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RESUME

Résumé

La réaction sulfatique interne (RSI) dans les ouvrages en béton est une pathologie
susceptible de se developper lorsque des conditions particuliéres portant sur la composition du
béton, les conditions thermiques au jeune &ge et 1’environnement sont réunies. Ce phénoméne
est attribué a la formation d’ettringite différée qui provoque un gonflement du matériau et une
fissuration dans la structure. Deux types de béton sont concernés par cette pathologie : les
bétons préfabriqués traités thermiquement et les bétons coulés en place dans les piéces
massives.

Bien que largement étudiée depuis une dizaine d’années, la RSI n’est pas a ce jour
parfaitement connue du fait de la complexité du phénomene au niveau des mécanismes mis en
jeu, des parametres influents et de ses conséquences tant a 1’échelle microscopique qu’a
I’échelle de I’ouvrage. Ce travail vise donc a apporter des éléments de réponse a plusieurs
interrogations concernant cette pathologie, en se focalisant sur I’étude de 1’impact de certains
facteurs intervenant lors de la réaction et sur I’application nucléaire. De nombreuses études
expérimentales ont été ainsi mises en ceuvre. Une large étude est consacrée a évaluer le risque
de développement de la RSI dans une enceinte de confinement d’une centrale nucléaire, du
fait de la présence de structures massives dans ce type d’ouvrages. Ces travaux ont permis de
mettre en évidence dans quelle mesure la pathologie influe sur les caractéristiques mécaniques
et sur les propriétés de transfert du béton, et ainsi de Vérifier si les exigences de slreté
attendues par ces structures sont mises en cause. Ensuite, nous nous sommes intéresses a
étudier I’impact de I’hygrométrie du béton sur le développement de la RSI. Nous avons pu
identifier le couplage qui existe entre I’humidité environnante et le gonflement. Le réle joué
par la lixiviation des alcalins a été également mis en évidence. Des suivis des propriétés de
transfert ont été menés et confrontés aux gonflements observés. Enfin, nous nous sommes
intéressés a caractériser le role joué par le squelette granulaire sur la cinétique et I’amplitude
du gonflement par RSI. Les paramétres étudiés concernent la taille et la fraction volumique
des inclusions granulaires. De plus, un exemple d’application d’une modélisation numérique
mésoscopique du gonflement est proposeé.

Mots clés :  RSI, béton, ettringite, gonflement, enceinte de confinement, transfert, durabilité
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ABSTRACT

Abstract

Delayed ettringite formation (DEF) in concrete structures is a pathology that can
develop when special conditions on the concrete composition, the thermal conditions at the
young age and the environment are met. This phenomenon provokes swelling of the material
and cracking in the structure. It affects two types of concrete : the concrete heat-treated and

the concrete cast in place in massive parts.

Although many studies were done before in order to better understand this pathology, the
DEF is still not well known. This is due to its complex mechanism, the influential parameters
and its consequences on microscopic and structural scales. For that purpose, the thesis work
was designed in order to better understand this pathology. Experimental studies were done to
evaluate the impact of certain factors during the reaction, by focusing on nuclear application.
An important part of this study was dedicated to assess the risk of DEF development in a
nuclear power plant, and to understand how this pathology affects the mechanical
characteristics and transfer properties of the concrete. Then, we have studied the impact of the
hygrometry on the development of DEF. This has lead to identify a relation between
environmental humidity and swelling. We have also examined the role of alkali leaching. A
follow up study of the transfer properties was also done and was confronted to the observed
swelling. Finally, we were interested in the characterization of the aggregates effect on the
kinetics and the amplitude of DEF swelling. So, we have examined the parameters related to
the size and the volume fraction of granular inclusions. Furthermore, an application of a

mesoscopic numerical modeling of swelling is proposed.

Keywords: DEF, concrete, ettringite, swelling, containment vessel, transfer, durability
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INTRODUCTION GENERALE

Introduction générale

Les travaux de cette these sont issus d’une collaboration entre I’'IRSN (Institut de
Radioprotection et de Sdreté Nucléaire), 'IFSTTAR (Institut Francais des Sciences et
Technologies des Transports, de 1’Aménagement et des Reéseaux) et le LMT-Cachan
(Laboratoire de Mécanique et Technologie de I’école normale supérieure de Cachan).

Présentation du contexte

Actuellement, plus de 75% de 1’énergie électrique produite en France est d’origine
nucléaire. Cette part aussi importante d’électricité d’origine nucléaire et, plus généralement,
I’énergie nucléaire en France font régulierement débat car elles soulévent des questions
concernant la sQreté des installations.

La spécificité des exigences de sdreté pour les ouvrages du génie civil ne se limite pas a leur
stabilit¢ mécanique sous différentes agressions d’origines naturelles ou industrielles. Une
exigence supplémentaire relative & leur étanchéité est souvent demandée. Elle consiste a
s’assurer de leur capacité a maintenir le confinement en cas d’accident ou apres un séisme ou
un incendie. A titre d’exemple, le taux de fuite maximal d’une enceinte de confinement d’une
centrale nucléaire est fixé par décret a la construction de 1’ouvrage. Le respect de ce taux de
fuite est vérifié a la construction et tous les 10 ans a la pression de dimensionnement de
I’enceinte. Or, les enceintes de confinement représentent la troisiéme et derniére barriére de
sécurité du réacteur nucléaire. Leur comportement représente ainsi un point important pour
I’évaluation de la streté des installations nucléaires, et le matériau qui les compose doit
répondre au mieux aux exigences demandées.

En France, le béton est le matériau de référence utilisé dans la construction de ces ouvrages.
Le choix du béton comme matériau de construction des ouvrages du génie civil est motivé par
ses caractéristiques mécaniques, sa facilité de mise en ceuvre et son faible coit. Le retour
d’expérience sur le béton armé est de 100 ans environ, celui du béton armé des ouvrages
nucleaires est d’une cinquantaine d’années seulement. Aujourd’hui, il est admis que le béton
peut s’altérer aprés quelques années ou quelques dizaines d’années. Les altérations sont
variées. Elles atteignent soit la matrice cimentaire soit les armatures, parfois les deux. Leurs
origines sont tres nombreuses : chaque étape depuis la formulation jusqu'a la mise en ceuvre,
mais aussi l'agressivité de l'environnement peuvent étre sources de dégradation. La liste des
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sources possibles de dégradation liées a la formulation ou a la mise en ceuvre est longue.
Cependant, un béton convenablement formulé et correctement mis en ceuvre peut malgré tout
étre soumis au cours du temps a des altérations qui favorisent sa dégradation.

Ainsi, certaines pathologies altérent ’ouvrage et mettent en défaut les exigences de sireté
attendues. Le retour d’expérience sur ces pathologies, d’aprés les observations réalisées sur
les ouvrages d’art en béton armé, indique que la période d’incubation de certaines pathologies
est assez longue (par exemple la réaction sulfatique interne (RSI) ou la corrosion des
armatures). Elle dépend aussi de plusieurs paramétres dont le plus important est 1’état
hydrique du béton. On distingue plusieurs types de dégradations du béton qui peuvent étre
d’origine chimique (carbonatation, attaque des chlorures, attaque sulfatique, alcali-
réaction...), thermique (cycles de gel-dégel...) ou mécanique (chargements statiques,

fatigue...).

Parmi les dégradations d’origine chimique figure la réaction sulfatique interne (RSI). Il s’agit
d’une pathologie endogeéne qui se développe dans le béton durci sans apport de sulfates
externes, mais avec des constituants initialement contenus dans le béton. Cette réaction est
principalement rencontrée en raison d’un échauffement important du béton intervenant
plusieurs heures ou plusieurs jours apres coulage et susceptible de modifier le processus
normal d’hydratation du ciment. Elle se rencontre dans les structures au contact d’un
environnement humide pendant plusieurs années. L’origine de 1’échauffement du béton au
jeune age peut étre due soit a un traitement thermique appliqué dans les piéces préfabriquées,
soit a I’exothermie de la réaction d’hydratation du ciment dans des piéces massives dans
lesquelles la chaleur dégagée n’est que partiellement évacuée vers D’extérieur. Le
développement de la RSI se manifeste par un gonflement et une fissuration du béton. Le
gonflement est d a la formation tardive d’ettringite, un produit normalement issu de
I’hydratation du ciment, mais dont la précipitation dans le béton durci peut provoquer le
développement de contraintes importantes.

De nombreuses recherches ont déja été menées depuis quelques dizaines d’années dans le but
d’apporter des informations sur les causes, les mécanismes physico-chimiques et les
cinétiques de la réaction engendrant le phénoméne de gonflement interne sulfatique, mais
également afin d’évaluer I’incidence des divers parameétres intervenant lors de la réaction. Il
apparait que la conjonction de plusieurs parameétres est indispensable pour amorcer et
développer la RSI. Cependant, malgré les nombreuses etudes déja menées, a ce jour, plusieurs
points ne sont pas parfaitement bien connus. Les besoins de compréhension dans le cadre de
cette pathologie sont nombreux et peuvent étre classés selon quatre ordres :
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- Recensement des parameétres influencant le phénomeéne et leur impact sur la cinétique
et ’amplitude des gonflements,

- Evaluation des méthodes de détection de la RSI et proposition d’autres méthodes
issues des derni¢res connaissances du phénomeéne afin d’identifier les ouvrages
sensibles a ce risque,

- Recherche de moyens efficaces pour arréter ou réduire la cinétique de la réaction,

- Mise au point de modéles numériques pour la simulation des ouvrages en vue de la
prédiction de leur comportement a long terme.

Organisation de la thése

Les travaux présentés dans le cadre de cette thése visent a apporter des éléments de
connaissance sur la compréhension de la RSI, en se basant sur une mise en ceuvre de plusieurs
programmes expérimentaux complets. Nous nous sommes intéressés notamment a évaluer
I’impact de certains facteurs influents (humidité relative, squelette granulaire), en se focalisant
sur I’application nucléaire. Ce mémoire est développé et présenté en quatre chapitres.

Le premier chapitre est consacré a une synthése bibliographique qui permet de présenter 1’état
des connaissances actuelles sur la RSI. Les mécanismes réactionnels et les parametres
impliqués dans la pathologie sont essentiellement discutés. Cette syntheése nous a permis
également de déterminer les besoins en recherche pour cette pathologie et de construire les
programmes expéerimentaux de nos différentes études.

Le second chapitre présente une étude destinée a répondre au mieux aux attentes de I’IRSN. 1l
s’agit d’évaluer le risque de développement de la RSI dans un béton reconstitué représentatif
de celui d’un radier général d’une enceinte de confinement d’une centrale nucléaire. Cette
partie permet également de mettre en évidence dans quelle mesure la pathologie influe sur les
propriétés de ce béton. Les essais de caractérisation concernent essentiellement 1’évolution
des caractéristiques mécaniques et des propriétés de transfert.

Dans le troisieme chapitre, nous nous sommes attachés a apporter des améliorations sur le réle
joué par I’hygrométrie du béton sur la cinétique et I’amplitude de gonflement par RSI. Des
essais de gonflement sur des éprouvettes d’un béton de référence, conservées dans différentes
conditions hygrométriques, ont ete réalisés et visent a caractériser le couplage qui existe entre
le gonflement et I’humidité environnante. Une analyse de la modification du comportement
hydrique est menée a partir des résultats issus des essais de caractérisation du lessivage des
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alcalins dans les matériaux. Nous avons également suivi 1’évolution des propriétés de transfert

avec I’expansion.

Le quatrieme chapitre est consacré a une étude visant a évaluer 1’impact des inclusions
granulaires sur le gonflement par RSI. Nous avons réalisé des essais de gonflement sur des
matériaux modéles formulés par des mélanges de pate de ciment et d’inclusions de
granulométries connues. Cela a permis d’apporter des éléments de réponse sur I’impact du
diamétre des inclusions granulaires, ainsi que sur celui de la surface d’échange entre la pate
de ciment et les inclusions. En plus d’une caractérisation qualitative de la microstructure des
matériaux, cette étude comporte également une approche de quantification des paramétres
caractéristiques du réseau de fissures, en particulier en termes de densité et d’orientation. Le
réle du squelette granulaire a été également mis en évidence en réalisant une modélisation

numérique a I’échelle mésoscopique des conséquences mécaniques du gonflement par RSI.

Enfin, nous terminerons ce mémoire de thése par une conclusion générale de nos travaux,
ainsi que par les perspectives qui en découlent sur les améliorations nécessaires a apporter
pour une meilleure compréhension de la RSI.
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CHAPITRE | : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

1.1. Introduction

Les milieux sulfatiques représentent un risque majeur de dégradation pour le béton.
Les sources en sulfates peuvent étre d’origine externe (sulfates naturellement présents dans le
sol, sulfates issues de la décomposition biologique des substances organiques,
environnements industriels, eaux de mer, eaux usees...) ou interne (eau de gachage, granulats,
ciment, adjuvants) [Divet, 2001].

L’action des sulfates sur le béton fait intervenir un certain nombre de phénomeénes physico-
chimiques complexes, dépendant de nombreux parameétres (type de sulfate, type de ciment,
formule du béton, classe d’exposition...). Les réactions chimiques auxquelles elle conduit
ainsi que leurs conséquences physiques (augmentation de la porosité, expansion...), peuvent
provoquer des dégradations plus ou moins importantes. Parmi celles-ci figure la réaction
sulfatique interne (RSI) qui peut avoir lieu sans apport externe d’ions sulfates, et qui est
susceptible de provoquer un gonflement du béton. Les dégradations sont caractérisées par des
fissures en surface qui apparaissent aprés plusieurs années d’exposition a des conditions
séveres caractérisées par une forte humidité. Ce phénomene rare peut se rencontrer, seulement
dans des environnements humides, dans des pieces massives en béton coulées en place ou
dans des piéces de béton ayant subi un traitement thermique. Il est souvent dénommé DEF

(Delayed Ettringite Formation), traduction anglaise de Formation Différée d’Ettringite.

L’origine du gonflement et la nature des parametres impliqués ont fait 1’objet de nombreuses
études. En effet, les premiéres recherches qui ont été lancées sur la RSI avaient comme
objectifs d’étudier I’impact des différents parametres sur le développement de cette pathologie
ainsi que sur ’amplitude des gonflements observés. Ensuite, les études ont surtout porté sur
I’explication des mécanismes d’apparition et de développement de cette réaction. Enfin, les
chercheurs se sont dirigés vers la modélisation des phénomeénes afin de répondre aux
exigences des gestionnaires des ouvrages sur la prédiction des comportements des structures

ainsi que de 1’évolution de la pathologie.

1.2. L'hydratation du ciment

La plupart des propriétés du béton, et plusieurs aspects de sa durabilité, dépendent
des caractéristiques de la pate de ciment durcie. Il est donc important de comprendre la
structure de la pate de ciment hydraté. Ainsi, nous nous intéressons dans ce paragraphe au
processus d’hydratation du ciment [Baroghel-Bouny, 1994 ; Nonat, 2008].
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Le clinker, constituant de base des ciments, correspond a une poudre composee de phases
minérales anhydres (silicates de calcium bicalcique et tricalcique, aluminate tricalcique et
alumino-ferrite de calcium) issues de la cuisson d’un mélange d’environ de 80% de calcaire et
de 20% d’argile. Les notations abrégées utilisées pour désigner les phases cimentieres en
écrivant les transformations chimiques sont les suivantes : C pour CaO (chaux), S pour SiO,
(silice), A pour Al,O3; (alumine), F pour Fe,Os; (hématite) et H pour H,O. Ainsi, les

principaux constituants du clinker s’écrivent :

Silicate tricalcique, Ca3SiOs ou 3Ca0.SiO; : C3S ;

Silicate bicalcique, Ca,SiO4 ou 2Ca0.SiO; : C,S ;

Aluminate tricalcique, CasAl,0g ou 3Ca0.Al,O3 : C3A ;

Aluminoferrite tetracalcique, CasAl, O1oFe; ou 4Ca0.Al,03.Fe,03 : C,AF.

Les différents types de ciments sont constitués par des proportions variables de clinker,
d’additions minérales (laitier de haut-fourneau, cendres volantes, fumée de silice, filler...) et
de régulateur de prise (gypse de formule CaSO,.2H,0). Le mélange de ciment et d’eau
conduit a la prise et au durcissement par formation de constituants hydratés (silicates de
calcium hydratés, portlandite, aluminates et sulfo-aluminates de calcium hydratés). Au cours
de I’hydratation, on peut distinguer quatre phases successives :

Période de gachage : Cette période débute dés le contact entre 1’eau et le ciment et dure
guelques minutes. Le silicate tricalcique se dissout sous forme d'ions :

CasSiOs + 3H,0 — 3Ca" + H,Si0,> + 40H"

Ensuite, les ions interagissent entre eux et la solution devient sursaturée par rapport aux
silicates de calcium hydratés noté C-S-H. En se dissolvant, le silicate tricalcique libere plus
d’ions calcium et hydroxyde que le C-S-H n’en consomme, la solution s’enrichit en ces ions
et devient sursaturée par rapport & 1’hydroxyde de calcium qui précipite sous forme de
portlandite :

Ca®* + 20H - Ca(OH),

Le méme enchainement de réactions est mis en jeu dans le cas du C,S. Trés sommairement, la
réaction d’hydratation de C3S et de C,S est la suivante :

CsS
ou +H;O — C-S-H + Ca(OH),
C.S
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Ces réactions sont exothermiques et peuvent thermo-activer la réaction d’hydratation.

D’autre part, I’aluminate tricalcique est le composé du ciment le plus réactif avec ’eau. Sa
réaction d’hydratation est trés violente (dégage beaucoup de chaleur) et elle doit étre controlée
par le gypse. Les réactions s’effectuent en plusieurs étapes. D’abord, les aluminates réagissent
avec le sulfate du gypse pour former de I’ettringite (trisulfoaluminate de calcium hydraté)
selon la réaction suivante :

CsA + 3(CaS04.2H,0) + 26 H,0 — 3Ca0.A1,03.3CaS0,4.32H,0

Cette réaction est fortement exothermique. Une couche d’hydrates vient entourer les
aluminates qui forment alors une couche protectrice autour du grain. Ensuite, lorsque le gypse
est épuisé, la concentration en sulfates de la solution baisse. L’ettringite devient alors instable
et se dissout pour former du monosulfate de calcium hydraté de formule
3Ca0.Al;03.CaS0,4.12H,0. Puis au bout de quelques semaines en général, l'ettringite se
transforme totalement en monosulfo-aluminate. Au-dela d'un mois, les réactions se
poursuivent lentement avec l'aluminate (C3A) et I’aluminoferrite (C4AF) pour former de
I’aluminoferrite de calcium hydraté. Méme si les séquences réactionnelles sont proches du
CsA, I’aluminoferrite tétracalcique (C4AF) est nettement plus lent a réagir et n'apparait de
maniére significative qu'une fois que le gypse est totalement épuisé.

