray Coating
Dehydrate or cool

Reservoir

5-50

5-5000

Spray-chilling/cooling

Disperse or dissolve active in heated lipid solution
Atomize
Cool

Matrix

10-20

20-200

Melt injection

Melt the coating

Disperse or dissolve active in the coating
Extrude through filter

Cooling and dehydrating

Matrix

5-20

200-2000

Emulsification

Dissolve active and emulsifiers in water or oil phase
Mix oil and water phases under shear

Matrix

1-100

0.2-5000

Preparation of emulsions

with multilayers

Prepare o/w emulsions with lipophilie active in oil phase
and ionic emulsifiers

Mix with aqueous solution containing oppositely charged
poly-electrolytes

Remove excess of free poly-electrolyte (option)

Repeat Steps 2 and 3

Reservoir

1-90

0.2-5000

Coacervation

Prepare o/w emulsions with lipophilie active in oil phase
Mix under turbulent conditions

Induce three immiscible phases

Cool

Crosslink (optionally)

Reservoir

40-90

10-800

Preparation of microspheres
via extrusion or dropping

Dissolve or disperse active in alginate solution
Drop into gelling bath

Matrix

20-50

200-5000

Preparation of microspheres
via emulsification

Emulsify water with biopolymer in oil phase

Matrix

20-50

10-1000

Co-extrusion

Dissolve or disperse active in oil

Prepare aqueous or fat coating

Use an concentric nozzle and press simultaneously the oil
phase through the inner nozzle and the water phase through
the outer one

Drop into gelling or cooling bath

Reservoir

70-90

150-8000

Encapsulation by  rapid
expansion of supercritical
solution (RESS)

Create a dispersion of active and dissolved or swollen shell
material in supercritical fluid
Release the fluid to precipitate the shell onto the active

Matrix

20-50

10-400

Freeze or vacuum drying

Dissolve or disperse agent and carrier material in water
Freeze the sample

Drying under low pressure

Grinding (option)

Matrix

Various

20-5000

Preparation of nanoparticles

Various methods

Various

various

0.1-1
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Annexe — niveau 2

Fiches technigues

e MCP Micronal DS 5038 X

Provisional Technical Information

Dry powder version of a paraffin wax
mixture encapsulated in highly cross-
linked polymethylmethacrylate, free of
formaldehyde

Physical form Powder

Particle size ca. 50-300 pm
Bulk density ca. 300-400 kg/m?
Melting point ca.25°C

Enthalpy of fusion ca. 100 kJ/kg
Thermal capacity ca. 142 kd/kg
(integral, 10-30 °C)

Other features Low-dusting

The exact specifications can be found
in the specification data sheet.

300 ym ——t
Electron micrograph of Micronal DS 5038 X.

The powder particles consist of agglomerated
microcapsules.

% "
Climate cc;ntrol [ 4
MICRONAL® PCM

by BASF
' / 4

Micronal DS 5038 X is a microencap-
sulated phase-change material with a
high thermal capacity that is used to
store latent heat. It is the spray-dried
version of Micronal DS 5039 X, which
is supplied as an aqueous dispersion.
It consists of microscopic polymer
spheres with a core made from highly
refined paraffin wax.

Micronal DS 5038 X can be incorporat-
ed in products such as conventional,
thick-layer plaster, plasterboard, fillers,
floor screeds and concrete, etc.,
based on hydraulic and non-hydraulic
binders. It can also be incorporated in
wood products such as MDF and OSB
and in coatings such as acrylic paints
in order to increase their thermal
capacity. It stores the latent heat that
is absorbed when the wax in the
microcapsules changes phase from
solid to liquid, and the heat is released
again when the wax solidifies.

An advantage of the special microen-
capsulation process that is used to
manufacture Micronal DS 5038 X is
that the product is free of formaldehyde.

In interior applications, the aim is to
keep the room temperature stable at
25 °C for a large part of the year in
order to improve comfort and to
reduce peak demand for cooling and
heating.