Le C-S-H occupe entre 50% et 60% du volume solide d’une pate de ciment complétement
hydratée. 1l correspond a un gel qui influence la plupart des propriétés de la pate et qui fait
combler progressivement les interstices capillaires entre les grains. La réaction du C,AF
dégage peu de chaleur et participe peu au développement de la résistance.

Période dormante : Pendant cette période, le dégagement de chaleur est faible et aucune
évolution de la pate ne semble se produire. Les réactions chimiques ont pourtant commencé :
des ions passent en solution dans 1’eau durant cette phase (ions calcium, silicates, hydroxydes
et sulfates). Quand 1’eau de gachage est saturée en ions, le début de la prise se produit. Le pH
de la solution augmente, ce qui ralentit la dissolution des constituants. La durée de cette
période est de quelques heures. C’est une période d’inertie thermique. L’¢élévation rapide du
pH et de la teneur en calcium de 1’eau de gachage ralentit la dissolution des constituants.

Période de prise ou d’accélération . Cette période débute lorsque la concentration en ions
Ca®* et OH" de la solution devient critique, la conductivité électrique de la solution étant alors
a son maximum. Cette sursaturation induit la précipitation de la portlandite. Il s’ensuit alors
les mécanismes de dissolution et de précipitation des différentes phases, permettant la
formation des hydrates (ettringite, portlandite, C-S-H). Cette activité chimique dégage
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beaucoup de chaleur. Les hydrates formés commencent a s’enchevétrer et créent donc un
solide. La fin de la période de prise est caractérisée par une accélération de 1’hydratation.

Période de durcissement : La durée de cette période se prolonge pendant des mois au cours
desquels les résistances mécaniques continuent a augmenter. Les grains anhydres se trouvent
recouverts d’une couche d’hydrates qui s’épaissit de plus en plus. Pour que I’hydratation se
poursuive, il faut que I’cau diffuse a travers les pores des hydrates. La chaleur dégagée
diminue. Si le réseau poreux est fermé, une partie du ciment n’est jamais atteinte et donc ne

sera jamais hydratée.

1.3. Différentes catégories d’ettringite

Selon les conditions de sa formation, l’ettringite peut étre expansive ou non
expansive. On trouve dans la littérature plusieurs propositions de nomenclature associées aux
différents types d’ettringite. Celle adoptée par le groupe de travail AFGC-RGCU GranDuBé
[GranDuBé, 2007], distingue trois catégories principales d’ettringite dépendant du moment ou
le minéral se forme et de son processus de formation dans le béton, et qui peuvent coexister
dans un méme béton :

e Ettringite de formation primaire (précoce) qui correspond a un produit issu de
I’hydratation des ciments et qui se forme dans les premiers temps par réaction
entre le régulateur de prise, le gypse, avec 1’aluminate tricalcique. Elle constitue
I’hydrate principal a I’origine de la prise et du durcissement du matériau et elle ne
provoque pas d’expansion car elle se développe au moment ou le béton est
toujours fluide. Elle revét méme un caractére bénéfique puisqu’elle contribue a la
cohésion de la pate de ciment au jeune age et que sa formation s’accompagne par
une diminution de la porosite et par une augmentation de la résistance mécanique
du mélange.

e Ettringite de formation secondaire (tardive) qui se forme dans le béton durci, a
la faveur de circulation d’eau dans les bétons (phénomene de dissolution/
recristallisation) et de sources de sulfates externes ou internes. Cette ettringite
peut générer des gonflements internes pouvant conduire a I’apparition de
désordres sur les ouvrages. Dans le cas des phénomenes de
dissolution/recristallisation, elle se forme par dissolution puis recristallisation de
I’ettringite préexistante (ettringite primaire, ettringite de formation différée) sous
forme aciculaire dans les espaces libres du béton (pores, fissures, interfaces pate-
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granulats) a partir de la solution interstitielle, et ne présente généralement pas de
caractére expansif. En revanche, I’ettringite de formation secondaire consécutive a
un apport externe ou interne de sulfates, est susceptible de générer des
gonflements internes principalement attribués aux pressions de cristallisation.
Contrairement aux faciés non expansifs, cette ettringite pathologique cristallise
sous une forme massive et comprimée.

e Ettringite de formation différée qui se développe suite a la mise en jeu de
processus complexes consécutifs a une augmentation de température au jeune age,
température au dela de laquelle I’ettringite de formation primaire ne peut se
former au cours des réactions d’hydratation du ciment et/ou est décomposée. Par
la suite, des cristaux d’ettringite peuvent se former, apres retour a la température
ambiante et en présence d’humidité, dans le béton durci, et sont ainsi susceptibles
de provoquer des pressions de gonflement conduisant a des phénomenes
d’expansion. La formation de ce type d’ettringite est développée en détails dans
les paragraphes ci-apres.

1.4. L’exothermie des bétons

Suite a I’exothermie des réactions d’hydratation du ciment Portland, un dégagement
de chaleur accompagne les phases de prise et de durcissement. La quantité de chaleur dégagée
dépend essentiellement de la formulation du béton, en particulier de la nature et du dosage du
liant. De plus, les vitesses des réactions d’hydratation sont fortement influencées par la
température (thermo-activation). A titre d’exemple, une température de 40°C au lieu de 20°C
provoque une accélération par un facteur allant de 2 a 4 [LCPC, 2007].

L’¢lévation de température au sein d’un ¢élément en béton dépend de 1’exothermie du béton
mais aussi de la géometrie des piéces, de la température initiale du matériau et des
déperditions thermiques. Ainsi, le matériau, la géométrie de la piece et les conditions aux
limites sont des parameétres qui sont a la fois mis en jeu. Cette élévation de température peut
provoquer des endommagements pouvant étre dus notamment a des fissurations par retrait
thermique géné [Meland et al., 1997], a des altérations des propriétés mécaniques a long
terme [Taylor et al., 2001] ou & des formations différées d’ettringite. Ainsi, ces
endommagements peuvent faciliter les pénétrations d’eau dans le matériau et favoriser les
réactions sulfatiques internes. De plus, des températures élevées modifient la nature des
hydrates formés et abaissent les caractéristiques du béton a long terme par rapport au méme
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béton non étuvé, et en particulier la résistance en compression [Fu et al., 1995 ; Kjelssen et
Detwiler, 1992]. La Figure 1.1 [Klieger, 1958] montre I’influence de la température de cure
sur la résistance en compression du béton. On constate qu’a court terme, un béton conservé a
30°C est plus résistant qu'un béton conservé entre 10 et 20°C, mais qu’a long terme cela

s’inverse.

50

28 jours

Résistance & la compression (MPa)

50
Température (°C)

Figure 1.1 : influence de la température de cure sur la résistance en
compression du béton [Klieger, 1958]

1.5.  Formation différée d’ettringite

Depuis quelques années, plusieurs dégradations de certains ouvrages en béton ont été
attribuées a la réaction sulfatique interne et plus précisément a la formation différée de
I'ettringite.

I s’agit d’une réaction qui se produit dans le béton durci indépendamment de tout apport de
sulfate par le milieu extérieur. Contrairement aux réactions sulfatiques externes, qui
provoquent une dégradation progressive du béton, de I'extérieur vers le cceur de la picce, la
RSI affecte I'ensemble du béton [Divet, 2001]. Cette pathologie relativement récente a été
mise en évidence principalement sur des éléments en béton dont la température aux jeunes
ages a dépassé une valeur seuil constatée généralement a environ 65°C. De telles conditions
de température ont été rencontrées soit au cours d’un cycle thermique de préfabrication
[Shayan et Quick, 1992 ; Mielenz et al., 1995 ; Sahu et Thaulow, 2004], soit par I’effet de
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I’exothermie des réactions d’hydratation dans le cas des piéces massives en béton [Barbarulo,
2002 ; Divet et al., 2003 ; Pavoine, 2003 ; Baghdadi et al., 2008]. Par exemple, il peut s’agir
de piles d'ouvrages d'art de grandes dimensions, dans lesquelles naissent du fait de la prise,
des températures élevées. Ces conditions de températures peuvent aussi étre rencontrées pour
un échauffement tardif du béton durci comme dans le cas du stockage des déchets radioactifs
[Barbarulo, 2002].

Ainsi, dans le cas de l'utilisation d'une formule de béton particulierement sensible et apreés
quelques années d'exposition a un environnement humide, apparaissent des désordres dont les
symptdmes sont similaires a ceux de l'alcali-réaction (fissurations et gonflement). Ce
phénomeéne se manifeste par un gonflement du matériau et une fissuration de la structure. I
est en relation avec I’instabilité¢ de I’ettringite dans certaines conditions. En effet, 1'ettringite
peut étre instable a des températures de I'ordre de 65-70°C auxquelles elle peut soit ne pas se
former, soit se décomposer. Une part des ions SO,* résultant de la décomposition de
I'ettringite est incluse dans les C-S-H. Lorsque le béton revient a la température ambiante, et
en présence d'une humidité suffisante, une ettringite ayant un caractere expansif se reforme
dans la pate de ciment durcie en milieu confiné ou elle engendre des pressions de
cristallisation a I'origine du gonflement de la pate de ciment et a sa fissuration [Taylor, 1997].

La Figure 1.2 montre un diagramme simplifi¢ de I’évolution des domaines de stabilité du
systeme CaO-Al,03-CaSO4-H,0 a 25°C, 50°C et 85°C [Divet, 2001]. On observe que, a
25°C, I’ettringite est stable pour une large gamme de concentrations en sulfates. En revanche,
le monosulfate est toujours métastable par rapport aux autres assemblages. A 50°C, la
diminution de la solubilité de la portlandite conduit a I’apparition du monosulfate en tant que
phase stable. L’augmentation de la température a une valeur de 85°C conduit a I’extension du
domaine de stabilité du monosulfate.
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Figure 1.2 : diagramme simplifié de I’évolution des domaines de stabilité du systeme CaO-Al,O;-
CaS0,-H,0 a 25°C (a), 50°C (b) et 85°C (c) [Divet, 2001]

Les premiers cas reconnus ou la RSI était considérée comme la source principale de
dégradation correspondent a des traverses de chemin de fer préfabriqués en béton ayant subi
un traitement thermique, notamment en Finlande [Tepponen et Erikson, 1987], en Allemagne
[Heinz et al., 1989], en ancienne Tchécoslovaquie [Vitouva, 1991], en Australie [Shayan et
Quick, 1992], en Afrique du sud [Oberholster et al., 1992], aux Etats-Unis [Mielenz et al.,
1995], en Suéde [Sahu et Thaulow, 2004]. Les désordres sont apparus apres plusieurs années
d’utilisation et d’exposition a ’humidité. En effet, les mémes traverses mises en place dans
des tunnels ne présentent pas de signe d’altération. De méme, la RSI a été aussi rencontrée
dans des ¢léments en béton coulés en place, comme le cas d’un mur d’escalier de Parking aux
Etats-Unis [Hime, 1996], des poutres précontraintes et des caniveaux en Grande Bretagne
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[Hobbs, 2001], d’une tribune de stade aux Etats-Unis [Ozol et Strand, 2000]. En parallele, la
RSI a été egalement rencontrée dans des pieces critiques en béton coulées en place,
notamment dans des fondations de pyl6éne de lignes électriques aux Etats-Unis [Lawrence et
al., 1999] et en Italie [Collepardi, 1999]. L’apparition de ces désordres a eu lieu entre trois et
dix ans apres le coulage du béton.

En France, la découverte de la RSI est récente. Les premiers cas identifiés étaient vers la fin
des anneées 90, et ont été principalement observés dans des pieces critiques de ponts en béton
coulées en place et en périodes estivales [Divet, 2001]. Les désordres n’affectent jamais la
totalité de 1’ouvrage mais essentiellement les parties massives exposées a I’humidité ou a des
venues d’eau. En raison de la géométrie de ces pieces, de la période de coulage (en été) et

d’un fort dosage en ciment, un échauffement important du béton a été estimé.

1.6. Manifestations des désordres dus a la formation différée
d’ettringite

La formation différée d’ettringite se traduit par le développement d’expansion
entrainant des dégradations importantes au niveau de la structure.

A D’échelle de I’ouvrage, elle se manifeste par le développement d’un réseau de fissures
multidirectionnelles, généralement localisé dans les parties de 1’ouvrage situées dans des
zones d’humidité élevée. L’ouverture des fissures peut aller de quelques dixiémes de
millimétres a quelques millimetres, et elle présente parfois des orientations préférentielles en
fonction de la distribution des armatures. La Figure 1.3 [Divet et al., 2003] fournit I’exemple
d’une pile de pont en contact avec 1’cau, dégradée par la RSI. Le type des symptdmes visuels
présente une certaine analogie avec ceux provoqués par 1’alcali-réaction.

A T’échelle microscopique, la formation différée d’ettringite se traduit essentiellement par
trois €tapes successives. Tout d’abord, un enrichissement de la pate de ciment en aluminium
et en soufre est mis en évidence. Ces éléments, piégés par les C-S-H, proviennent de la
décomposition de [’ettringite, ou correspondent a la formation de nanocristaux de
monosulfoaluminates aux températures élevées [Taylor et al., 2001]. Ensuite, une ettringite
d’aspect massif et mal cristallisée se précipite dans de petites cavités de 5 a 25 pm de
dimensions moyennes, nommées grains de Hadley [Hadley et al., 2000] et provenant de la
dissolution de grains de ciment aux premiers stades de I’hydratation. Selon Brunetaud

[Brunetaud, 2005], c’est dans les grains de Hadley que se manifestent les premiers signes de
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la formation différée d’ettringite. Enfin, I’ettringite secondaire se présente sous forme de
veines issues d’une recristallisation dans les fissures ou sous forme de dépots remplissant plus
ou moins les vides autour des granulats déchaussés sous 1’effet du gonflement homogene de la
pate de ciment. La recristallisation dans les fissures conduit a un aspect trés particulier ou les
cristaux apparaissent souvent disposés parallélement les uns par rapport aux autres et orientés
perpendiculairement aux levres des fissures.

/11599 LS 1':7’?’” 1660 1B¥n HD33

a. b.

Figure 1.3 : manifestations de la RSI : réseau de fissures (a) (échelle macroscopique),
veine d’ettringite de formation différée (b) (échelle microscopique)

1.7. Parameétres influencant la RSI

Plusieurs facteurs doivent coexister pour que les conditions permettant la formation
différée de I’ettringite soient réunies. Ainsi, la conjonction de ces facteurs est indispensable
pour amorcer et développer la RSI, ce qui explique vraisemblablement le faible nombre
d’ouvrages recensés comme étant atteints par la RSI. Ceci peut également expliquer
I’existence de plusieurs contradictions dans les résultats des différentes études menées sur
I’impact de ces paramétres, compte tenu de la difficulté de la réalisation de plans d’expérience
complets. Ces parameétres peuvent étre regroupés dans quatre catégories :

e Parametres liés aux conditions thermiques aux jeunes ages
e Parametres liés au ciment
e Parameétres liés a la formulation du béton

e Parameétres liés a I’environnement de conservation
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1.7.1. Conditions thermiques aux jeunes ages

Comme évoqué précédemment, un échauffement excessif du béton aux tres jeunes
ages, que ce soit du fait de I'exothermie naturelle ou d'un traitement thermique, peut dans
certains cas favoriser le développement de la réaction sulfatique interne.

1.7.1.1. Bétons traités thermiquement

Le traitement thermique appliqué dans 1’industrie aux processus de fabrication du
béton, afin de lui conférer des performances mécaniques accrues au jeune age, comporte
quatre phases caractérisées chacune par sa durée et la température que doit avoir le béton
(Figure 1.4).

Température

Fin de la mise
en place

Ou Deton

Temps

Figure 1.4 : différentes phases d’un cycle thermique appliqué a un béton [Divet, 2001]

1. Période de préprise (ou de prétraitement) : durant cette phase, la température est
maintenue constante (souvent égale a la température ambiante). Sa durée varie
généralement entre 0 et 4 heures et dépend de plusieurs parameétres. En effet, elle
augmente essentiellement avec la vitesse de montée en température, ainsi que lorsque
la prise du béton est lente. Cette phase est destinée a procurer au béton une cohésion
suffisante pour qu’il puisse absorber les efforts internes occasionnés par la dilatation
thermique de ses constituants, en particulier I’eau et 1’air, au moment de I’élévation en

température.

2. Période de montée de temperature : pendant cette phase, la température augmente
avec une vitesse constante ne devant pas dépasser généralement 30°C/heure. Le béton
absorbe durant cette période toutes les contraintes développées par les dilatations
thermiques différentielles de ses constituants.
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3. Période isotherme : au cours de cette phase, la température est maintenue constante.
Le choix de cette température, ainsi que de sa durée de maintien dépend des propriétés
mécaniques souhaitées pour le béton. La durée du palier dépend également de la
température du palier (généralement comprise entre une et trois heures pour 85°C,
quatre et douze heures pour 65°C). Il faut s’assurer durant cette phase que les
températures entre les différents points des grands éléments ou entre les différents
produits soumis au méme traitement, restent proches et homogenes pour obtenir de
niveaux de résistances identiques et eviter les conséquences néfastes des dilatations
différentielles.

4. Phase de refroidissement: Au cours de cette phase, la température décroit pour
atteindre de nouveau sa valeur initiale (température ambiante). Il est préférable que la
vitesse de refroidissement soit inférieure a 10°C/heure pour éviter un gradient de
température entre la surface de I’é1ément et son cceur. En effet, un gradient de valeur
supérieure a 15°C produit des fissurations dans le béton.

1.7.1.2. Bétons de grande masse

Lorsque les éléments de béton sont relativement peu volumineux, et que les pertes
thermiques vers I'extérieur sont importantes, I’élévation de la température au coeur d'une picce
de béton reste limitée. Par contre, dans le cas d'une piéce de béton volumineuse et en partie
confinée, la chaleur générée par I'nydratation du ciment ne sera que trés partiellement dégagée
vers I’extérieur et produira une élévation importante de la température du béton pouvant
atteindre des valeurs proches de celles appliquées lors d’un traitement thermique [Hobbs,
1999 ; Divet, 2001 ; Divet et Pavoine, 2002 ; Barbarulo, 2002 ; Pavoine, 2003 ; Petrov, 2003 ;
Baghdadi, 2008 ; Boenig et al., 2009]. La température n’est cependant jamais uniforme au
sein des pieces. En effet, des gradients élevés entre le cceur et la peau de la piéce peuvent étre
présents (Figure 1.5).

Cette élévation peut aussi étre favorisée dans le cas d’une fabrication en période estivale,
d’une utilisation de ciment a prise rapide et d’un coulage en une seule phase. Elle peut durer
des dizaines de jours, au contraire du cas de traitement thermique pendant lequel la durée de
la phase de palier est de 1’ordre de quelques heures. Des fissurations peuvent étre engendrées
dans le béton a cause des contraintes developpées suite a la différence de retrait entre le béton
de surface hydraté¢ a la température ambiante et celui du cceur hydraté a une température
beaucoup plus élevée [Divet et al., 1998].
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Plusieurs cas apparents de RSI dans des piéces de béton critiques non traitées thermiquement,
ont été détectés. Ces attaques sulfatiques se caractérisent par les mémes aspects
minéralogiques que dans le cas des bétons traités thermiquement.

Température ("C)

a0 _
80

> 70°C ;9 jours
Tk T0°C 1 jour
h B60°C

& Température & coeur
o Température en bordure de coffrage
o Température extérieurs

Figure 1.5 : exemple d’enregistrement des températures d’un béton d’une piéce

massive [Divet, 2002]

1.7.1.3. Echauffement a long terme

Quelques phénomeénes peuvent provoquer un échauffement tardif du béton. A titre

d’exemple, la mise en place de déchets exothermiques dans un site de stockage de déchets
pourrait élever la température ambiante du site a des valeurs proches de 85°C. Ainsi, la
température du béton sur le site peut évoluer et étre relativement élevée. Le béton subira deux

cycles de température.

La Figure 1.6, représente les évolutions thermiques auxquelles

pourraient étre soumis les matériaux cimentaires en situation de stockage profond [Barbarulo,
2002]. Le premier cycle est d0 a la chaleur d'hydratation du ciment, et le second est induit par
la mise en place de déchets exothermiques a proximite du site de stockage.
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Température
[

— — Temps
Cycle Cycle dd aux déchets
dhydratation exothermigue

Figure 1.6 : cycles thermiques subis par un béton situé en stockage profond
[Barbarulo, 2002]

1.7.1.4. Température et durée de maintien

Plusieurs études ont eté réalisées dans le but de connaitre I’influence des différents
parametres intervenant dans le traitement thermique sur le développement de la réaction
sulfatique interne. Celles réalisées par plusieurs auteurs [Famy, 1999 ; Kelham, 1999 ;
Scrivener et Lewis, 1999 ; Brunetaud, 2005 ; Escadeillas et al., 2007] ont montré que la
température de cure appliquée au matériau ainsi que le moment et la durée de son application
sont des facteurs essentiels pour le déclenchement de la RSI.

Ainsi, de nombreuses recherches ont été dirigées depuis longtemps vers la détermination de la
température seuil, a partir de laquelle un risque d’apparition de la RSI est prévu. Il est
aujourd’hui observé par plusieurs chercheurs que le développement d’une RSI dans un
matériau cimentaire nécessite une hydratation de ce dernier a une température supérieure a
environ 70°C [Odler et Chen, 1995; Fu, 1996 ; Famy, 1999; Yang et al.,, 1999;
Kelham, 1999 ; Lawrence, 1999]. Mais cette température reste toujours dépendante de la
duree de la phase de palier [Pavoine, 2003]. D’autres auteurs ont remarqué des dégradations
dues a la RSI dans des traverses de chemin de fer, bien que le traitement thermique ait été
réalisé a une température ne dépassant pas 60°C [Sahu et Thaulow, 2004]. Cela vient d’autres
conditions favorables (ciment & forte teneur en alcalins, en sulfates et en C3S, béton avec un
faible rapport E/C et une forte teneur en ciment). Aucune expansion n’est observée, méme
aprés 6 ans, dans le cas d’une hydratation a une température ambiante [Lawrence, 1995]. De
plus, I’expansion développée dans les mortiers et les bétons est d’autant plus importante que
la température du palier est élevée.

De méme, la durée de la phase de prétraitement semble modifier les expansions finales
observées ainsi que la température minimale critique déclenchant la RSI. Fu el al.

-38-



CHAPITRE | : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

[Fu et al, 1997] ont montré que I’expansion du béton est d’autant plus faible que la durée de la
phase de prétraitement est longue. En effet, une pré-cure a 80°C de 5 heures au lieu de 1 heure
semble diminuer I’expansion dans le béton apres 200 jours de 1 a 0,2%.

Dans sa thése, Brunetaud [Brunetaud, 2005] a réalise une étude par plan d’expériences en
combinant plusieurs paramétres d’influence, dont la température et la durée du palier. Il a
obtenu des résultats montrant que, pour des durées de traitement thermique de quelques jours,
plus la température et la durée du palier de I’échauffement sont €élevées, plus les risques liés
au gonflement sont importants. Le maximum d’expansion est obtenu pour un échauffement de
50 heures a 85°C. Les échauffements de deux et six heures n’ont jamais généré de gonflement
important. La littérature ne mentionne généralement que 1’effet de la température maximale
atteinte pendant I’échauffement sur la RSI et I’effet de la durée d’échauffement est peu étudié.
La température seuil généralement admise est supérieure a 65°C. Les résultats de Brunetaud
ont montré que dans le cas général, ce seuil est respecté, sauf pour un échauffement de 10
jours et une teneur en alcalins de 1%. Cela provient du fait que la durée de maintien de cette
température est rarement étudiée pour des valeurs aussi importantes que 10 jours. En régle
générale, comme le couplage entre la durée et la température est d’importance majeure, la

température seuil dépend fortement de la durée d’application de cette température.

Barbarulo [Barbarulo, 2002] a réalisé sur des mortiers un cycle thermique (85°C a la vapeur
pendant un mois), un an apres leur fabrication. Ce cycle tardif a été appliqué aux mortiers qui
ont subi ou non une montée en température lors de leur hydratation. Les résultats ont permis
de constater que l'aspect des mortiers ayant gonflé suite au cycle tardif est identique a celui
des mortiers ayant gonflé suite a un cycle thermique pendant I'hydratation. Il remarque
également des expansions sur des mortiers ayant déja subi des expansions dues a une attaque
sulfatique interne et sur des mortiers bien hydratés et n‘ayant jamais subi d'attaque sulfatique
interne. Cela montre que les caractéristiques minéralogiques des mortiers ayant gonflé sont
identiques, indépendamment du type de cycle appliqué. Ainsi, lI'attaque sulfatique interne n'est
pas uniquement un phénomene lié a I'nydratation du ciment a haute température, et un cycle
thermique long sur materiau agé peut engendrer des expansions différées.

Enfin, notons que les deux phases de montée et de descente en température n’ont aucun
impact significatif dans les mécanismes associés a la RSI, mais elles jouent seulement un réle
dans la formation des fissures (lorsque les vitesses de variation de la température sont
importantes).
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1.7.1.5. Recommandations

Nous abordons dans le Tableau 1.1 les différentes recommandations et regles
professionnelles pour la réalisation des traitements thermiques, visant a déterminer les valeurs
seuils acceptables pour les deux parameétres principaux, température et durée de palier
[Divet, 2001]. En général, ces régles sont restrictives par mesure de sécurité.

Vitesse de montée

Température et durée de ] Température maximale o
. en température . Références
la période d’attente critique (°C)
(°C/heure)
30°C, 3 heures <20 60 ENV 206 (1990)
Environnement sec : Environnement sec :
30°C, 3 heures <20 80 Comité allemand pour le béton
Environnement humide : Environnement humide : armé (1989)
40°C, 4 heures 60
T° ambiante, 4 heures <20 70 Ministere anglais des transports

Lawrence et al. (1990)

60, si SO3 ciment < 2%
30°C, 3 heures <20 55 si SO3 ciment < 3% Pr EN 13 230-1 (1998)

50, si SO3 ciment < 4%

38°C, 2 heures <14 66 Etat d’Towa, Meritt & Johnson
(1962)

Tableau 1.1 : recommandations pour la réalisation des traitements thermiques [Divet, 2001]

D’autre part, des recommandations concernant la réaction sulfatique interne sont prises en
compte dans la norme NF EN 13369 intitulée « Régles communes pour les produits
préfabriqués en béton », en prenant en considération les conditions environnementales (sec ou
humide) et reposant sur la température maximale du traitement thermique. La RSI est
également prise en compte dans certaines normes de produits préfabriqués telles que la norme
NF EN 13230, qui précise les modalités a respecter en termes de traitement thermique de
maniere a eviter la détérioration des conduits de canalisations préfabriqués a base de ciment
par la RSI.

En paralléle, le LCPC apporte des recommandations [LCPC, 2007] concernant ces deux
parametres (température et durée de palier). On distingue quatre niveaux de prévention
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associés aux ouvrages d’art désignés par les lettres As, Bs, Cs et Ds. Celles-ci sont fonction de
la catégorie de 1’ouvrage qui est représentative du niveau du risque vis-vis de la réaction
sulfatique interne que I’on est prét a accepter pour un ouvrage donné (conséquences faibles ou
acceptables, consequences peu tolérables, conséquences inacceptables ou quasi acceptables),
et de la classe d’exposition qui précise les descriptions environnementales dans lesquelles
’ouvrage est conditionné. A chacun des quatre niveaux de prévention As, Bs, Cs, Ds
correspond un type de précaution a appliquer. Le principe de prévention repose
essentiellement sur la limitation de 1’échauffement du béton caractérisé par la température
maximale susceptible d’étre atteinte au sein de 1’ouvrage et, le cas échéant, par la durée de

maintien d’une température élevée.

Pour le niveau de prévention As, il est recommandé que la température maximale susceptible
d’étre atteinte au sein de 1’ouvrage soit toujours inférieure a 85°C. Dans le cas d’un traitement
thermique maitrisé (réalisé en usine de préfabrication ou dans des installations adéquates sur
chantier), un dépassement de la température 85°C est autorisé jusqu’a 90°C, a condition que
la durée pendant laquelle la température dépasse 85°C soit limitée a 4 heures. Pour le niveau
de prévention Bs, la température maximale atteinte dans le béton doit rester inférieure a 75°C.
Si cette température ne peut rester inférieure a 75°C, alors elle doit rester inférieure a 85°C en
respectant d’autres conditions concernant la composition du ciment. Pour le niveau de
prévention Cs, la température maximale doit rester inférieure a 70°C. Sinon, elle doit rester
inférieure a 80°C avec d’autres conditions qui doivent étre respectées. Le méme raisonnement
est appliqué pour le niveau Ds, avec des températures seuils de 65°C et 75°C.

D’autre part, la température maximale autorisée d’un béton préfabriqué en Allemagne
[GCRC, 1989] et au Canada [CSA, 2000] est 60°C lorsqu’il sera exposé a des conditions
humides et 70°C lorsqu’il sera dans un milieu sec. De méme, le comité européen de
standardisation (ECSC) précise une température maximale moyenne du béton dans les pieces
préfabriquées limitée a 60°C, en précisant qu’elle ne doit dépasser 65°C au cours de
I’hydratation dans aucun élément, notamment lorsque le béton est exposé a un environnement
humide.

1.7.2. Parametres liés au ciment

Les expériences menées par des nombreuses études ont montré que 1’expansion des
bétons et des mortiers due a la RSI dépend fortement des caractéristiques du ciment utilisé.
Les résultats de quelques études concernant ces parametres sont traités ci-apres.
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1.7.2.1. Teneur en sulfates et en aluminates

Les gonflements engendrés par la formation différée d’ettringite sont fortement liés
aux teneurs en sulfates et en aluminates dans le ciment. Certains auteurs relient 1’évaluation
de potentiel expansif du béton au rapport SO3/Al,O3 du ciment. Day [Day, 1992] montre que
dans certains traitements thermiques et conditions d’exposition, un rapport SO3/Al;O;3
supérieur a 0,7 peut engendrer une formation différée d’ettringite. Cela est confirmé par
Zhang [Zhang et al., 2002] qui a montreé en utilisant les résultats apportés par les études de Fu
et de Famy [Fu et al., 1997 ; Famy, 1999], que le seuil critique du rapport SO3/Al, O3 est 0,8 et
que I’expansion atteinte semble passer par un maximum pour une valeur de ce rapport égale a
1,1. D’autres auteurs utilisent le rapport (SOs3)%/Al203 pour déterminer ’amplitude de
I’expansion. Selon Heinz et al. [Heinz et al., 1989], des ciments ayant un rapport (803)2/A|203
inférieur a 2 ne sont pas sujets a la formation différée d’ettringite, en prenant en compte la
quantit¢ d’alumine contenue uniquement dans I’aluminate tricalcique. Par contre, Odler et
Chen [Odler et Chen, 1995] trouvent que ces rapports n’ont pas un impact important sur
I’expansion du matériau, et ils constatent essentiellement une accentuation du gonflement en
relation avec I’augmentation des concentrations a la fois des aluminates et des sulfates du
ciment. En effet, ils estiment que la plupart des cas d’expansions observés concernent des
ciments riches en C3A (supérieur a 10%) et en SOs (supérieur a 3%). Enfin, Leklou
[Leklou, 2008] montre que la teneur en C3A ne semble pas étre un facteur limitant et que la
RSI peut, sous certaines conditions, se développer dans des ciments a faible teneur en C3A.

1.7.2.2. Teneur en alcalins

L’expansion d’un matériau cimentaire, due a la RSI, dépend fortement de sa teneur
en alcalins [Lewis et al., 1995]. En effet, I’utilisation de ciments contenant des teneurs en
alcalins élevées, combinée a I’effet de la température, conduit a un retard dans la formation de
Iettringite d’hydratation précoce et a une augmentation de sa solubilité [Divet, 2001]. La
présence des alcalins dans le ciment est souvent exprimée selon la teneur en alcalins
équivalente NayOq :

Na,O¢q = Na O + 0,658 K0

Selon plusieurs auteurs [Heinz et al., 1999 ; Hime et Marusin, 1999], l'utilisation d'un ciment
ayant une teneur en alcalins superieure a 1%, augmente les risques vis-a-vis de la RSI.
L'augmentation des valeurs finales d'expansion avec la teneur en alcalins a été également
confirmée par les travaux de Kelham [Kelham, 1996] réalisés sur des pates de ciment dans
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lesquelles il ajoute du KOH et du K;SO,, et par ceux de Escadeillas [Escadeillas et al, 2007]
réalisées sur des éprouvettes de mortiers dopes en Na,SOs.

Le mécanisme supposé est qu’au cours de I'hydratation du ciment, la présence des alcalins
favorise le processus d'absorption des ions sulfates par les C-S-H [Divet, 2001].

~o—0,6% Na20ég, |
- 0,8% Na20éq.

Expansion (en %)
o

T T T

0 100 200 300 400
Temps (en jour)

Figure 1.7 : effet de la teneur en alcalins sur I’expansion de mortiers par la RSI
[Lewis et al., 1995]

Zhang [Zhang et al., 2002] propose un indice « DEF index » dépendant seulement de la
composition du ciment, a partir duquel il étudie le risque vis-a-vis de la RSI :

DEF index = (SO 5/Al,03),, x[(SO 5 + C5A),, /10] x \/Na,O

(SO3/AlL,O3)n, est le rapport molaire entre la teneur en SO; et celle de Al,O3 dans le ciment,
(SO3+C3A)y est le pourcentage en poids combiné de SO3 et de C3A dans le ciment, et Na,O
est le pourcentage en poids de Na,Og dans le ciment. Selon l'auteur, pour qu’un ciment
présente des expansions dues a la RSI, il faut que le DEF index soit supérieur a 1,1. De plus le
rapport SO3/Al,O3 est le facteur le plus important. En effet, aucune expansion n’est observée
pour un rapport inférieur a 0,8.

En revanche, cette étude a été réalisée dans certaines conditions d'élévation de température au
jeune age, et d'exposition a des hautes humidités a des ages plus tardifs (échauffement a 85°C
et une conservation a 100% dhumidité). Cette explication n’est donc pas forcement
applicable dans d’autres conditions. En effet, la valeur seuil est de 0,5 au lieu de 1,1 dans le
cas de bétons conservés dans 1’eau. De plus, dans les travaux d’Escadeillas et al. [Escadeillas
et al., 2007], des mortiers fabriqués avec des ciments ayant un indice égal a 1,5 ne présentent
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pas d’expansion. Ils prouvent également que la nature du sulfate est un facteur tres important
dans le développement de la RSI. Aucune expansion n’est observée pour les mortiers
contenant des sulfates de calcium, contrairement a ceux contenant des sulfates de sodium.

Selon Brunetaud [Brunetaud, 2005], les alcalins agissent de la méme fagon que la température
ou la durée de I’échauffement, mais de maniére moins brutale. L’ajout de KOH a I’cau de
gachage est de moindre importance qu’une élévation de la température d’échauffement de 65
a 85°C par exemple, mais reste tout de méme capable de déclencher une réaction tout a fait
significative.

Par conséquent, ces parametres semblent étre primordiaux dans le développement de
I’ettringite différée et dans I’intensité du gonflement. Par contre, il n’existe pas de teneurs
critiques en alcalins, en sulfates et en aluminates qui soient parfaitement établies et validées.

De plus, quelques études ont trouvé un lien entre la RSI et le lessivage des alcalins, et ont
montré que plus les conditions sont favorables au lessivage rapide des alcalins, plus les
expansions démarrent précocement. Leklou [Leklou, 2008] observe que des mortiers ayant
subi un cycle de renouvellement de 1’eau de conservation développent des expansions plus
rapidement que des mortiers ayant été immergés continuellement dans la méme eau de
conservation. De plus, conserver des mortiers immergés dans une solution de NaOH avant le
démarrage de I’accélération des expansions conduit a un ralentissement des expansions. Famy
[Famy et al., 2001] a conservé de maniere continue et immédiatement aprés la fin du
traitement thermique, des éprouvettes de mortiers dans des solutions de KOH. Ces solutions
ont des concentrations voisines de celles mesurées dans la solution interstitielle de ses
mortiers : son objectif était de maintenir ses mortiers a 1’équilibre et d’éviter ainsi le lessivage
des alcalins. Elle montre que la présence de KOH a pu conduire a une diminution de
gonflements (Figure 1.8).
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Figure 1.8 : effet des conditions de conservation sur I’expansion de mortiers
traités & 90°C durant 12h [Famy et al., 2001]

1.7.2.3. Les additions minérales

Peu d’¢tudes ont porté sur I’influence des additions minérales sur la formation
différée d’ettringite. Les travaux apportés par certains auteurs [Kelham, 1996 ; Lawrence,
1999] montrent que 1’expansion développée par la RSI est réduite dans le cas d’addition d’une
quantité appropriée de laitiers de hauts fourneaux ou de cendres volantes. De plus, Ramlochan
et al. [Ramlochan et al., 2003] ont étudié ’effet des fumées de silice, du métakaolin, des
cendres volantes et du laitier de hauts fourneaux sur 1’apparition de la RSI. Ils constatent que
I’addition d’une quantité supérieure a 8% de la fumée de silice en substitution du ciment
conduit a un retard dans ’apparition de I’expansion due a la RSI a cause de la faible
perméabilité dans les mortiers due a la fumee de silice, et donc ne permet pas de controler
I’expansion a long terme. De plus, I’addition de 8% de métakaolin, contenant une forte teneur
en Al,Os, permet de supprimer 1’expansion a long terme liée & la RSI. En ce qui concerne les
cendres volantes, la quantité nécessaire pour la suppression de I’expansion dépend de leur
composition. En effet, une faible concentration en chaux dans les cendres volantes rend
celles-ci plus efficaces avec de faibles taux de substitution, tandis que les cendres volantes
avec une forte concentration en sulfates semblent étre plus efficaces a des forts taux de
substitution. Enfin, pour les laitiers de hauts fourneaux, un taux de substitution de 25% est

nécessaire pour supprimer 1’expansion a long terme.