Micronal DS 5038 X can be employed
passively or in combination with an
active cooling system. Phase-change

BASF

The Chemical Company

materials are a useful element of cli-
mate control concepts, because they
make it possible to store energy at the
time that it becomes available and
then release it later when it is in
demand. This enables energy to be
managed more efficiently in processes
such as geothermal cooling systems.
Water or air can be used as the heat
transfer medium when the process is
reversed at night. The maximum loads
on cooling systems can be reduced,
which makes technical building services
more energy-efficient. Ideally, active air
conditioning can be dispensed with
completely.

It is essential that customers perform
their own tests when products based
on Micronal DS 5038 X are being man-
ufactured and processed, because the
compatibility of the various ingredients
with each other, the curing behavior of
hydraulic binders, their adhesion on
different substrates and their material
properties, etc., depend on numerous
different factors that we are unable to
cover exhaustively in our own tests.

Micronal DS 5038 X is supplied in
bags with a net weight of 30 kg. As
a protective measure, the powder is
virtually dust-free. The usual precau-
tions must be taken when working
with products in powder form.

For transport and storage the product

is subject on the regulations of class
4.2, packing group Il

Page 1 of 2



. Notes on application Il

The following points need to be taken
into account when cementitious for-
mulations and plaster-based products
are being developed.

B Micronal phase-change materials
cause more water to be required.

M Plasticizers can be used to counter-
act the thickening effect.

M Micronal phase-change materials
cause little delay to curing, but an
accelerator may be added if neces-
sary.

B A defoamer can be added if
Micronal causes more air to be
entrained.

B Micronal phase-change materials
can be considered as consisting of
filler particles with a diameter of
2-20 pym. It may be helpful to
reduce the proportion of fines in
the mix.

B The agglomerated secondary parti-
cles in the powder can break down
again under shear and through the
action of water. The resulting
increase in the internal surface area
may make it necessary to add more
water to the mix.

The following formula can be used to
calculate the overall thermal capacity
independently of the carrier matrix.
Qpom = Mpeyy X AH

QMalyix = mMatrix X cp X AT

Qi =Qpen +Q

Matrix
AH =100 kJ/kg = 28 Wh/kg
c, = Specific heat capacity of the matrix
m = Mass fraction of PCM or matrix
AT = Change in temperature
BASF SE

Regional Business Adhesives and
Construction Polymers Europe
67056 Ludwigshafen, Germany

www.basf.de/dispersions

The desired results can usually be
obtained by adding Micronal DS 5038 X
to cementitious products at a rate of
approx. 15 % v/v and to plaster-based
products at a rate of approx. 25 % V/v.
Higher levels of addition mostly cause
rheology problems and/or a decrease
in strength.

A great advantage of the microencap-
sulation process is that the paraffin
wax is enclosed in a sealed, durable
polymer shell. This effectively prevents
emissions and leakage over the work-
ing temperature range. The capsules
are exposed to varying levels of ther-
mal stress when they are processed,
and this can cause the paraffin wax

to shrink and may even destroy the
capsules completely. It is not possible
to set an exact upper temperature lim-
it, because this depends on factors
such as the manufacturing process,
the length of time it is exposed to heat
and the ambient pressure, etc. The
maximum temperature can only be
determined in practical trials, but
Micronal DS 5038 X cannot usually

be employed at temperatures greater
than 140 °C.

Micronal DS 5038 X is intended for
use as a diffuse storage medium for
heat in building products that are em-
ployed at or around room temperature.
We do not recommend pumping it as
a heat transfer fluid in circulating sys-
tems or using it as a concentrated
coolant in large heat sinks.