L’étude de [Silva et al., 2010] montre également que 1’influence des additions dépend du type
de celles-ci aussi bien que de la teneur en matiére ajoutée. Ces auteurs mettent en évidence
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une diminution voire une suppression des gonflements lors de 1’ajout des différentes additions
(cendres volantes, métakaolin, fumée de silice, laitier de hauts fourneaux), a 1’exception des
fillers calcaires pour lesquels 1’expansion atteinte semble étre doublée (Figure 1.9). De plus, il
apparait que le taux de remplacement (% massique) a partir duquel la réduction de
I’expansion est efficace est de 15% pour les cendres volantes, 10% pour le métakaolin, 40%
pour le laitier de hauts fourneaux et 10% pour les fumeées de silice. L’effet du filler calcaire
est expliqué par ces auteurs par son role d’une part, de rendre la pate de ciment plus dense et
ainsi d’accélérer les réactions d’hydratation et d’activer les réactions pathogénes. D’autre part,
le filler calcaire ne serait pas un composé completement inerte, mais qu’il intervienne dans
I’hydratation de 1’aluminate tricalcique. Cependant, les auteurs suggérent que ces hypothéses
sont insuffisantes et que des travaux supplémentaires sont nécessaires.

L’action de ces additions peut provenir de I’apport en aluminates qu’elles constituent d’une
part, et de la diminution de la chaleur d’hydratation qu’elles permettent d’autre part. Ces
additions ont souvent pour effet de densifier la structure de la pate de ciment, limitant ainsi les
possibilités d’échanges ioniques favorables a la précipitation d’ettringite. De plus, I’ajout des
additions minérales a un effet diluant sur les alcalins, les C3A et les SO3. Cela conduit a une
diminution de I’alcalinité de la solution interstitielle du béton due a la réaction pouzzolanique
et a une réduction de la teneur en portlandite. La structure des C-S-H est ainsi modifiée.

1,40 1.40
—a Control —&— Control

1,204 g 5% ME 120 4 —&— 10% LF
—o0— 1% ME —5—15% LF

L0 _a 15%ME 100 1 —m—20%LF o
—o—20% ME ¥

0,80

0.60

Expansion { %)
Expa nsion (%)

040

182 364 546 728 910

Time {days) Time (days)
a. b.

Figure 1.9 : effet des additions minérales sur la RSI : cas du métakaolin (a), cas de fillers calcaires (b)
[Silva et al., 2010]

1.7.2.4. La finesse du ciment

Quelques travaux montrent des corrélations entre la formation différée d’ettringite et

la finesse du ciment. Ainsi, I’expansion du béton vis-a-vis de la RSI augmente avec la surface
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specifique du ciment [Kelham, 1996 ; Fu et al., 1997 ; Heinz et al., 1999], avec une relation
semblant linéaire entre ces deux parametres [Kelham, 1996]. Ce constat peut étre lié a
I'élévation de température au cours de I'nydratation d'une poudre dont la réactivité est accrue
par un broyage plus fin [Pavoine, 2003].

1.7.2.5. Recommandations

Dans le contexte réglementaire, les recommandations apportées par le guide
technique du LCPC [LCPC, 2007] suggérent que dans le cas de bétons coulés en place pour la
réalisation de pieces critiques, il est souhaitable d’utiliser des ciments courants a faible
chaleur d’hydratation conformes a la norme NF EN 197-1 Amendement Al (notation LH),
tels que des ciments contenant des additions minérales de types CEM II, III, IV et V. La
résistance des bétons vis-a-vis de la RSI devrait étre améliorée dans le cas de 1'utilisation de
laitiers de haut fourneau ou de cendres volantes. En effet, ces additions font diminuer la
quantité d’aluminates provenant du clinker, modifient la nature et la texture des hydrates et
réduisent la quantité de sulfates dans le béton. Selon Barbarulo [Barbarulo, 2002], la capacité
de sorption des ions sulfates sur les C-S-H augmente avec le rapport Ca/Si des C-S-H (Figure
1.10). L’ajout des additions minérales, notamment le laitier et les cendres volantes, fait
diminuer ce rapport de 1,5 (pour un ciment Portland) a une valeur proche de 1. Cela est ainsi
I’origine d’une diminution dans la capacité de sorption des ions sulfates par les C-S-H,

conduisant a une réduction dans la formation d’ettringite.

0.04
--m--85°C
d‘.
..~ CalSi~15
0.03
»
i .
& 0.02 .
.,f‘ Ca/Si~1.2
001" et .
: .- CalSi~ 1.0
Comet T e n
e |- CalSi~ 0.7
0.00 ¥=atT W R
0 5 10 15 20

[SO4] (mmoal/L)
Figure 1.10 : sulfate fixé dans la phase solide (rapport S/Si) en fonction de la

concentration en sulfates en solution a 85°C, et pour des C-S-H de différents
rapports Ca/Si [Barbarulo, 2002]
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1.7.3. Parametres liés au béton

La formulation du béton joue un role extrémement important dans 1’attaque
sulfatique interne. Parmi les parametres les plus importants, on peut relever les
caractéristiques des granulats, le rapport E/C, la préexistence de fissures et le dosage en
ciment.

1.7.3.1. Les granulats

Les caractéristiques des granulats utilisés dans les mortiers et les bétons, notamment
la nature et la taille, jouent un r6le important sur les expansions induites par la RSI.

Les études de [Heinz et al., 1999 ; Yang et al., 1999] tendent a montrer que 1’utilisation de
granulats calcaires permet la suppression des gonflements. Pour d’autres auteurs, 1’utilisation
de granulats calcaires diminue considérablement les cinétiques de gonflement par rapport a
I’utilisation de granulats siliceux [Lawrence, 1999 ; Brunetaud, 2005]. Les résultats de
Grattan-Bellew et al. [Grattan-Bellew et al., 1998] tendent a montrer qu’une formulation avec
des granulats siliceux, surtout le quartz, présente des gonflements plus importants que celle
avec des granulats calcaires (Figure 1.11). En effet, les caractéristiques des auréoles de
transition développées dans le béton sur les interfaces entre la pate de ciment et le granulat,
dépendent fortement de la nature minéralogique de ce dernier. Cette auréole se distingue de la
pate de ciment par la nature des hydrates formés, et a un réle déterminant sur les
caractéristiques mécaniques et les propriétés de transfert du béton. Sa porosité est plus élevée
que celle du reste de la pate. L’utilisation d’un granulat siliceux rend cette zone fortement
poreuse et fragile, du fait que son interaction avec la pate de ciment se produit a travers la
couche de portlandite. Par contre, une réaction du granulat calcaire avec le ciment se fait lors
de I’hydratation et n’a aucun effet expansif. La surface rugueuse de ce type de granulat réagit
avec le ciment en produisant une zone de transition plus dense que dans le cas du quartz. En
effet, les carboaluminates de calcium hydratés, issues de cette réaction renforcent 1’auréole de
transition et diminuent sa porosité. Une porosité plus élevée de la zone de transition doit
accélérer les transports de maticres de sorte que [Dettringite tardive se forme
préférentiellement dans cette zone et peut donc étre le chemin préférentiel pour la
perméabilité de I’ensemble du béton, un facteur qui contrdle fortement le taux de dégradation
de ce dernier.

De plus, les déformations thermiques de la pate de ciment sont empéchées par les granulats,
suite a 1’écart entre leurs coefficients de dilatation thermique. Cela génére des
microfissurations dans la pate surtout lors d’un refroidissement rapide suite, par exemple, a un
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traitement thermique dans le cas des bétons préfabriqués. Des granulats ayant des coefficients
de dilatation éleves peuvent eux-mémes favoriser la formation d’ettringite et une expansion
subséquente par I’induction de fissures lors du traitement thermique initial [Grattan-Bellew et
al., 1998]. Cependant, il est a noter que la durée de suivi de 1’expansion dans 1’étude de
[Grattan-Bellew et al., 1998] n’a pas dépassé 70 jours, ce qui est normalement insuffisant
pour tirer des conclusions.
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Figure 1.11 : influence de la nature de granulat sur I’expansion due a la RSI
[Grattan-Bellew et al., 1998]

Plusieurs études ont montré que la granulométrie des particules utilisées joue également un
role important sur le développement de gonflements. Les résultats de [[Grattan-Bellew et al.,
1998] montrent des gonflements de mortiers d’autant plus rapides que la taille moyenne des
granulats est petite. De plus, ces auteurs suggéerent une corrélation entre la surface spécifique
des granulats et la vitesse d’expansion des mortiers. L’expansion est proportionnelle a la
surface des granulats (Figure 1.12). Ils notent également une tendance a I’augmentation de la
quantit¢ d’ettringite détectée par DRX avec la diminution de la taille des granulats. Les
travaux de [Fu et al., 1997] montrent des gonflements plus importants lors de 1’utilisation de
particules plus fines. Au contraire, les résultats de [Heinz et al., 1999] montrent que
’utilisation de granulats trés fins peut conduire a la suppression des gonflements. Ces auteurs
observent une diminution du temps de latence avec I’augmentation de la taille des granulats.

Les effets de la taille des granulats sont attribués par les auteurs au fait que la distribution
granulaire a une influence sur la porosité des matériaux en termes de taille, de distribution et
de connexion. Ceci a alors une influence sur les échanges ioniques nécessaires a la rencontre

des réactifs d’une part, et sur la possibilité de développer des pressions de cristallisation
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d’autre part, en permettant la croissance de I’ettringite dans des espaces confinés. Selon
[Heinz et al., 1999], une augmentation de la taille des granulats peut favoriser la connexion de
la porosité et ainsi faciliter les échanges ioniques et diminuer les temps de latence. D’apres
[Fu et al., 1997 ; Grattan-Bellew et al., 1998], la diminution de la taille des pores en utilisant
des granulats plus fins peut conduire a une augmentation des gonflements en favorisant
I’apparition de pressions de cristallisation plus importantes.
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Figure 1.12 : corrélation entre la taille des granulats de quartz et le taux
d'expansion [Grattan-Bellew et al., 1998]

Comme dans la réaction alcali-silice, dans le cas de la RSI, les granulats jouent aussi un role
important, méme si ce role n’est pas encore parfaitement identifié (cf. chapitre IV).

1.7.3.2. Le rapport E/C

Les propriétés mécaniques du béton, ainsi que ses propriétés de transfert (porosité,
perméabilité...), sont essentiellement liées a son rapport E/C, qui est le premier indicateur de
sa durabilité. Ce paramétre a fait I’objet de quelques études qui ont porté sur son effet sur le
développement de la RSI et qui semblent étre complexes et, parfois, contradictoires en
apparence. Selon Stark et al. [Stark et Bollmann., 1992], I’expansion augmente avec la
diminution du rapport E/C. En effet, un faible rapport E/C tend a diminuer la porosité, ce qui
conduit a la réduction des espaces disponibles pour la précipitation libre de 1’ettringite. Les
produits de la réaction s’accumulent en effet dans la porosité et peuvent gonfler librement
sans créer de pressions importantes dans la pate de ciment. Ces résultats semblent étre
identiques a ceux de Petrov [Petrov, 2003]. Ce dernier conclut que 1’effet du rapport E/C peut

changer avec la variation des autres parameétres, mais qu’en fixant ces derniers, la valeur
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ultime de I’expansion est d’autant plus importante que le rapport E/C est faible. Cependant, il
remarque qu’il n’y a aucun cas ou 1’expansion d’un échantillon ayant un rapport E/C faible
débute plus tét que celle d’un échantillon ayant un rapport E/C élevé. Petrov a également
travaillé sur I’effet des entraineurs d’air et a montré que ceux-Ci agissent comme une barriére
a la propagation des fissures, entrainant ainsi une réduction de 1’expansion. Quant a
Brunetaud [Brunetaud, 2005], il explique qu’un faible rapport E/C fait augmenter la quantité
du ciment dans le béton, ce qui conduit a une élévation de la température pendant la phase de
la prise et favorise les risques de solubilisation de ’ettringite durant la phase du durcissement.

Au contraire, Ouyang et al. [Ouyang et al., 1988] montrent une diminution de I’expansion en
abaissant le rapport E/C. Il attribue cet effet a la diminution de la porosité de la pate de ciment
qui fait diminuer les transferts hydriques et ioniques, et ainsi diminuer les gonflements.

1.7.3.3. La preéexistence de fissures

Selon quelques auteurs [Fu et al., 1994 ; Collepardi, 1997], I’existence des
microfissures joue un role trés important sur la formation différée d’ettringite. Différentes
techniques ont été utilisées pour induire les microfissures, telles que des cycles de gel-dégel,
des chargements mécaniques, des traitements thermiques a haute températures et des réactions
chimiques combinées a la RSI.

Cependant, les recherches réalisées par Petrov et al. [Petrov et Tagnit-Hamou, 2004] ont
montré que I’existence de microfissuration ne fait pas partie des conditions obligatoires pour
la formation différée d’ettringite. Mais, elle permet 1’accélération et 1’amplification des
expansions en accélérant les transferts ioniques. Les expérimentations d’Escadeillas
[Escadeillas et al., 2007] vont également dans ce méme sens. En effet, des éprouvettes n’ayant
pas subi un pré-endommagement ont présenté des expansions dues a la RSI, mais celles-ci
sont apparues plus rapidement dans les éprouvettes pré-endommagées que dans les
éprouvettes saines.

1.7.4. Paramétres liés a I’environnement de conservation

Il est aujourd’hui reconnu que 1’eau a une influence fondamentale dans la formation
différée d’ettringite. En effet, elle est le milieu réactionnel nécessaire au déroulement de la
réaction sulfatique interne et elle joue un réle important sur sa vitesse et son intensité. Elle
intervient aussi bien dans les processus de transfert que dans la formation des produits de
réaction. Ainsi, le transfert des sulfates libres contenus, soit dans la solution interstitielle de
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béton, soit physiquement absorbés par les C-S-H, vers les milieux réactionnels, est fortement
favorisé par les mouvements d’eau. Les parties de 1’ouvrage touchées essentiellement par la
RSI sont celles en contact avec I’eau (zone immergée, zone de marnage...) OU sSoumises a des
venues d’eau (défaut d’étanchéité, absence de drainage...) ou celles exposées a des taux

d’humidité élevés.

D’une maniére générale, le gonflement augmente avec la quantité d’eau disponible [Famy et
al., 2001 ; Graf, 2007 ; Martin, 2010]. Selon les travaux menes par Heinz et Ludwig [Heinz et
Ludwig, 1987], aucune expansion n’est observée en dessous de 90% d’humidité relative apres
780 jours. Mais, des expansions apparaissent aprés un an de remise a 100% d’humidité
relative. Ces expansions sont plus importantes si les échantillons sont immergés dans 1’eau.
Famy [Famy et al., 2001] montre que pour les éprouvettes de mortiers immergées dans des
solutions alcalines, les expansions sont retardées, alors que les mémes échantillons conservées
dans I’eau présentent un gonflement important. Ainsi, la lixiviation des alcalins modifie
fortement la cinétique de la réaction.

Graf [Graf, 2007] a étudié I’impact de I’humidité relative sur le développement de la RSI en
conservant des mortiers qui ont été chauffés a 90°C pendant 10 heures dans des
environnements contrélés par des solutions salines assurant des taux d’humidité allant de 75%
a 100%. Les résultats ont montré que seuls les mortiers stockés a HR supérieure a 92%
présentent des expansions et des fissures. Apres 1500 jours, une augmentation de HR a 92%
pour les éprouvettes qui étaient a une HR plus faible (75 et 90%) fournit des conditions
nécessaires pour le déclenchement de la RSI, uniquement pour les éprouvettes qui ont été
stockées a 75% et qui présentent une expansion significative (Figure 1.13). Cela est di au fait
que les éprouvettes conservées a 90% ont déja reformé de ’ettringite pendant la période de
1500 jours de stockage.
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Figure 1.13 : influence des conditions de conservation hygrométriques sur
I’expansion due a la RSI [Graf, 2007]

Il est & noter que I’humidité relative interne dans les bétons dépend également du rapport E/C.
La Figure 1.14 montre 1’évolution en fonction du temps de ’humidité relative de pates de
ciment sans échange hydrique avec I’atmosphére pour différents rapports E/C. Elle montre
qu’au bout de plus d’un an, les pates ayant un E/C supérieur a 0,5 (bétons courants) ont
toujours une hygrométrie interne voisine de 100% alors que I’hygrométrie des BHP peut
descendre aux alentours de 75%.
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Figure 1.14 : évolution de I’HR de la pate de ciment en fonction du temps sans échange
hydrique avec I’atmosphére pour différents E/C [Yssorche, 1995]
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Dans le contexte normatif, le guide technique du LCPC [LCPC, 2007] distingue trois classes
d’exposition notées XH1, XH2, XH3, qui viennent en complément des classes d’exposition
définies dans la norme NF EN 206-1. Ces classes d’exposition sont définies selon les
indications du tableau ci-dessous qui présente également, a titre informatif, des exemples de

parties d’ouvrage classées dans les milieux ambiants appropriés.