There is no simple formula for calculat-
ing the increase in comfort, i.e. the
time in which the temperature stays
below 26 °C, and the savings in energy
that can be achieved by reducing peak
demand for heating and cooling. Each
building has to be assessed individually,
and dynamic building simulation needs
to be used in order to make a realistic
estimate of the results that can be
achieved. The simulation program
“PCMexpress” is available free of
charge at www.micronal.de.
Customers using the typical simulation
programs that are available on the
market must take the transient behavior
of building products that contain
phase-change materials into account
when they are making their own calcu-
lations. If the software does not have

a special module for phase-change
materials, the variable specific heat
capacity (c) needs to be adapted to
the temperature.

i I
i
i
i

f—

Typical values for the enthalpy of fusion of a phase-
change building product with the RAL certification
mark

The data contained in this publication are based on our current knowledge and experience. They do not
constitute the agreed contractual quality of the product and, in view of the many factors that may affect pro-
cessing and application of our products, do not relieve processors from carrying out their own investigations
and tests. The agreed contractual quality of the product at the time of transfer of risk is based solely on the
data in the specification data sheet. Any descriptions, drawings, photographs, data, proportions, weights,

etc. given in this publication may change without prior information. It is the responsibility of the recipient of

our product to ensure that any proprietary rights and existing laws and legislation are observed.

Edition: February 2012

TI/ED 338 e

This data sheet will be rendered invalid if it is superseded by a later version.

® = Registered trademark of BASF SE
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Annexe — niveau 3

1- Détermination de la formulation de Béton par la méethode

de Deux Gorisse

a- Hypothéses

Caractéristique du béton :

Résistance moyenne a 28jours du béton : f., . = 30 MPa

Affaissement au cone d’Abrams : A € [5 — 9]

Caractéristique des granulats :

Classe des granulats : courant
Diametre du plus gros granulat : 12 mm
Coefficient granulaire : G’ = 0.45

Masse volumique des granulats

Gravier : 2660 Kg/m®

Sable : 2660 Kg/m’

b- Détermination des quantités optimales des matériaux de construction

Rapport E/C :

6 2=34.5 > E/C =0.454

Dosage en Ciment et en eau :
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Fig 1. Détermination de la quantité optimale de ciment C,,

Copt = 445 Kg/m®
C =346.15 Kg/m’ > E =157.15 Kg/m’

Cunin = 346.1 Kg/m®

Correction a apporter sur Cret E :

Tableau 1. Dosage en eau et en ciment apres correction

C (kg/m®) | E (kg/m®)

correction 13.8 6.3
Quantité 360 163.4

Détermination de la composition granulaire :

Afin de déterminer la composition granulaire, il faut tracer la droite bris¢ de DREUX. Les

coordonnés de point de brisure (X, Y) sont présentés dans le tableau suivant :
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Tableau 2. Coordonnés de point de brisure

B ¢ |

K 1.6
Ks 0
Kp 7
K 8.6

Par la suite, en tracant la ligne de partage, on en déduit les pourcentages des granulats en

volume absolu.

100 + /=
90 //
%G g0
70
g
T |60 +
[ =
£ E
e E
RS
Z E
o F
EATT T
=3
o
30 £
%S |20
10
VU # & T T T
0 15000 20000 25000 30000
Particle size (um)
——Gravel 4/12 —=—Sand 0/4 ——Dreux

Figure 2. Détermination des pourcentages en volumes absolus de gravier et de sable

Gravier =59% ;

Sable = 41%

Détermination en volume absolu :

Calculant le volume total absolu des granulats V, On peut alors calculer les volumes de sable

et de gravier pour définir a la fin la formulation théorique de béton.

Tableau 3. Formulation théorique de béton

Ciment

Eau

Sable

Gravier

| m (kg)

360

163

726

1045
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c- Formulation des bétons, correction par approche expérimentale

I1 faut essentiellement tester et corriger la formulation de béton obtenue par des essais de
laboratoire avant d’étre validée. Ces tests en laboratoire permettent d’ajuster le dosage en eau
et en ciment. Les corrections a apporter sont les suivants :

1" correction : correction sur le dosage en eau
I1 faut tout d’abord, tester la maniabilité de béton formulé par 1’essai d’affaissement au cone.

La quantité d’eau sera alors ajustée grace a la valeur obtenue et en utilisant la figure 3.

1
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!“ F o
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210 v L e
Euﬁlisée ”r‘::’ Etol'l'igée
=
#
190
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/1,
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lsu T T T T bl
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Figure 3. Correction de la quantité d’eau en fonction de I’affaissement de béton

2"°M correction : correction sur la quantité des granulats

Apres ’ajustement de la quantité d’eau, il faut ajuster également les quantités des granulats.
Cette étape sera effectuée grace a la valeur obtenue lors de la mesure de la masse volumique

réelle du béton formulé apres la correction de la quantité d’eau.
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2- Fiches techniques

e Ciment CEM II/A-V 325R

,e\ FICHE TECHNIQUE
Holcim Fabriqué 3 ALTKIRCH

France Mise & jour du 16/02/2012

NF EN 197-1/A1 CEM II/A-V 32,5 R 14/05/2001

N° de certificat : 0333-CPD-2604

CEM 1I/A-V 32,5 R CE PM-CP2 NF 08/12/1978

NF P15-317 Ciments pour travaux a la mer PM

NF P15-318 Ciments a teneur en sulfures limitée pour béton précontraint CP2

Disponibilités :

Constituant égulateur de prise

(CHOKEE (R wesvsninarsisms ms s s S S S e st 84 GPEE . sunsus s s se v s wiies N TS iasy 2,0
Laitier de haut-fourneau (S) .. ...............ooio.... _ Anhydrite . ... ..o _
SChiStECAICINE G voovmmssuws e sreramsvmm e e e — Autiesulfate:deCalciiiil «smwes o s weoraemss seeyes 2,0
Sulfatside’caleinm (€s)icss: swn v wwrmes sy & _
Pouzzolanes naturelles (P) . ...................c.. .. _ Additif
Cendres volantes siliceuses (V ..............ccouiin... 13 Agent de mouture = -
Cendres volantes caleiques (W) «su.c svs v svevais va _ Sulfate ferreux _ 0,450
Calcaires (ILOWLL).. o ccoossie siniminiosno oo e amosein s _
Constituants SECONAAITES < v svssonmin swmmres s avas v 3
1 JOME s sosis « 2jours. . ... 21 TJOULS cis vea 37 28 jours . . . . 48

Sur poudre Sur pate pure Sur mortier
Masse volumique (en g/cms) ....... 3,03 Besoineneau(en%).................... 26 Chal. hydr.4lh(enJ/g)........... B
Surface massique (en cm/g) .. ... .. 3250 ‘Stabilite (BNIHM) v-eseeswsammmmmmsemames 0,5
Indice/declarte....commws snsmmm 61,5 Débutde prise (BAMN) . «.vovivas somwiimas 210

PAF INS Si0,  ALO; Fe,0;  CaO  MgO  SO; KO  NaO s cr CO, CaOpe  NayO éqactif
28 92 22,7 6,7 4,1 573 14 2,7 1,05 0,17 0,00 0,02 2,1 05 0,64
Composition potentielle du clinker : C3A 7,6 38 63 C4AF 11

La reproduction partielle ou intégrale de ce document est interdite sans accord préalable de notre part.

Les résultats faisant I'objet du présent document sont basés sur des valeurs moyennes et sont donnés a titre purement
indicatif. Etant susceptibles de varier dans les limites autorisées par les normes correspondantes, ils ne sauraient engager
la responsabilité de Holcim France ou Holcim Belgique.
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e Sable (0/4)

S.A.S. CARRIERES DU BOULONNAIS

62250 FERQUES
R.C. CALAIS B 541 750 550 - APE 142A

Carriéres Fiche Technique Produit
du Boulonnais

Tél : 03.21.99.67.00
Fax:03.21.99.67.10

SABLE lavé 0/4 mm a 7 % de fines (SL0704)

NF P 18-545article 10 INF

Référence normative Code : A e Franos de ressenss
Nature Pétrographique Calcaire viséen dur compact
Utilisation Granulats pour bétons hydrauliques
Spécifications contractuelles :

2D 1.4D D 2 1 0,5 0,25 | 0,125 %
Tamis (mm), 8 5,6 4 2 1 0,500 | 0,250 | 0,125 | 0,063
Vss 64.0 37.0 3.15
Vsi 50.0 23.0 2.55
Vss + U 68.0 41.0 3.30
Vsi-U 46.0 19.0 240
Sf max 4.24 4.24 0.180