Désignation de la . . . .
| Description de Exemples informatifs illustrant le choix des classes
classe
. I’environnement d’exposition
d’exposition
Partie d’ouvrage en béton située a I’intérieur de batiments ou le
HL Sec ou humidité taux d’humidité de I’air ambiant est faible ou moyen
modérée Partie d’ouvrage en béton située a I’extérieur et abritée de la
pluie
Partie d’ouvrage en béton située a I’intérieur de batiments ou le
e taux d’humidité de I’air ambiant est élevé
Alternance d’humidité L . . R
) L Partie d’ouvrage en béton non protegee par un revétement et
XH2 et de séchage, humidité . . o ) .
m soumis aux intempéries, sans stagnation d’eau a la surface
élevee ) , , R
Partie d’ouvrage en béton non protéegee par un revétement et
soumise a des condensations fréquentes
En contact durable Partie d’ouvrage en béton submergée en permanence dans 1’eau
avec I’eau : immersion Eléments de structures marines
XH3 permanente, stagnation Un grand nombre de fondations
d’eau a la surface, zone Partie d’ouvrage en béton réguliérement exposée a des
de marnage projections d’eau

Tableau 1.2 : classes d’exposition de la partie d’ouvrage vis-a-vis de la RSI [LCPC, 2007]

1.7.5. Interdépendance des différents parameétres : Etudes de Brunetaud

La revue ci-dessus des parametres de la RSI, montre que ceux-ci sont nombreux et
interdépendants. Les travaux menés par Brunetaud [Brunetaud, 2005] ont fait appel a la
méthode des plans d’expérience, et ont permis de mettre en évidence plusieurs points
importants concernant I’impact de ces facteurs et de leurs interactions, afin de quantifier

I’importance de chacun de ces paramétres :

- Les effets separés de chacun des parametres sont significatifs, mais les interactions

entre parametres peuvent étre supérieures a 1’effet séparé d’un parametre ;
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- L’interaction entre les parametres « durée d’échauffement » et « température » est plus
forte que les effets, néanmoins tres importants, de chacun de ces deux parametres pris
séparément ;

- Une interaction significative est observée entre les parametres «durée
d’échauffement », « teneur en alcalins » et « température » ;

- En ce qui concerne les parametres relatifs a la formulation du béton, I’importance de la
nature des granulats, du rapport E/C et leurs interactions avec la durée d’échauffement
est bien mise en évidence ;

- En ce qui concerne le ciment, le parametre « SO3; » est le plus influant, suivi du
parametre « teneur en alcalins » et de leurs interactions.

1.8. Essais accélérés d’évaluation

On présente dans ce paragraphe les différents essais accélérés qui ont été proposés
afin d’évaluer le potentiel réactif de mortiers ou de bétons vis-a-vis de la formation différée
d’ettringite. En effet, I’apparition de ce phénomeéne est trés lente, et par conséquent, il est
parfois difficile de se prononcer sur la sensibilité de certains mélanges a cette pathologie. La
période prise pour qu’une expansion dans un mortier ou dans un béton se déclare peut parfois
prendre des années. Cela a été montré par plusieurs études [Barbarulo, 2002 ; Pavoine, 2003 ;
Petrov, 2003 ; Brunetaud, 2005 ; Aubert et al., 2009]. Yang et al. [Yang et al., 1996]
montrent, pour des pates de ciment ayant subi une cure a 100°C pendant 3 heures, des
expansions significatives qui ne débutent qu’aprés 3 ans de conservation dans de I’eau a
20°C.

Le test de Duggan et Scott [Duggan et Scott, 1986], initialement prévu pour évaluer une
formule de béton vis-a-vis de I’alcali-réaction et qui a ensuite été utilisé pour la formation
différée d’ettringite, est réalisé sur des éprouvettes de bétons cylindriques de 25 mm de
diameétre et de 50 mm de hauteur. Il consiste a effectuer des successions de phases
d’exposition a une température élevée (82°C) et d’une phase d’immersion dans I’eau distillée
a 21°C. Les résultats montrent que les éprouvettes pour lesquelles 1’expansion dépasse le seuil

critique proposé correspondent aux échantillons issus d’ouvrages malades.

Gillot et Grabowski [Gillot et Grabowski, 1990] ont critiqué cet essai en estimant que des tels
cycles imposés modifient les caractéristiques physiques et chimiques du matériau de maniére
irréaliste.
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Lane et Ozyildirim [Lane et Ozyildirim, 1999] ont réalisé des essais de performance bases sur
le test de Duggan et la méthode ASTM C 342. lIs proposent plusieurs modes opératoires avec
différentes températures de cure (55°C pour ASTM C 342 et 80°C pour Duggan), afin
d’¢étudier I’'impact de cycles thermiques. Les résultats d’expansion montrent que seuls les
essais dont la température maximale est de 80°C provoquent des expansions. De plus,
I’expansion est d’autant plus importante que 1’essai comporte un cycle de séchage. Des
examens microscopiques permettent d’attribuer 1’expansion a la formation d’ettringite

localisée aux interfaces pate-granulat.

D’autres types d’essais sont issus des travaux d’Attiogbe et Wells. [Attiogbe et Wells, 1990],
et sont basés sur des cycles de séchage et d’immersion. La température de séchage est de
80°C, mais I’essai ne comporte pas de phase de séchage courte puisque chacune des phases de
séchage dure 72 heures. Contrairement au test de Duggan, cet essai ne comporte que deux
cycles, et les dimensions d’éprouvettes sont plus importantes. De plus, les échantillons sont
conservés dans 1’eau du réseau et non pas dans de I’eau distillée comme dans 1’essai de
Duggan.

Fu propose un test visant a déterminer le potentiel d’expansion des mortiers [Fu, 1996], avec
une température et une durée de séchage différentes de celles du test de Duggan, ainsi que les
dimensions des éprouvettes et la nature des solutions de conservation de celles-ci. Les essais
sont réalisés sur des éprouvettes de mortier prismatiques de dimensions 25 x 25 x 160 mm.
Tout d’abord, les éprouvettes sont conservées 1 heure a 23°C dans une enceinte humide.
Ensuite, elles subissent deux traitements thermiques : le premier de 12 heures a 95 + 1,7°C,
suivi d’'une immersion dans de I’eau pendant 6 heures a 23°C, et le deuxieme de 24 heures a
85 + 1,7°C. A la suite de ces cycles, les échantillons sont conservés dans une solution saturée
en chaux a 23°C. Le seuil critique exprimé est de 0,04% d’expansion aprés 42 jours
d’immersion. Notons que le délai d’une heure accordé pour la maturation des bétons a la
température ambiante a pour but d’augmenter la quantité d’ions sulfates adsorbés a la surface

des C-S-H, et que le deuxiéme traitement permet d’accélérer les processus d’expansion.

L’essai de Stark et Bollmann [Stark et Bollmann, 1992] avait comme objet de reproduire des
conditions cycliques en température et en humidité proches de la réalité. Il est plus complexe
que les autres essais présentés ci-dessus. Son mode opératoire comporte notamment des
phases de gel-dégel et se singularise des autres essais par 1’absence de phase d’immersion
prolongée. L’impact de ces cycles n’est pas négligeable et il parait difficile de dissocier la

contribution de la fissuration et celle de la formation d’ettringite sur les gonflements mesurés.
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La plupart de ces essais sont essentiellement basés sur un pré-endommagement des
éprouvettes (par des cycles de gel-dégel ou par des cycles de séchage et d’humidification) ou
sur des traitements thermiques trés élevés. lls étaient donc critiquables du fait des
températures élevées imposées a plusieurs reprises a des échantillons dont les dimensions ne
semblent pas appropriées [Pavoine, 2003]. En effet, ’essai de Duggan comporte des
températures élevées qui risquent de déstabiliser les hydrates. De plus, compte tenu des
faibles dimensions des éprouvettes, un lessivage des alcalins peut également modifier les
équilibres chimiques a ceeur des éprouvettes. De méme, les températures retenues et imposées
a plusieurs reprises dans 1’essai de Fu ainsi que dans celui d’Attiogbe en font des essais trop
séveres. Pour 1’essai proposé par Stark et Bollmann, les désordres observés peuvent étre
attribués aux cycles gel-dégel imposes.

Partant de ce constat, une étude a été réalisée au LCPC, pour mettre au point un essai de
performance permettant de quantifier les risques d’un béton soumis a un échauffement au
jeune age en tenant compte de ces problémes. L’essai de Pavoine [Pavoine et al., 2006] est
réalisé sur des éprouvettes de bétons cylindriques (d11cm x 22 cm) ou prismatiques (7cm x 7
cm x 28 cm) qui vont subir deux cycles d’humidification/séchage. Chaque cycle dure 14 jours
et il est composé de deux phases : un séchage pendant 7 jours dans une enceinte a 38 + 2°C et
HR < 30% et une humidification pendant 7 jours dans de I’eau du réseau a 20 + 2°C. Ces
deux cycles sont suivis par une phase d’immersion des corps d’épreuve dans de ’eau a 20 +
2°C. A ce jour, 1’essai développé dans le cadre de cette étude a le statut de méthode d’essai
LPC [Méthodes d'essai des Ipc n°66, 2007]. La validation de 1’essai est une condition
nécessaire pour qu’il soit utilisé dans le cadre d’une démarche préventive rigoureuse. Les
premiers résultats obtenus sur les bétons issus de cas réels confirment le bon accord entre les
mesures effectuées sur des éprouvettes en laboratoire et les observations de terrain. Comme
pour tout essai performantiel, il est cependant nécessaire de recueillir davantage de données
correspondant & des cas réels pour accroitre encore la validit¢ de I’essai proposé. Une
campagne de validation complémentaire a donc été initiée par le LCPC pour s’assurer de la
représentativité du test vis-a-vis d’un plus grand nombre de cas réels.

D’autre part, Petrov [Petrov, 2003] a développé un essai accéléré n’entrainant pas de pré-
fissuration dans les matériaux. Il est réalisé sur différentes éprouvettes de mortier qui vont
subir des cycles thermiques dans de I’eau saturée en chaux. La température de 1’eau varie de
10 a 50°C a raison de 6 cycles par jour. Son but était de simuler, d’une fagon accélérée, les
changements de température dans des conditions de climat chaud et humide, tout en évitant la
microfissuration causée par I’application de la méthode d’évaluation elle-méme. Il obtient des

résultats montrant que I’utilisation de ces cycles permet d’accélérer 1’expansion sans créer les
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microfissures. Par contre, il n’aborde pas une justification de la nécessité de tels cycles trés
lourds expérimentalement et leur préférence a des immersions dans de 1’eau a 50°C.

Plusieurs essais existent donc dans le but d’accélérer la formation différée d’ettringite. Il faut
noter que, méme avec ces essais, les délais nécessaires a 1’apparition d’expansions
significatives restent relativement longs.

1.9. Mécanismes d’expansion

Le mécanisme exact expliquant le gonflement induit par la formation différée
d’ettringite a fait I’objet de plusieurs études. On aborde ci-apres quelques mécanismes
proposés dans la littérature.

1.9.1. Theéorie colloidale

Le principe de cette théorie, élaborée par Metha [Metha, 1973], repose sur des forces
de gonflement provenant de I’environnement électrique des particules d’ettringite précipitée,
qui peuvent développer des forces d’attraction et de répulsion. Les particules colloidales
d’ettringite, de surface spécifique trés élevée et chargées négativement attirent les molécules

d’eau polaires qui les entourent ce qui provoque un phénomene rapide de gonflement.

1.9.2. Expansion uniforme de P’ettringite

Cette théorie proposée par Taylor [Taylor, 1993] suppose qu’apres la phase
d’échauffement du béton, une grande quantité de monosulfoaluminate de calcium hydraté se
trouve concentrée sur les C-S-H. En effet, ces derniers possédent une grande surface
specifique et une forte interaction avec les ions de la solution interstitielle. Barbarulo
[Barbarulo, 2002] estime que des ions aluminates sont également absorbés par les C-S-H, et
qu’on retrouve a la fin de la période d’échauffement des feuillets de C-S-H enrichis en SO; et
Al,O3. Aprés retour a la température ambiante, et dans des conditions d’apport suffisant en
eau, les ions sulfates sont libérés par les C-S-H ce qui conduit a une précipitation d’ettringite.
Etant donné la repartition homogene des C-S-H dans la pate de ciment, cela se traduit par une
expansion homogéne de la pate produisant a la fois des fissures dans la pate et aux interfaces
pate/granulats.
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Cette théorie a été critiquée par quelques auteurs, surtout par Diamond [Diamond, 2004] qui
suggére qu’il faut prendre en compte la participation des granulats dans le mécanisme de
dégradation. En effet, les travaux menés par Yang et al. [Yang et al., 1999], dans lesquels ils
ont étudié I’impact de la nature des granulats sur le développement de la RSI, montrent des
symptdmes aux interfaces pate/granulats des mortiers fabriqués a base de granulats siliceux,

ce qui n’est pas le cas dans les mortiers a base de granulats calcaires.

1.9.3. Expansion par pression de cristallisation

Cette théorie suppose que ’ettringite cristallise dans les fissures et les grands pores
du béton et que la croissance des cristaux va générer des pressions qui vont engendrer des
gonflements. Une telle théorie a été proposée par Diamond [Diamond, 1996]. Le gonflement
engendré est en relation avec la pression de cristallisation qui dépend du taux de sursaturation
de la solution interstitielle, et elle est exprimée par la relation suivante :

P = (RT/Vs).(Ln C/Cs)

ou R est la constante des gaz parfaits, T est la température absolue, Vs est le volume de la
solution interstitielle, C est la concentration de la solution interstitielle et Cs est la
concentration de la solution a la saturation. Cette pression peut atteindre des grandes valeurs
dépassant la résistance du béton a la traction qui est de I’ordre de 3 a 6 MPa.

Avec les ciments Portland et en présence d’une quantité suffisante de C3A, toutes les
conditions sont réunies pour que, au contact de sulfates, il se produise a 1’échelle
microscopique, des sursaturations extrémement élevées provoquant la précipitation rapide de
I’ettringite. La pression de cristallisation de cette ettringite est considérable et serait donc
suffisante pour générer des fissurations.

1.9.4. Mécanisme proposé par Brunetaud

Suite aux travaux réalisés dans sa thése, Brunetaud [Brunetaud, 2005] propose un
mécanisme de dégradation décomposé en quatre phases distinctes schématisées dans la Figure
1.15.

-G89 -



M. AL SHAMAA

A04al%

i Accélératjbn des
i dégradatfons

Expansion

Période latente Etat stable

environ 0.1 %

v

Quelques jours a jamais... Temps

Figure 1.15 : mécanisme d’expansion proposé par Brunetaud [Brunetaud, 2005]

a) Phaseinitiale

Cette phase correspond a la phase de solubilisation de D’ettringite. Elle dépend
essentiellement de la teneur en alcalins et de la température. Avant la précipitation de
’ettringite, les concentrations des ions constitutifs de ’ettringite devront augmenter avec la
température et la teneur en alcalins. Le monosulfoaluminate de calcium hydraté peut étre
amené a devenir la seule phase sulfoaluminate stable durant cette phase et les ions
excédentaires (principalement sulfates, et probablement aussi aluminates) se retrouvent en
solution et peuvent donc étre absorbés par les C-S-H. La quantité d’ions absorbés sur les C-S-
H sera principalement fonction de leur concentration (donc indirectement de la température et
de la teneur en alcalins) et de la durée de cette phase, c'est-a-dire de la durée de

I’échauffement. Cette phase initiale s’arréte a la fin de 1’échauffement.

b) Phase latente

Cette phase vient juste aprés le retour a la température ambiante. Elle correspond a
une période d’apparente inactivité de la pathologie. Un faible gonflement lent est remarqué,
ainsi qu’une absence de modification majeure du module d’élasticit¢ et de la masse
volumique du matériau. Durant cette phase, les mécanismes qui régissent les expansions sont
identiques a ceux proposés par la théorie de 1’expansion uniforme de la pate de ciment.
Brunetaud estime que 1’ettringite pourrait se situer dans les C-S-H de la porosité capillaire
comme le propose Taylor. Il insiste également dans ses explications sur les grains de Hadley
qui débutent leurs formations par un décollement entre le grain de ciment anhydre et son
aureole de C-S-H.
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En effet, il montre que I’intéricur de la coquille des grains de Hadley qui contient, a la fin de
I’échauffement, de I’AFm, représente la premiére zone ou I’ettringite peut étre observée. I
suggere que ce grain de Hadley est une zone particulierement favorable a la formation
d’ettringite secondaire du fait que tous les éléments permettant la DEF sont concentrés dans
ces grains. La répartition des grains de Hadley étant relativement homogéne dans la pate de
ciment hydratée, le gonflement de ces grains peut donc générer un gonflement tout aussi
homogene. Cette expansion homogene de la pate va provoquer I’apparition de vides autour
des inclusions qui ne gonflent pas comme les granulats. Ainsi, selon le mécanisme proposé
par Brunetaud, la fissuration des interfaces pate/granulats va marquer la fin de la période de
latence. De plus, cette fissuration va se traduire par une premiere baisse du module
dynamique. Pour des bétons a base de granulats siliceux, la premiere fissuration significative

correspond systématiquement a une expansion d’environ 0,1%.

c) Phase d’accélération des dégradations

Cette phase est une conséquence de la modification de la répartition des efforts
engendrée par les premiéres fissurations significatives des interfaces péte/granulats. Ces
interfaces s’ouvrent et commencent a se remplir de cristaux d’ettringite a 1’aspect comprimé.
L’ettringite initialement contenue dans la pate de ciment se dissout et migre pour précipiter
dans la nouvelle porosité libre créée par I’expansion uniforme de la pate, et notamment dans
les fissures aux interfaces pate/granulats. Ce phénoméne est connu sous le nom de
mirissement d’Ostwald. L’auteur conclut que I’ettringite qui se développe aux interfaces
pate/granulats est la source de ’accélération des dégradations et donc de I’endommagement
du béton.

d) Phase de stabilisation

Cette phase intervient soit parce que le matériau arrive enfin a résister au gonflement,
soit parce que les C-S-H ont totalement vidé leur réserve d’ions sulfate. Cependant, il est
montré que I’expansion se poursuit tout de méme et que cette progression résiduelle de
I’expansion est probablement la conséquence du mirissement d’Ostwald sans apport d’ions
des C-S-H. Brunetaud conclut et synthétise la présentation des mécanismes qu’il propose en
conciliant les deux grandes théories (expansion uniforme de la pate et pression cristalline) de
la maniére suivante : les expansions significatives des matériaux atteints de RSI sont dues a la
pression cristalline localisée de I’ettringite elle-méme étant la conséquence d’une expansion

uniforme préalable de la pate de ciment.
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1.10. Effets des sollicitations mécaniques sur la perméabilité du
beton

La perméabilité d’un matériau poreux représente son aptitude a se laisser traverser
par un fluide sous un gradient de pression. Les bétons durables sont en général des bétons de
faible perméabilité dans la mesure ou la faible perméabilité limite la pénétration des agents
agressifs.

La perméabilité d’un béton dépend essentiellement de son réseau poreux (distribution des
volumes poreux, connectivité...). Elle dépend également de 1'état de (micro)fissuration.
L’écoulement est grandement influencé par la taille (ou ouverture) des vides (pores et
fissures) et par leur connectivité, ainsi que par la rugosité des fissures. Si le réseau n’est pas
connecté, la perméabilité est quasiment nulle. Au-dela du seuil de percolation et en présence
de fissures, la perméabilité peut augmenter de plusieurs ordres de grandeurs.

Lors de la perméation a travers un béton d’ouvrage fissuré, le flux peut se produire dans le
réseau poreux, comportant des pores initiaux (cavités volumiques) ainsi que dans des fissures
(cavités surfaciques) induites par le retrait au jeune age, le séchage, les effets de sollicitations
mécaniques, thermiques, environnementales (chimiques), différées, etc. subis au cours de la
vie de I’ouvrage. Ces fissures augmentent et interconnectent généralement les chemins de
percolation et diminuent ainsi la résistance du milieu au flux, provoquant une augmentation
de la perméabilité.