Résultats : Granularité et propreté : Période du 26/01/12 au 26/07/12 (6 mois)
Autres caractéristiques : Période du 26/01/12 au 26/07/12 (6 mois)

2D 1.4D D 2 1 0,5 0,25 i 0,125 [ f FM
[ Tamis (mm) 0,063

...... e ~ s B s
8.4 2.97 0.47
7.0 2.81
95 2.65
5.0 2.49
1.19 0.130 | 0.110
59 59 59

Fuseau de régularité EI de fabrication E‘ Moyenne de fabrication E‘

10 Autres Caractéristiques
/; L] I Valeur ]Dernier Essai |

v 74 WA24 05% 26/06/12
: - /'/ S total 0,09 % | 13/01/12
s ¥, Cl- <0,0002% | 13/01/12
: n Na20 équi.| 21,8mg/kg | 13/01/12
. 74 MVR 2,67 Um3 | 26/06/12
o 2 AR NR| 13/01/12
v g L PO Négatif [ 13/01/12
. ImP Néant | 23/07/12
z 0 =~ > S0O3 0,06 % | 13/01/12
s A

kil 7

2 5//

g/ Date et visa du responsable contréle qualité

n_ 30/07/12 Q)i

Tamis (mm) gz s 0 0315 030 080 15 2 5 5 63
0083 010 0160 020 0 060 1 16 3 4 H 8 Fiche n°: 1189

Nos produits étant sujets a évolution, merci de nous contacter pour tout engagement ou durée de validite
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e Gravier (4/12)

62250 FERQUES
R.C. CALAIS B 541 750 550 - APE 142A

S.A.S. CARRIERES DU BOULONNAIS

Carriéres Fiche Technique Produit

du Boulonnais

Tél : 03.21.99.67.00
Fax: 03.21.99.67.10

GRAVILLON lave 4/12 mm (GL0412)

NF P 18-545, Article 10

o
AFNOR Cig IFICATION

Référence normative Code : A 1.1 Fanis d Prssense
Nature Pétrographique Calcaire viséen dur compact
Utilisation Granulats pour bétons hydrauliques

Spécifications contractuelles :

2D 1.4D D D14
Tamis (mm)| 25 18 12,5 9
Vss 99.0 70.0
Vsi 100.0 | 98.0 90.0 40.0
Ves ¢+ [uisincgians 100.0 | 76.0
Vsi-U 85.0 34.0
Sf max 9.09

Résultats : Granularité et propreté : Période du 05/05/12 au 05/11/12 (6 mois)
Autres caractéristiques : Période du 05/11/10 au 05/11/12 (24 mois)

2D | 1.4D D D/1,4 d df2 f Fl LA
Tamis (mm)| 25 18 12,5 9
maxi s 97.0 | 745
Xf+1,25 Sf 96.2 | 69.4
moyenne Xf . . 93.6 61.3
Xf-1,25Sf | 100.0 | 100.0 | 91.0 | 533
mini 100.0 [ 100.0 | 87.0 | 424
Ecarttype S 0.00 | 0.00 | 2.08 | 6.46
nb. valeurs | 51 51 51 51 51 51 51 10 24
Fuseau de régularité EI de fabrication EI Moyenne de fabrication EI

10 e Autres Caractéristiques

/ S | Valeur [Dernier Essai |

¥ = f MVR 2,67 tm3  03/09/12
: - WA24 0,7 % | 03/09/12
: /// Na20 équi.| 5,6 mgkg| 16/01/12
i = S total 0,03 % | 16/01/12
h / g Cl- <0,0002% | 16/01/12
. - 7 MBF 19g/kg| 11/10/12
. o / imP Néant | 25/10/12
- // / AR NR | 16/01/12
: . ,/ Sensibilité au gel-dégel: GA.
s // Boulettes d'argile : Néant (25/10/2012)

* / // Présence éventuelle de nodules ferreux.

2 - :

7 /
10 a = =
[ Date et visa du responsable contréle qualité
Tamis (mm) 25 ¢ 63 H 125 % 5
2 i § ] 10 1% 2 Fiche n°: 1238

Nos produits étant sujets a évolution, merci de nous contacter pour tout engagement ou durée de validite
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Propriétés thermigques des bétons-MCP DAM apreés vieillissement

2,5 A

10 | 20 | 30 | 40 | 50
T(°C)
BREF ©Mix1-DAM BMix3-DAM & Mix5-DAM

Figure 1. Conductivité thermique des bétons-DAM mesureées apres vieillissement.
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Figure 2. Chaleur spécifique des bétons-DAM mesurées apres vieillissement.
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Annexe — niveau 4

Construction des lois de probabilité de la chaleur spécifique de béton mix1 et mix5 a
T =10°Cet 30 °C

Les figures 1 et 2 présentent respectivement la réponse finale en termes de chaleur

spécifique des bétons mix; et mixs avant et apres vieillis ainsi que la simulation Monte Carlo :
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Figure. 1 : Différentes réalisations aléatoire selon la pdf ((a)) et simulation Monte Carlo ( (b)
et (c)) de la chaleur spécifique des bétons mix; et mixs avant vieillissement aT=10°Cet T =
30 °C.
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Apreés vieillissement

mix;, T =10 °C

2 i i i i i i i i i 105 : . . . : . . . .
18F . . . _
1 -
£ 0.95
a |
g o i
o -]
) £
1) & 1
Ta = !
J = osfi 1
II
F’g\
065t ".\‘M g
'. \\‘-M"PJ"N-—““"§Ju._—....,!---n-&u.-,._u_.__..____
U'Eu. 2EIID Aﬁu EEIID aﬁu mluu 1260 14IDEI 1560 ;BIDEI 2000 0.8 ! ! ! ! ; . . . ;
) "0 200 400 GO0 BO0 1000 1200 1400 1E00 1800 2000
Tirages Tirages
04 . . . . . . . . .
0.35 1
03 1
o 0.25 r"‘\a\_“u,“ﬂ...,,-_..-_v---—~--—---—----""'"""““‘=
2
& 02 J
b=
8
w5t 1
ot 1
005+ 1
0 200 400 600 GO0 1000 1200 1400 1ROD 1800 2000
Tirages
H —_— o
mix;, T=30°C
16 i i T T T T T i i 092 . . . . . . . . .
nar E
0.58 4
o
ol e
e E‘- P’ w‘.ﬂ"‘
> 0.04 iﬁg E
> 082 4
=
08 -
078 4
076+ -
02t w0 &0 om0 o0 200 140 180 o0 2 074 . . . . y ; . v y
) 0 200 400 BO0 A0 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Tirayes Tirages

211



025

= 015

C

Ecart type

01

0.0s

] I L
o 200 400

L
600

L
800

L L
1000 1200
Tirages

mixs, T =10 °C

I
1400

L L L L L
200 400  BO0 800 1000
Tirages

L
1200 1

o
@
2
2
1
&
i)
w

p

I
1600

L
1800

2000

\Nwmwh
T 4

Bt L Y|

j " " 1.1 T T T
108F
1
o
o 085
@
=
£
&
=
)
=
0e
L L L 075 I L I
400 1600 1800 2000 1} 200 400 BOO
035 T T T T T T T T T
0.3 q
o o R
05 F"\"\ﬂ'\ N et i
!
i
P
il 7] b
U
015 q
01r q
0os q
0 L I I L L I L L I
[u] 200 400 60O BOO 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Tirages

212

L I L L L L
800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Tirages



Wig.K)

C 30°C
P

(@)

mixs, T =30 °C

(b)