Plusieurs études ont été menées afin de caractériser 1’évolution de la structure poreuse et la
perméabilité du béton suite a des endommagements engendrés par des sollicitations
mécaniques. Des résultats expérimentaux ont démontré une augmentation nette de la
perméabilité au gaz du béton, mesurée sous une compression, a partir d’un taux de
chargement environ 70-90 % de la contrainte ultime [Sugiyama et al., 1996 ; Hearn et Lok,
1998 ; Meziani et Skoczylas, 1999 ; Skoczylas, 1999]. Ce niveau de contrainte correspond au
développement et a I’interconnexion des microfissures dans la pate de ciment. Par contre, des
essais reéalises pour des faibles taux de chargement (inférieur a 50% de la contrainte au pic)
ont principalement mis en évidence une légére diminution de la perméabilité qui est attribuée
a la fermeture initiale de la porosité et des microfissures préexistantes [Choinska, 2006]
(Figure 1.16). En traction, des essais par fendage menés jusqu’a la rupture ont mis en évidence
une augmentation de la perméabilité de trois & cinq ordres de grandeur par rapport a la
perméabilité initiale [Wang et al., 1997 ; Picandet, 2001].
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Figure 1.16 : évolution de la perméabilité de deux éprouvettes de béton chargées et déchargées
en fonction de la déformation axiale obtenue au cours du chargement [Choinska, 2006]

1.11. Modélisation de la RSI

De nombreuses études ont été menées afin de développer des modeles pour prédire

I’expansion d’un béton atteint par la RSI.

Plusieurs auteurs proposent des relations pour la prédiction du comportement du béton a partir
de sa composition. Kelham [Kelham, 1996] a proposé une équation, fonction de la
composition du ciment (teneurs en MgO, CsA, CsS, Na,Ogq et surface spécifique du ciment),
qui prédit I’expansion par RSI de mortiers étuvés durant 12 heures a 90°C. Ce modeéle est trés
limité parce qu’il n’a été calibré que pour un seul type d’étuvage. Dans le méme contexte,
Lawrence [Lawrence, 1995] propose un modele plus général basé sur des essais réalises sur
des mortiers fabriqués a partir de 55 ciments différents et étuves a 100°C pendant 3 heures.
Zhang [Zhang et al., 2002] propose un indice basé sur les taux de sulfates, d’alcalins et
d’aluminates (détaillé en section 1.7.2.2). Les travaux de Brunetaud [Brunetaud, 2005] basés
sur le principe des plans d’expérience et ayant pour but de déterminer I’influence de plusieurs
parameétres (température et durée d’échauffement, rapport E/C, type de granulats, composition
et finesse du ciment) sur les expansions induites par la RSI, ont permis de mettre en évidence
le rble majeur de certains parametres, et surtout de montrer que les interactions entre eux,
notamment entre la température et la durée de 1’échauffement, sont de premiére importance.
Le dépouillement des plans fournit des modeles empiriques capables de reproduire les
réponses obtenues sur la totalité du champ expérimental parcouru.
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En revanche, ces modeles ne tiennent que partiellement compte de plusieurs parametres qui
sont nécessaires pour le déclenchement de la réaction, tel que I’environnement de
conservation du béton, et ne donnent aucune idée sur la cinétique de la réaction. Afin de
modéliser les amplitudes et les cinétiques de gonflement, Brunetaud [Brunetaud, 2005]
propose une loi pour décrire les courbes de gonflement ayant la forme d’une sigmoide en se
basant sur la modélisation développée par Larive [Larive, 1997] pour décrire les courbes de
gonflement d’éprouvettes de béton soumises a la réaction alcali-silice. Cette loi est donnée par
la relation suivante :

1- exp(— tj
et)=¢, i

( I]

Te

ou &, est le gonflement maximal atteint en fin de réaction ; 7; est le temps de latence, qui
caractérise I’instant ou la réaction s’accélére par augmentation de la diffusion au sein du
matériau du fait de la microfissuration ; z. est le temps caractéristique relatif a la phase
d’atténuation des phénomeénes expansifs, qui caractérise la durée pour parvenir au palier de
déformation; @ et 6 sont des coefficients introduits afin de modéliser une phase
asymptotiquement linéaire en fin de réaction qui représente d’une maniére plus pertinente la
RSI.

Cette loi a été utilisée par Baghdadi [Baghdadi, 2008] qui propose des lois de couplage entre
les paramétres des lois d’expansion présentés par Brunetaud [Brunetaud, 2005] et les
parameétres principaux qui gouvernent la cinétique du gonflement d & la RSI, en particulier
I’histoire thermique au jeune age du béton et les conditions environnementales (température et
humidite).

Le couplage entre I’histoire thermique au jeune &ge et le potentiel de gonflement s’inspire de
la loi d’Arrhenius et fait intervenir une énergie d’activation E, caractérisant 1’énergie
thermique qu’il est necessaire de fournir au jeune age pour engendrer un potentiel de
gonflement. Cette loi présente un seuil de température Ty en dessous duquel les effets de la
température sont négligeables par rapport au risque de RSI. Un coefficient multiplicateur o est
mis en ceuvre et caractérise 1’amplitude de gonflement du béton.
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0 si T@E)<T,

Ep = o exp -E, 1 -dt
T(0=To R T@M-T,

Concernant le couplage entre I’humidité et le gonflement, et en 1’absence de résultats
expérimentaux suffisamment nombreux, Baghdadi [Baghdadi, 2008] integre un modele de
couplage inspiré des travaux de [Poyet, 2003] pour décrire I’influence de la teneur en eau sur
la cinétique et I’amplitude du gonflement induit par la réaction alcali-silice, d’autant que les
deux pathologies présentent de nombreuses similarités. Trois fonctions de pondération de
I’amplitude, du temps de latence et du temps caractéristique des gonflements sont définies et
sont prises en compte dans le calcul :

Moo me

s, —s=)" s, —s¢)’ s, —s!)’
£,(5,) = % fo(Sr) = % fi(S,) = %

m|

ou S; est le degré de saturation, S;”"’C sont les degrés de saturation seuils de déclenchement de

la réaction, M., l.c sont des paramétres définissant la non linéarité de la loi et (X)" représente

la partie positive de X.

Enfin, pour tenir compte de I’effet des contraintes sur le gonflement, Baghdadi [Baghdadi,
2008] programme une pondération de la déformation chimique par des coefficients qui
tiennent compte de 1’état de contrainte auquel la structure est soumise. Pour cela, il distingue
deux étapes : une pondération du gonflement volumique par une fonction qui tient compte de
la contrainte moyenne, puis une pondération du gonflement chimique sous contrainte. La
prise en compte de ce couplage est issue des observations de [Multon et Toutlemonde, 2006]
dans le cas de I’alcali-réaction.

Martin [Martin, 2010] propose dans ses études des exemples d’application de la méthodologie
de re-calcul développée par [Baghdadi, 2008] sur des poutres non armées, mais des difficultés
sont rencontrées pour la réalisation des calculs lors de I’application de cette méthode
numérique. L’architecture du modele de [Baghdadi, 2008] propose un deécouplage total du
calcul de diffusion hydrique et du calcul mécanique. En revanche, des calculs hydriques
réalisés n’ont pas permis de reproduire la prise de masse de certaines structures lors du
développement des expansions, et il semble ainsi qu’il existe un couplage entre le calcul
hydrique et le calcul mécanique traduisant 1’évolution des propriétés de transfert au cours des
expansions.
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1.12. Conclusion

Nous avons réalisé dans ce chapitre une étude bibliographique qui nous a permis de
faire une breve revue des notions de base et des théories concernant la réaction sulfatique
interne, et nous nous sommes particulierement intéresses a 1’étude des différents facteurs qui
peuvent agir dans la formation différée d’ettringite. Cela a également permis de justifier les
besoins en recherche pour cette pathologie et de préciser les choix expérimentaux retenus
pour notre étude. En effet, si de nombreuses études ont permis au cours de ces derniéres
années d’apporter des éléments dans la compréhension des mécanismes mis en jeu dans la
RSI, de nombreuses interrogations liées a cette pathologie demeurent.

L’histoire thermique du matériau conditionne fortement son caractére expansif vis-a-vis de
cette pathologie. Un échauffement au jeune age se révele étre une condition nécessaire pour le
développement du gonflement. La littérature établit un seuil de température pour le
déclenchement de la RSI généralement voisin de 65-70°C. Néanmoins, ce seuil peut varier
selon la composition du matériau. Cette élévation de température peut étre due a 1’application
d’un traitement thermique, a 1’exothermie naturelle des réactions d’hydratation dans une piéce
massive ou a un échauffement tardif comme le cas de colis de stockage des déchets
radioactifs.

La présence d’eau présente également une importance de premier ordre vis-a-vis du risque de
la RSI. Les gonflements sont en général d’autant plus importants que 1’humidité environnante
des matériaux est élevée. Certains auteurs mettent en évidence un comportement a seuil dont
la valeur est estimée a 92%. Cependant, le r6le joué par I’humidité environnante semble
aujourd’hui insuffisamment étudié, et les études disponibles dans la littérature sont
généralement relatives a des mortiers. Des études du couplage entre humidité et gonflements
dans le béton se révelent donc nécessaires afin de mettre en évidence les effets de I’humidité.

L’expansion engendrée par la RSI est fortement liée aux caractéristiques du ciment,
notamment a sa teneur en SO3 et Al,O3, sa teneur en alcalins et sa teneur en C3A. L’ajout des
additions minérales, a 1’exception des fillers calcaires, semblent conduire a une suppression
des gonflements.

L apparition de la RSI est trés lente et les expansions ne débutent dans certains cas qu’aprés
plusieurs années. Par conséquent, il est parfois difficile de se prononcer sur la sensibilité de
certains mélanges a cette pathologie. Ainsi, plusieurs essais d’accélération ont été proposés
afin de diminuer le temps de réponse des matériaux relatif aux essais.

- 66 -



CHAPITRE | : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

La formation différée d’ettringite se traduit par le développement d’expansion entrainant des
dégradations importantes dans la structure. Elle se manifeste par un gonflement du matériau et
par des fissures dans I’ouvrage. Une dégradation des performances mécaniques dans les
matériaux atteints par la RSI est ainsi observée. Les etudes montrent des diminutions dans la
résistance en compression et le module d’¢lasticité. D’autre part, a notre connaissance, les
consequences du développement de la RSI sur les propriétés de transfert du béton n’avaient
jamais été étudiées. Cependant, il apparait nécessaire de prédire 1’évolution des propriétés de
transfert des bétons atteints, notamment dans le cas des installations qui possedent une
fonction de confinement.

Le travail de these présenté dans la suite de ce mémoire s’est attaché, d’une part a la
prédiction du risque de développement d’une RSI dans les bétons de structure des ouvrages
nucléaires en prenant en compte les spécificités de ce domaine et en se limitant au cas des
enceintes de confinement, d’autre part, au recensement de quelques parametres influengant le
phénomeéne, qui ne sont pas parfaitement connus a ce jour tels que le taux critique d’humidité
relative environnante et le role joué par le squelette granulaire. Par ailleurs, on s’intéresse
également a I’influence du développement d’une RSI sur les performances mécaniques et sur
les propriétés de transfert du béton.
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11.1. Introduction

Les enceintes de confinement des centrales nucléaires sont des structures en béton
représentant des barrieres protectrices entre le milieu interne, nucléaire et protégé, et
I’extérieur. Le comportement de ces enceintes est un point essentiel pour 1’évaluation de la
sireté des installations nucléaires dont les structures doivent assurer le confinement en
fonctionnement normal ou accidentel, sous différents types d’agressions interne ou externe,
voire en cas d'accidents graves. Leur fonction « étanchéité » doit étre garantie sur une durée
de vie relativement longue d’environ une cinquantaine d’années. Cette fonction d’étanchéité
dépend principalement des caractéristiques du matériau de structure, en particulier de son état
de fissuration.

Comme évoqué dans le premier chapitre, un échauffement excessif du béton au jeune age du
fait de I'exothermie naturelle des réactions d’hydratation du ciment dans les piéces massives,
peut dans certains cas favoriser le développement de la RSI et nuire séverement a la durabilité
du béton. Dans le domaine du nucléaire, I’éventualité de rencontrer ce phénoméne ne peut pas
étre écartée. En effet, il existe des pieces massives dans les ouvrages nucléaires pour
lesquelles un échauffement important pourrait se produire lors de la prise du béton. Il apparait
alors nécessaire pour ces ouvrages de Vérifier s’il existe un éventuel risque de développement
a long terme d’une RSI pouvant mettre en cause leur durabilité. Ce risque doit donc étre
évalué dans les parties de ces ouvrages ou ce phénoméne est susceptible de se produire
pendant leur durée de vie. Ceci revét une importance capitale dans un contexte ou une
prolongation de la durée de vie de ces installations est envisagée.

Compte tenu de ce contexte, il a été décide de caractériser le comportement, vis-a-vis de la
RSI, d’une formule de béton référencée B11, représentative du béton du radier général de
I’enceinte de confinement d’une centrale nucléaire en France. Ainsi, la démarche globale de
ce chapitre se compose de trois parties :

— La premiére partie concerne des simulations thermiques menées sur le radier général
de I’enceinte afin de connaitre les champs de temperature au jeune age au sein des
éléments massifs du radier.

— La seconde partie explique la démarche expérimentale réalisée sur des éprouvettes de
béton B11.

— La troisieme partie consiste a traiter et analyser les résultats des comportements du
béton vis-a-vis de la RSI, ainsi que I’influence des gonflements dus a la RSI sur les
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caractéristiques mécaniques et les propriétés de transfert du béton. Enfin, une syntheése
du comportement du béton du radier est présentee.

I1.2. Simulation de I’échauffement au jeune age du radier

général d’une enceinte de confinement

L’objectif de ces simulations est de prédire les champs de température créés durant
les premiéres heures qui suivent le coulage du béton lors de la phase de construction du radier
général de ’enceinte. Le radier représente une structure massive typique dans laquelle la
chaleur dégagée au jeune age peut étre préjudiciable. En effet, elle pourrait provoquer des
élévations considérables de température conduisant potentiellement au développement

ultérieur d’une RSI.

Pour cela, des simulations numériques de types éléments finis a I’aide du code de calcul
Cast3m [Cast3m, 2009] (développé par le Commissariat a I’Energie Atomique) ont été mises
en ceuvre et sont décrites dans cette section. Le modele utilisé¢ est celui développé par
[Benboudjema et Torrenti, 2008], et a déja été utilisé dans le cas des enceintes de
confinement.

11.2.1. Modéle thermo-chimique

L’évolution de la température du béton au jeune age est obtenue par résolution de
I’équation de chaleur qui inclut le dégagement de chaleur di a I’hydratation :

CT=V(kVT)+Lé& (11-1)

ou ¢ est le degré d’hydratation, T est la température [K], k est le coefficient de conduction
thermique [W.m™®.K™], L est la chaleur latente d’hydratation [J.m™] et C est la capacité
thermique volumique [J.m™.K™] qui peut étre considérée comme constante au cours du temps
[Waller, 2000].

Ensuite, une relation de type Arrhenius est utilisée pour prendre en compte le processus de
thermo-activation da a I’hydratation du ciment [UIm et Coussy, 1998] :
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dé =~ —Ea
praaialC) exp[ o j (11-2)

oll Ea est I’énergie d’activation du ciment [J.mol™], R est la constante des gaz parfaits
[8,3145 J.K .mol™] et A(&) est I’affinité chimique normalisée exprimée par une relation
polynomiale :

A(E) =a+b&é+cE? +deEd +est + &5 + g&° (11-3)

oua, b, c, d, e, f et g sont des paramétres issus de 1’analyse d’un essai semi-adiabatique réalisé
sur un béton proche des bétons utilisés dans les ouvrages nucléaires [Briffaut et al, 2011].

Les conditions aux limites sont de type convectif. Le flux de chaleur ¢ s’écrit sous la forme
suivante :

0= h(Ts-Tex)n (11-4)

ol h est le coefficient d’échange par convection [W.m2.K™], T est la température & la surface
[K], Tex est la température ambiante [K] et n est le vecteur unitaire normal a la surface.

11.2.2. Structure a modéliser - maillage

L’enceinte de confinement est constituée de deux enveloppes : une paroi interne en
béton précontraint et une paroi externe en béton armé. Elles reposent sur un radier général
commun en béton armé. Sa géométrie compléte est présentée dans la Figure I1.1.

11 s’agit de modéliser le radier qui supporte 1’enceinte ainsi que les structures internes. Il est
constitué d’une épaisseur de 3 m de béton armé (niveau de la sous-face -6,00 m). Le radier
comporte a sa périphérie une galerie permettant 1’ancrage des cables de précontrainte
verticaux. La galerie de précontrainte est une galerie désolidarisée du radier, de dimensions
intérieures 2,20 m x 2,60 m, dont le niveau de la sous-face est -9,10 m. Cette galerie ne
communique pas avec 1’espace entre-parois mais est accessible par I’intermédiaire du puits

d’acceés débouchant a I’extérieur du batiment réacteur.
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Figure 11.2 : coupe verticale du radier, plots de bétonnage

Le bétonnage du radier est réalisé en six plots (A, B, C, D, E et F). Une coupe verticale de sa
géométrie est donnée par la Figure I1.2. Nous avons opté pour une modélisation 3D dont le
maillage est donné dans la Figure 11.3. Le calcul réalisé prend en compte un phasage de
coulage realiste : chaque plot de bétonnage est découpé en plusieurs couches, de fagon que
chacune soit coulée en une durée égale a une heure. La vitesse du coulage est prise égale a
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100 m*h. Les paramétres d'entrée des simulations sont présentés dans le Tableau 11.1. La
température extérieure est prise égale a 20°C.

Parameétre Valeur
Poéton 2423 Kg/m®

C 2400 Kj/(°C.m®)
k 2,8 W/(m.K)
E. 45729,75 J/mol
R 8,3145 J/(K.mol)
h 12,5W/(m*.K)
L 117840 KJ/m®
a 64,417
b 18042
c -94620
d 215819
e -280339
f 208172
g -67901

Tableau I1.1 : valeurs des paramétres utilisées dans les
simulations

Figure 11.3 : maillage du radier
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Deux calculs ont été menés. La température du béton a I’état frais étant inconnue, un premier
calcul a été effectué en prenant une valeur de celle-ci égale & 25°C pour tous les plots de
bétonnage. Dans un second temps, un autre calcul a été réalisé en tenant compte des données
recues sur les températures maximales réellement mesurées dans les bétons frais des
différents plots. Ces données sont présentées par le Tableau 11.2.