2 126
184 1
12+ 1
16 * 1
R ~ 1.15¢ 1
. N o
’ . oo 1
. -]
. =
O E
G g2 105 1
¥ =
0 5
LT 5T & the
PP S S i o q B
0.8 X o A YA '
RS Gt G
~ ,a};':é.",‘:o"_-'_-“ ISC e ]
06 A A 08575 B i
b . [ ‘F e e me
nr L
0.4 L L 1 1 1 1 1 L L 09 K N N N N N N " " "
0 200 400 OO AOD 1000 1200 1400 1600 1800 2000 0 200 400 AON A0 1000 1300 1400 1EO0 1800 2000

Tirages

P

Ecart type C

Tirages

(©)

- |

PR TP

a

L L
200 400

. . . . L . L
G600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Tirages

Figure. 2 : Différentes réalisations aléatoire selon la pdf ((a)) et simulation Monte Carlo ( (b)
et (c)) de la chaleur spécifique des bétons mix; et mixs apres vieillissement aT=10°Cet T =

30 °C.
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Résumé

A T’heure actuelle, les nouvelles contraintes de la réglementation thermique en vigueur ne cessent de
s’adapter au contexte économique global pour lequel la recherche d’une efficacité énergétique dans le
batiment est devenue incontournable. Pour répondre a ces défis, des Matériaux intelligents a
Changement de Phase (MCP) ont fait leur apparition sur le marché de la construction. Gréace a leur
capacité de stockage de I’énergie, les MCP sont de plus en plus associés aux matériaux de construction
classiques (béton, platre, etc.) afin d’améliorer leur inertie thermique et apporter un meilleur confort
aux usagers. Pour ce faire, les propriétés thermophysiques intrinséques aux MCP doivent étre
suffisamment maitrisées afin de pouvoir contréler les propriétés du produit composite final. Dans ce
contexte, cette thése est une contribution ayant pour objectif de développer des méthodologies
spécifiques pour une meilleure caractérisation des MCP et des béton-MCP. Une panoplie d’approches
expérimentales a été présentée pour ’identification des propriétés thermophysiques des MCP et pour
identifier 1’effet d’incorporation et de I’endommagement de ces matériaux sur les propriétés
thermiques et mécaniques de béton. Plusieurs modeles d’homogénéisation ont été utilisés afin de
prédire le comportement thermique des bétons-MCP en utilisant les propriétés thermiques moyennées
obtenues expérimentalement. Une étude probabiliste paramétrique a été menée afin de prendre en
compte les incertitudes liées a la dispersion aléatoire des mesures expérimentales de propriétés
thermiques du béton-MCP. Les résultats issus des essais expérimentaux ont été intégrés dans le cadre
d’une étude numérique par la Méthode des Volumes finis (MVF) afin d’étudier le mécanisme de
transfert de chaleur a travers une paroi en béton-MCP.

Mots clés : MCP, béton-MCP, caractérisation, homogénéisation, incertitudes, probabiliste, transfert de
chaleur.

Development of new concrete “energy accumulator”, Experimental, probabilistic

investigation and numerical study of its thermal behaviour

Abstract

The thermal policies have been kept to fit the new economic in a global context particularly in terms
of buildings energy efficiency. To meet these challenges, different technologies have been used such
as the Phase Change Materials (PCMs) which have the ability to store and release energy. PCMs are
generally used with conventional building materials in order to improve their thermal inertia and
provide better comfort to users. To enhance the properties of the final composite, the PCMs thermo-
physical properties must be sufficiently controlled. In this context, this thesis is a contribution aimed
to develop specific methodologies for better characterization of PCM and PCM-concrete. Different
experimental approaches will be presented for the identification of PCMs thermophysical properties
and to identify the effect of the incorporation and the damage of these materials on the thermal and
mechanical properties of concrete. A multiscale modelling considering the average of experimental
thermal properties was applied to predict the thermal behaviour of PCMs-concrete. A probabilistic
study of experimental uncertainties will be also conducted to assess the level of confidence of the
impact of PCM on the thermodynamic properties of PCM-concrete. A numerical study was conducted
using experimental data to study the heat transfer through a PCM-concrete wall.

Keywords: PCM, PCM-concrete, characterization, multiscale modelling, uncertainties, probabilistic,
heat transfer
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