Plot Tmax béton frais (°C)
A 17

20

20

20

24

27

mmGOO W

Tableau 11.2 : températures des bétons mesurées a I’état frais
dans les différents plots du radier

11.2.3. Réponse thermique du radier

L’évolution de la température du béton dans les différents plots du radier est
représentée dans la Figure I1.4. Les résultats montrent que, dans le cas d’une température a
I’état frais du béton de 25°C, certains plots subissent des échauffements importants, surtout
les plots A, D, E et F ou la température maximale atteinte dépasse une valeur de 60°C.
L’échauffement le plus important correspond au cceur du plot D. La température a 1’intérieur
de ce plot atteint une valeur maximale égale a 66°C. De plus, la durée de maintien de la
température a des valeurs élevées (au dessus de 60°C) est importante (environ 6 jours), et la
vitesse de la phase de refroidissement semble étre faible. La chaleur est lentement dégagée
vers I’extérieur. Un exemple de champs de température dans ce plot est présenté dans la
Figure I1.5. De plus, la Figure I11.6 montre la différence entre un calcul effectué en prenant en
compte un phasage dans le coulage et celui en réalisant un coulage en une seule phase. Par
contre, la chaleur developpée dans les plots B et C est rapidement dégagée vers I’extérieur, et
ne provoque pas des élévations significatives de température (du fait des faibles épaisseurs de
ces plots).

D’autre part, les simulations réalisées en tenant compte de la différence des températures du
béton a 1’état frais, montrent que I’élévation la plus importante de la température correspond
au plot F. La température dans ce plot atteint une valeur maximale de 67°C, et la durée de
maintien au-dela de 60°C est de 1’ordre de 2 jours. La température du béton a 1’état frais dans
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ce plot est égale a 27°C. Cela est vraisemblablement d0 a un coulage dans une période
estivale.
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Figure 11.4 : évolution des températures maximales dans les différents plots du radier : cas du calcul en
prenant une température identique de bétons frais égale a 25°C (a), cas du calcul en tenant compte de la
différence des températures réellement mesurées dans les bétons frais (b) (Tableau 11.2)
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Figure 11.5 : champs de température dans le radier — cas du plot D
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Figure 11.6 : évolution maximale de la température dans le plot D pour une température a
I’état frais de 25°C, comparaison entre deux calculs : coulage avec phasage et coulage
en une seule phase

11.2.4. Conclusion

L’étude numérique de la réponse thermique du radier général de I’enceinte de
confinement d’une centrale nucléaire montre que la température du béton atteint des valeurs
élevées durant les premieres heures qui suivent le coulage lors de la phase de la construction
du radier. Les températures atteintes et la durée de maintien a une température supérieure a

60°C justifient d’étudier le risque RSI pour le béton des enceintes. En conséquence, le
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traitement issu de ce calcul numérique fera I’objet d’une application expérimentale afin de

prédire le risque de développement d’une RSI et de ses conséquences dans le béton du radier.

11.3. Programme expéerimental

La présente section expose I’ensemble de la démarche expérimentale qui a été
retenue pour mener & bien cette étude. Dans un premier temps, nous présenterons la
composition, la fabrication et la conservation de nos matériaux. Ensuite, nous décrirons les
différentes techniques expérimentales de suivi des échantillons de maniére a fournir des
informations précises concernant 1’évolution de certaines grandeurs physiques des bétons au
cours du temps.

11.3.1. Formulation du béton du radier

La formulation du béton B11 utilisé au cours de cette étude se compose :

— d’un ciment Portland composé CEM II/A-LL 42,5 R, dont la composition chimique et
les constituants, ainsi que la composition minéralogique du clinker (obtenue par calcul
de type Bogue), sont répertoriés par le Tableau 11.3, le Tableau 11.4 et le Tableau II.5.

Ces compositions sont issues d’une analyse du ciment au sein du laboratoire ;

— de granulats calcaires (calcaire de Rochereau) ayant trois coupures granulaires 0-5 mm
(sable), 5-12,5 mm et 12,5-20 mm (gravillons), et qui ont été séchés avant fabrication
du béton ;

— d’un plastifiant réducteur d’eau a haute performance (plastiment HP) dosé a 0,35% du
poids du ciment.
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Constituant

% massique

SiO,
Al,O4
Fe,04
TiO,
MnO

Cao
MgO

SO,

K,0
Na,O
PZOS

Na,Ogq
s*
cr*

Perte au feu a 1140°C

Résidu insoluble

19,37
4,58
3,06
0,28
0,07
63,66
1,30
2,87
1,20
0,15
0,50
0,96
<0,02
0,03
3,85
1,04

Tableau 11.3 : composition chimique du ciment CEM II/A-LL 425 R

Constituant

% massique

Clinker
Calcaire
Autre

92
6
2

Tableau 11.4 : constituants du ciment CEM II/A-LL 425 R

Constituant

% massique

CsS

C.S

CsA
C,AF

65,7
9,8
7,4

11,4

Tableau I1.5 : composition minéralogique du clinker

La formule de ce béton comprend un dosage en ciment de 350 kg/m® et un rapport E/C de
0,57. Les proportions massiques de ses constituants sont données dans le Tableau I1.6.
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Matériau Dosage kg/m®
Ciment CEM II/A-LL 350
Sable calcaire 0/5 772
Granulat calcaire 5/12,5 316
Granulat calcaire 12,5/20 784
Eau totale 201
Plastifiant 1,225

Tableau 11.6 : formulation du béton B11

11.3.2. Fabrication des éprouvettes

Les protocoles de fabrication des éprouvettes de béton correspondent aux normes
francaises NF P 18-400 [NF P 18-400, 1981] et NF P 18-422 [NF P 18-422, 1981]. Les
matériaux sont malaxés a sec durant 1 minute. Ensuite, I’eau de gachage contenant 1/3 du
plastifiant est introduite dans le malaxeur pendant 30 secondes et un malaxage durant
2 minutes et 30 secondes est poursuivi. Enfin, le reste du plastifiant est versé dans le mélange
et une poursuite du malaxage pendant 1 minute et 30 secondes est réalisée.

Les bétons sont mis en place dans des moules cylindriques de diametre 11 cm et de hauteur
22 cm, et sont vibrés a ’aide d’une aiguille vibrante durant un temps déterminé en fonction de
I’affaissement du béton frais mesuré au cone d’Abrams. Pour éviter une dessiccation du béton
au cours de I’hydratation du ciment, le moule de chaque éprouvette doit étre recouvert par un
couvercle des la fin de la mise en place du béton.

11.3.3. Traitement thermique

Aprés coulage, une série d’éprouvettes de béton subit, dans une enceinte climatique,
un traitement thermique en adéquation avec les résultats des simulations numériques. Dans un
premier temps, 1’échauffement appliqué est issu du cycle thermique suivi par le béton du plot
D, et obtenu par le calcul numérique en supposant que la température du béton a 1’état frais
est égale a 25°C. La température maximale dans ce cycle atteint une valeur de 66°C.
Cependant, celle-ci a été augmentée dans des proportions acceptables pour atteindre 70°C
dans le but d’assurer 1’exposition des bétons aux conditions les plus sévéres compte tenu des
problemes de variabilité évoqués ci-apres. Torrenti [Torrenti et Bruffo-Lacarriere, 2010] a
¢tudié I'influence de certains paramétres (température extérieure, chaleur d’hydratation du
béton et moment du décoffrage) sur la variabilité du champ de température générée par
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I’hydratation du ciment dans une structure de béton au jeune &ge, surtout sur la température
maximale, sur I’élévation maximale de la température et sur I’écart maximal entre la peau et
le coeur de la structure. Il constate que 1’¢lévation de la température varie d’une manicre
importante sous I’effet de la variabilité combinée de deux parametres: la température
extérieure (implicitement la température initiale du béton puisqu’elles sont corrélées) et la
chaleur d’hydratation du béton. A titre d’exemple, en cumulant les effets dus a la variation de
la chaleur du ciment et de son dosage, on obtient une erreur maximale de 15%, soit de 7°C
dans notre cas, sur I’élévation de température. De ce fait, le taux d’augmentation choisi pour
la température maximale de notre traitement thermique (4°C soit environ 8%) est acceptable.

De plus, la phase de refroidissement du traitement thermique a été accélérée a partir de 60°C
et la température a été progressivement ramenée a 25°C avec une vitesse de refroidissement
fixée a -0,25°C/h. 1l s’agit d’une valeur suffisamment faible pour éviter la fissuration des
corps d’épreuve par choc thermique. La durée totale du traitement est de 18 jours (Figure
11.7). Ainsi, le traitement thermique appliqué débute par une phase de chauffe durant laquelle
les éprouvettes de béton subissent une montée de température de 25°C a 70°C pendant 54
heures, suivie d’'une phase de descente en température de 70°C a 60°C durant 9 jours. Le
traitement thermique est achevé par la phase de refroidissement qui a été accélérée jusqu’a
I’age de 18 jours.

Afin de maitriser les conditions thermiques et hydriques imposées aux éprouvettes, les
couvercles sont restés sur les moules pour permettre de limiter la dessiccation du béton, et
I’humidité relative de 1’enceinte est maintenue proche de la saturation tout au long de

I’étuvage. Pour cela, ’humidité dans I’enceinte est programmée a la valeur maximale (HR
98%).

Dans un second temps, apres avoir observé des gonflements non négligeables (les résultats
seront présentés plus loin) dans le B11 qui a subi ce traitement (avec une température
maximale égale a 70°C), il a été décidé de lancer une étude identique en appliquant le cycle
thermique issu du calcul numérique du plot D, mais sans modifier la température maximale
atteinte (Figure 11.7). L’objectif de cette étude est de prédire le comportement de ce béton
apreés avoir subi un traitement thermique dont la température maximale ne dépasse pas une
valeur de 66°C.
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Figure 11.7 : évolution de la température au cours des traitements thermiques

En fin de traitement thermique, les éprouvettes de béton sont démoulées puis placées dans une
salle a 38°C et HR < 30% en vue de débuter la phase de séchage et d’humidification (détaillée
ci-aprés). Le délai entre la fin du traitement thermique et le début du séchage n’excéde pas
une heure.

De plus, afin de disposer de béton témoin effectivement non réactif, certaines éprouvettes
n'ont pas été soumises a la cure thermique pour étre utilisées comme référence. Ces
éprouvettes ont été démoulées 48 heures aprés coulage pour étre ensuite immergées
continuellement dans I'eau.

11.3.4. Cycles de séchage et d’humidification

Ces cycles sont appliqués sur des éprouvettes ayant subi les traitements thermiques
décrits précédemment. Le principe consiste a appliquer deux cycles de séchage et
d’humidification conformes a la méthode d’essai LPC n°66 [Méthodes d'essai des Ipc n°66,
2007]. L’objectif de ces cycles est d’augmenter la cinétique de la réaction sans affecter les
conditions de déclenchement. Chaque cycle dure 14 jours et est composé de deux phases : un
séchage pendant 7 jours a 38 £ 2°C et HR < 30% suivi d’une immersion pendant 7 jours dans
de I’eau du réseau a 20 £ 2°C (Figure 11.8).
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Figure 11.8 : variation de la température pendant les deux cycles
de séchage et d’humidification

11.3.5. Conditionnement des éprouvettes

Lors de la synthese bibliographique, nous avons vu que les conditions de
conservation des éprouvettes jouent un role important sur 1’occurrence de la RSI, ainsi que sur
les cinétiques d’apparition. Une exposition a un environnement humide est nécessaire pour le
développement de la pathologie.

Ainsi, lors de notre programme expérimental, les éprouvettes sur lesquelles sont appliqués les
traitements thermiques et les cycles de séchage et d’humidification ont été immergées
définitivement dans 1’eau a 20°C. L’immersion est faite, une fois les cycles terminés, dans des
boites hermétiques individuelles en plastique (Figure 11.9). Pour limiter la lixiviation du béton,
la solution d’immersion n’a jamais été renouvelée, et les dimensions des boites sont
légérement supérieures a celles des éprouvettes afin de minimiser la quantité d’eau nécessaire
a leur immersion. Le niveau de la solution d’immersion est controlé réguliérement et ajusté si
nécessaire par un faible ajout d’eau pour immerger totalement les éprouvettes pendant toute la
durée d’immersion. Les boites sont équipées de couvercles limitant 1’évaporation de I’eau au
cours du temps.

De plus, les éprouvettes qui n’ont pas subi le traitement thermique ont été également
immergées dans I’eau. Ces éprouvettes sont démoulées 48 heures aprés coulage et

I’immersion est faite immédiatement apres le démoulage.
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Figure 11.9 : conservation des éprouvettes dans I’eau

D’autre part, d’autres éprouvettes soumises au traitement thermique, dont la température
maximale atteint 70°C, ont été isolées de 1’extérieur par 1’application sur chacune de 3
couches d’aluminium autocollant sur leur surface (Figure 11.10). Ceci permet d’arréter les
échanges hydriques avec I’extérieur. Ces éprouvettes sont maintenues dans 1’air a 20°C. Il est
a noter que ces éprouvettes n’ont pas subi les cycles de séchage et d’humidification, mais ont
été démoulées puis recouvertes par les couches d’aluminium immédiatement aprés traitement
thermique.

Figure 11.10 : isolement du béton par des couches d’aluminium

Finalement, on distingue quatre groupes d’éprouvettes de B11 référencées comme suit :

- B11-T70-Im et B11-T66-Im pour les éprouvettes qui ont été soumises aux traitements
thermiques dont les valeurs de température maximale atteignent respectivement 70°C
et 66°C, aux cycles de séchage et d’humidification, et qui ont ét¢ immergées en

permanence dans 1’eau (Im = immergé);

- B11-nt-Im pour les éprouvettes non soumises au traitement thermique et immergées en

permanence dans 1’eau (nt = non traité);
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- B11-T70-Is pour les éprouvettes soumises au traitement thermique (Tmax €gale a

70°C), isolées de I’extérieur et maintenue dans 1’air a 20°C (Is = isole).

11.3.6. Procédures de suivi des corps d’épreuve

Durant leur conservation, plusieurs mesures expérimentales ont été réalisées
périodiquement sur les échantillons de béton afin de suivre des grandeurs pertinentes vis-a-vis
la formation différée d’ettringite. La conservation et le suivi sont réalisés dans une salle dont
la température est régulée a 20 + 2°C.

Une premiére famille d’éprouvettes munies de plots (collage de plots détaillé ci-apres) est
suivie en termes de masse, allongement et module dynamique. Ces suivis sont effectués aux
mémes échéances. Dans un premier temps, la fréquence du suivi est fixée par défaut a une
fois par semaine. Par la suite, si I’évolution des éprouvettes au cours du temps montre un
ralentissement de ces grandeurs, cette période passe a deux semaines voire un mois. Pour
chaque condition de conservation, chaque valeur de la grandeur mesurée sur le béton
correspondant est issue de la moyenne des valeurs mesurées sur trois échantillons. Ces
mesures sont réalisées en suivant les méthodes d’essai des LPC n°66 et n°67 [Méthodes
d'essai des Ipc n°66, 2007 ; Méthodes d'essai des Ipc n°67, 2009].

En complément de ces suivis, et afin d’apporter des informations supplémentaires sur le
comportement du béton, une seconde série d’éprouvettes est dédiée au suivi des performances
mécaniques par des essais destructifs, au cours desquels sont mesurés la résistance en

compression et le module d’Young.

Enfin, une derniére famille d’éprouvettes est utilisée pour réaliser un suivi des propriétés de
transfert en termes de perméabilité au gaz et de porosité accessible a I’eau. Ces essais, ainsi
que les essais mécaniques destructifs, ont été réalisés uniquement sur les bétons B11-T70-Im
et B11-T66-Im. Les échéances de suivi sont choisies aux différents stades de 1’évolution de la
pathologie. Il a été décidé de choisir les échéances de 28, 90, 180, 390 et 640 jours.

11.3.6.1. Suivi de masse
Le phénomene pouvant durer plusieurs années avant d’atteindre un état stable, la

variation de la masse au cours du temps est une grandeur nécessaire a suivre afin de
déterminer la quantité d’eau apportée a I’éprouvette pendant sa conservation.
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Ce suivi s’obtient par pesée de 1’éprouvette a 1’aide d’une balance de précision a 0,1 gramme
prés. Pour leur pesée, les éprouvettes immergées sont extraites de I’eau et sont ruisselantes.
Ainsi, afin de réduire D’incertitude liée a la masse d’eau présente sur la surface de
I’éprouvette, cette derniere est ¢éliminée a 1’aide d’un tissu humide avant de procéder a la
pesée.

11.3.6.2. Suivi de I’expansion

Dans le but de caractériser les dommages causés par la formation différée de
’ettringite, 1’expansion est la grandeur la plus utile a suivre. Ce suivi se base sur des mesures
de déformation longitudinale des éprouvettes de béton au cours du temps. Les mesures sont
effectuées a I’aide d’un extensometre a pointeaux de résolution inféricure au micrométre. Six
plots sont collés sur chacune des éprouvettes. Ces plots sont orientés par paire suivant la
hauteur de 1’éprouvette pour représenter une génératrice, et sont fixés a égale distance de la
mi-hauteur. Les trois génératrices ainsi collées sont équidistantes de 120°C suivant la
circonférence de 1I’éprouvette (Figure I11.11). La distance initiale qui sépare deux plots d’une
méme génératrice est fixée a 10 cm et est ajustée par comparaison avec une barre étalon. C’est
la variation de cette longueur au cours du temps qui permet d’évaluer I’expansion de
I’éprouvette.
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Figure 11.11 : représentation d’une éprouvette cylindrique 11x22 équipée de trois
séries de plots collés longitudinalement suivant trois génératrices de 120°C

L’estimation de la déformation est obtenue en comparant la mesure de 1’espacement des plots
a celle de la barre étalon. Ceci permet de limiter les incertitudes de mesure. La différence
entre I’espacement absolu a un instant donné et I’espacement initial fournit I’allongement
d’une génératrice (Figure 11.12). La moyenne des allongements mesurés sur chacune des trois
génératrices fournit I’expansion d’une éprouvette. La moyenne des expansions mesurées sur
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trois éprouvettes d’'un méme conditionnement donne I’expansion moyenne du béton
correspondant.

a. b.

Figure 11.12 : extensométre et sa barre étalon (a), mesure dimensionnelle sur
éprouvette de béton (b)

11.3.6.3. Suivi de module dynamique

Pour évaluer I’endommagement résultant de 1I’expansion des éprouvettes de béton au
cours du temps, une méthode de caractérisation mécanique non destructive, basée sur la
mesure de la fréquence de résonance d’une onde se propageant longitudinalement dans
I’éprouvette, fournit une détermination du module d’élasticit¢ dynamique. Il s’agit d’une
grandeur proche du module d’Young, qui traduit la raideur du matériau.

Ce suivi est réalisé a I’aide d’un prototype nommé « FDR » qui mesure et enregistre les
oscillations d’un signal via un accélérométre. Le spectre fréquentiel est obtenu par
transformée de Fourrier du signal enregistré. La position des différents pics de ce spectre
détermine les différents modes principaux d’oscillation. La méthode de cet essai se rapproche
de celle décrite dans la norme NF EN 14146 [NF EN 14146, 2004] dont le domaine d’emploi
concerne les pierres naturelles. Ce prototype a été déja utilisé dans les travaux de [Brunetaud,
2005].

Le principe de cette mesure consiste a appliquer une impulsion par I’impact d’un marteau au
centre d’une des deux bases de 1’éprouvette cylindrique de béton, de maniére a 1’exciter dans
son mode longitudinal pour ensuite vibrer librement (Figure 11.13). Le signal est recueilli par
un accéléromeétre placé au centre de la base opposée a la base d’impact. Un gel favorisant la
propagation des ondes est déposé a I’interface entre [’accélérometre et 1’éprouvette.
L’éprouvette est positionnée sur un support parfaitement absorbant pour limiter les
interférences susceptibles de modifier les oscillations. Le logiciel du prototype recueille le
signal et fournit un spectre frequentiel des oscillations. La fréquence propre est définie par le
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premier mode de résonance. La position du premier pic correspond donc a la fréquence propre
de résonance longitudinale (Figure 11.14). Cette fréquence est reliée a la géométrie et aux

caractéristiques mécaniques de 1’éprouvette par la relation suivante :

1 /Ed
fIongi=Z Tyn (11-5)

ou fiongi est la fréquence propre de résonance longitudinale [s?], L est la hauteur de
I’éprouvette [m], Eqyn est le module dynamique de déformation longitudinale [Pa] et p est la
masse volumique du béton de 1’éprouvette [kg/m®]. La masse volumique et la hauteur & un
instant donné sont obtenues a partir des mesures de masse, de dimensions initiales et de

mesures de gonflement sous I’hypothése d’un gonflement isotrope.

Figure 11.13 : dispositif de mesure du module dynamique

Cette relation suppose une propagation plane de 1’onde sans tenir compte des réflexions sur la
surface latérale. En fait, les réflexions existent mais ne modifient pas significativement la
valeur de la premiére fréquence d’oscillation longitudinale.
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Figure 11.14 : spectre fréquentiel généré par le FDR

11.3.6.4. Caractérisation mécanique par essais destructifs : suivi de la résistance en

compression et du module d’Young

Lors de la formation différée d’ettringite, des pressions internes non négligeables
s’exercent sur la pate de ciment engendrant des fissurations et des désordres plus ou moins
importants dans le matériau. Les caractéristiques mécaniques du béton se trouvent ainsi
altérées. 1l est donc attendu que le gonflement induit par la RSI engendre une diminution des
performances mécaniques. En effet, il a souvent été mentionné dans la littérature que la
résistance du béton diminuait apres développement d’une RSI. Il semble ainsi judicieux
d’évaluer le comportement mécanique du B11 atteint de RSI.

La performance la plus recherchée pour le béton est souvent sa bonne résistance a la
compression, qui est généralement considérée comme le parametre principal dans la
conception des ouvrages. Ce paramétre, méme s’il n’est pas directement lié a la notion de
durabilité, reste indispensable pour une bonne connaissance du matériau et pour I'évaluation
de sa qualité et de sa résistance vis-a-vis les degradations. Plusieurs études ont montré une
chute de la résistance en compression suite aux gonflements générés par la RSI [Brunetaud,
2005 ; Pavoine, 2003].

Il s’agit dans cette campagne expérimentale de déterminer, par des essais destructifs, la
résistance en compression et le module d’Young statique du béton. Ces essais sont réalisés
uniquement sur les bétons B11-T70-Im et B11-T66-Im. Le déroulement de 1’essai consiste
dans un premier temps a réaliser un surfacage des éprouvettes cylindriques (surfagage au
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mortier de soufre), de maniére a assurer la planéité et le parallélisme de leurs faces
supeérieures et inférieures afin d’assurer un transfert uniforme des efforts entre la presse et les
éprouvettes. Ensuite, une éprouvette est chargée en compression jusqu’a rupture dans le but
de déterminer la résistance en compression du béton (Figure 11.15-a).

Figure 11.15 : essai de compression : mesure de résistance a la rupture (a), mesure du module
d’Young (b)

Une fois la résistance a la rupture connue, une deuxiéme éprouvette est utilisée pour
déterminer le module d’Young statique. Celle-ci est équipée d’un extensometre muni de trois
capteurs de déplacements longitudinaux disposés a 120° sur la circonférence de 1’échantillon
et fixé sur une couronne métallique, elle-méme fixée sur 1’éprouvette par des vis pointeaux
(Figure 11.15-b). Le principe consiste a appliquer trois cycles de chargement-déchargement
entre 5% et 30% de la charge a rupture en compression et de tracer ensuite la courbe
contrainte-déformation (Figure 11.16). Ces cycles sont appliqués dans le domaine élastique du
comportement du béton. Le module d’Young du béton correspondant est déterminé a partir de
la valeur moyenne des modules mesurés sur les trois cycles, en faisant une régression linéaire
de la courbe. L’éprouvette est enfin chargée jusqu’a rupture [NF EN 12390, 2003].
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Figure 11.16 : exemple d’un diagramme contrainte-déformation - cas du B11-nt-Im a
28 jours

11.3.6.5. Suivi des indicateurs de durabilité

La durabilité du béton est tres souvent liée a son aptitude a résister a la pénétration
des agents agressifs dans son réseau poreux. Ceci signifie que les propriétés de transfert du
béton vont jouer un réle clé dans I’évaluation et la prévision de sa durabilité. Tout mécanisme
de dégradation, méme interne au béton, est susceptible d’entrainer des modifications dans la
microstructure (fissuration du béton, création d’une nouvelle porosité). Ainsi, cela affecte
vraisemblablement ses propriétés de transfert et conduit a la diminution de sa durabilité.

La structure poreuse du béton est constituée de pores capillaires et de pores d’hydrates. Les
pores capillaires, les plus gros, influencent fortement les propriétés de transfert du béton,
surtout lorsqu’ils sont interconnectés. La recherche d’une forte compacité sera toujours une
condition nécessaire pour une bonne durabilité.

Compte tenu de ce contexte, parmi les grandeurs physiques permettant de caractériser les
propriétés de transfert des bétons, nous nous sommes intéressés dans nos essais au suivi de
deux parametres : la porosité accessible a 1’eau et la perméabilité au gaz. Ces deux grandeurs
sont des indicateurs de durabilité dans I’approche performantielle développée par le LCPC
[LCPC, 2009].

-92 -



CHAPITRE Il : EVALUATION DU RISQUE DE DEVELOPPEMENT DE LA RSI DANS UN BETON D’ENCEINTE DE CONFINEMENT

11.3.6.5.1 Porosité accessible a I’eau

Les propriétés de transfert du béton dépendent de sa porosité, notamment de sa
porosité ouverte interconnectée qui autorise la pénétration des agents agressifs extérieurs dans
le béton.

Dans nos campagnes expérimentales, la mesure de la porosité accessible a I’eau est faite en se
basant sur la norme NF P18-459 [NF P18-459, 2010]. L’essai nécessite de réaliser les pesées
suivantes : pesées, dans I’air et dans 1’cau, du matériau aprés avoir subi une imbibition dans
I’eau sous vide sous une pression inférieure a 25 mbar pendant 48 heures, et une pesée de ce
méme matériau séché a 105°C jusqu'a stabilisation de la masse, c'est-a-dire lorsque deux
pesées consécutives espacées de 24 heures ne different pas de plus de 0,05%.

11.3.6.5.2 Perméabilité au gaz

La perméabilité k d’un matériau poreux est définie par la relation de Darcy qui
exprime le débit volumique Q d’un fluide de viscosité x qui traverse une épaisseur dx de
matériau de section apparente A sous la différence de pression dP :

oK ,dP (11-6)
i dx

Lors de la synthese bibliographique, nous avons vu que la perméabilité du béton est fortement
affectée par son état de (micro)fissuration, lui-méme influencé par les différents types de
sollicitations appliquées sur le béton. Les fissures engendrées par la formation différée
d’ettringite dans un béton, surtout dans le cas de potentiels de gonflement non négligeables,
pourraient augmenter et interconnecter les chemins de percolation, et ainsi diminuer la
résistance du matériau au flux. Cela provoque vraisemblablement une augmentation de la
perméabilité.

Par conséquent, un suivi de 1’évolution de la perméabilité au gaz des bétons au cours de temps
a été effectué¢ dans cette étude. Ces essais sont réalisés a I’aide d’un perméameétre a charge
constante de type Cembureau (Figure 11.17) recommande par I'AFPC-AFREM [AFPC-
AFREM, 1997], avec de 1’azote comme gaz percolant. Ils comprennent des mesures de la
perméabilité intrinséque du matériau en faisant plusieurs mesures de perméabilité apparente a

différentes pressions d’injection.
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Les échantillons sont séchés a 80°C jusqu’a masse constante avant d’effectuer les mesures. Le
principe consiste a appliquer une pression relative constante du gaz (différence entre la
pression injectée absolue et la pression de sortie égale a la pression atmosphérique) jusqu’a
stabilisation de 1’écoulement du gaz a travers le matériau. L’échantillon de béton a tester est
un cylindre de 11 cm de diamétre et de 5 cm de hauteur, et est emprisonné dans une cellule ou
une chambre a air permet d’assurer 1’étanchéité latérale. Le gaz traverse le béton sous la
différence de pression et son débit volumique est mesuré a la sortie (pression atmosphérique)
en régime permanent au moyen d’un débitmétre a bulle ; le perméametre dispose pour cela de
plusieurs tubes de différents calibres.

Figure 11.17 : perméametre & gaz Cembureau

Quatre pressions d’injection sont appliquées dans cette étude. Pour chaque pression, le
coefficient de perméabilité apparente ka (m?) est calculé a partir de la relation de Hagen-
Poiseuille [Kollek, 1989] :

<, = Q 2P )
A (R —Pyn)

ol L est I'épaisseur de I'échantillon (m), A est la surface transversale (m?), Q est le débit du
gaz mesuré (m>/s), u est le coefficient de viscosité (1.76.10" Pa pour l'azote & 20°C), P; est la
pression d'entrée appliquée (Pa) et Py, est la pression atmosphérique (Pa).

Selon I'approche de Klinkenberg, le coefficient de perméabilité intrinséque Ky (m?) peut étre
déterminé par la relation suivante :

m

K, = KV(1+P£] (11-8)
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ou Py, = (Pi + Pam)/2 et S est le coefficient de Klinkenberg (Pa).

Par conséquent, la perméabilité intrinséque du béton est déterminée par une extrapolation
(régression linéaire) de la courbe reliant la perméabilité apparente ka a la pression moyenne
(Figure 11.18). La signification physique de cette approche est la suivante : la perméabilité
intrinseque k, est la valeur limite de la perméabilité apparente ka lorsque le gaz tend vers une
phase condensée (liquide).
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Figure 11.18 : détermination de la perméabilité intrinséque k, d’un béton
par la méthode de Klinkenberg

11.3.6.6. Essais de caractérisation complémentaire

11.3.6.6.1 Porosimétrie par intrusion de mercure

Afin d’identifier les modifications de la structure poreuse du béton soumis au
gonflement dii a la RSI, une analyse de 1’évolution de la distribution de la taille des pores
dans le béton est entreprise. Par conséquence, des mesures ont été effectuées a I’aide d’un
porosimetre au mercure. Cette technique consiste a introduire, dans le réseau poreux de
I’échantillon, du mercure par palier de pression et de mesurer le volume introduit a chaque
palier. Le diamétre des pores auquel le mercure accede dépend de la pression d’introduction,
et le volume de ces pores correspond au volume introduit pendant la durée du palier.

11.3.6.6.2 Résistivité électrique
La résistivité électrique d'un matériau représente sa capacité a s'opposer a la

circulation du courant électrique. Considérant que dans un béton durci, le courant électrique

se propage essentiellement via I’espace poreux saturé, la résistivité électrique est donc
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dépendante de sa porosité totale et de la connectivité de son réseau poreux. Sa mesure
constitue donc un moyen simple de caractériser de fagon indirecte la connectivité du réseau
poreux, et un indicateur des propriétés de transfert du béton. En outre, plus la porosité est
élevée, plus la résistivite est faible, du fait d'une plus grande fraction volumique de pores
occupée par la phase liquide interstitielle.

Le principe de cette mesure consiste a placer I’échantillon cylindrique de béton saturé au
contact de deux ¢lectrodes (plaques en acier inoxydable) par 1’intermédiaire de deux éponges
humides. L’ensemble est relié¢ a un dispositif de mesure de résistance électrique. Connaissant
la géométrie de 1’échantillon (épaisseur et section), la résistivité est calculée aprés mesure de
la résistance de 1I’ensemble « éponges + échantillon » et des éponges seules.

- échantillon de béton saturé
-~ &ponge humide

~ électrode inox

~ dispositif de mesure

W

Figure 11. 19 : schéma de principe de la mesure de résistivité électrique

Chaque éponge imbibée d’eau est positionné entre 1’échantillon et chacune des électrodes. Le
tout est surmonté d’un poids d’environ 2 kg afin d’assurer un bon contact €lectrique.
L’ensemble est connecté au dispositif de mesure de la résistance électrique, un résistivimétre
effectuant la mesure a une fréquence de 120 Hz (Figure I1. 19). Une premiere mesure consiste
a déterminer la résistance électrique de I’ensemble « éponges + béton ». Une seconde mesure
est effectuée sans 1’échantillon afin d’obtenir la résistance des éponges seules. La résistivité
électrique du béton saturé est ainsi donnée par :

p=Ro=R)> (11-9)

ouU p est la résistivité électrique du béton saturé [Q.m], Ryt est la résistance électrique de
I’ensemble « éponges + béton » [Q], Rep est la résistance électrique des éponges [Q], S est la
section de I’échantillon [m?] et L est son épaisseur [m]. Cette mesure a été réalisée sur le B11-
T70-Im et le B11-nt-Im a 1’age de 650 jours.
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11.3.6.6.3 Quantification du lessivage des alcalins

L’¢tude bibliographique a montré que la lixiviation des alcalins influe d’une maniére
importante sur le développement de la RSI. Toutes les études réalisées dans ce cadre vont
dans le sens d’une accélération des gonflements lorsque le lessivage des alcalins est favorisé
[Famy et al., 2001 ; Leklou, 2008]. En effet, lors de la phase de stockage, une diminution de
la teneur en alcalins peut quant a elle faciliter la désorption des sulfates mobilisés par les
silicates de calcium hydratés.

Il a donc été décidé d’évaluer la quantité d’alcalins lessivés des bétons vers leur solution de
conservation. Cette mesure a été faite sur des échantillons de B11-nt-Im et B11-T70-Im a
I’age de 570 jours. Il s’agit de mesurer la concentration en ion sodium et en ion potassium
dans les solutions de conservation d’éprouvettes, et de comparer les quantités lessivées aux
quantités initiales contenues dans le béton. L’appareillage utilisé pour doser ces ions est la
spectrométrie d’émission atomique par plasma appelé encore ICP-AES (Inductively Coupled
Plasma — Atomic Emission Spectroscopy).

11.4. Présentation et analyse des résultats

Cette section expose et interpréte les principaux résultats des essais expérimentaux
obtenus pendant cette étude. Dans un premier temps, nous présentons et analysons les
résultats des suivis dimensionnels et massiques afin de caractériser le comportement du B11
vis-a-vis du risque de développement de la RSI. Ensuite, nous présentons et caractérisons
I’influence du développement de la pathologie sur le comportement mécanique du béton, et
nous analysons 1’évolution de la structure poreuse du béton avec 1’expansion a travers les
caractéristiques mesurées telles que la perméabilité, la porosité et la distribution de la taille
des pores.

11.4.1. Comparaison des variations massiques et dimensionnelles

La Figure 11.20 représente les suivis dimensionnels et massiques au cours du temps
des différents bétons de B11.

-97-



M. AL SHAMAA

Les résultats montrent que seuls les bétons qui ont été soumis aux traitements thermiques et
qui ont ét¢ immergés dans I’eau développent un gonflement. La vitesse moyenne du
gonflement reste lente et est plus faible dans le cas du B11-T66-Im que le B11-T70-Im. Ceci
confirme le fait que, augmenter la valeur de la température maximale atteinte lors du
traitement thermique tend a augmenter la vitesse du gonflement. Pour le B11-T70-Im,
I’expansion atteint a I’age de 740 jours environ 0,28% et tend a ce jour a se stabiliser. Ce
béton présente une nette accélération de I’expansion aux alentours de 80 jours. Dans un
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Figure 11.20 : suivis dimensionnels et massiques des éprouvettes de B11
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premier temps, le gonflement se poursuit de maniere linéaire, puis sa vitesse diminue a partir
d’environ 400 jours. Pour le B11-T66-Im, en fin de nos suivis a 1’dge de 200 jours,
I’expansion atteint environ 0,04%. Le comportement de ce béton présente également a ce jour
une évolution linéaire. Une finalisation de ce programme dans les mois a venir permettra de
confirmer les tendances de I’expansion de ce béton. Néanmoins, une différence de
température de 4°C dans le domaine 65-70°C a des fortes conséquences sur I’amplitude et la
cinétique du gonflement, sans doute parce que 1’on se situe proche du seuil de déclenchement
de laRSI.

Dans le contexte réglementaire, les recommandations apportées par le guide technique du
LCPC [LCPC, 2007] proposent un seuil d’expansion de 0,04% a I’age de 12 mois pour mettre
en évidence un gonflement significatif suite a la RSI. On retrouve cette méme valeur seuil
dans les études de [Brunetaud, 2005] et [Leklou, 2008].

Le béton B11-nt-Im, non soumis a la cure thermique, ne développe aucun gonflement durant
toute la période d’immersion. Ceci confirme I’impossibilité de développer de la RSI en
I’absence d’une cure thermique. L’expansion mesurée est inférieure a 0,02% jusqu’a une
échéance de 740 jours et est attribuée a I'absorption d'eau pendant I'immersion. La Figure
11.21 montre une éprouvette de B11-T70-Im a I’age de 540 jours (expansion de 0,25%) dans
laguelle un réseau de fissures est développé, et une éprouvette de B11l-nt-Im saine qui ne
présente aucune trace de fissures.

Figure 11.21 : éprouvettes de B11-T70-Im (a) et de B11-nt-Im (b)

Le suivi massique des bétons immergés dans 1’eau montre une augmentation de la masse des
éprouvettes au cours du temps, attribuée a 1’absorption d’eau par le béton. Une prise de masse
importante est notamment observée au cours des premiéres semaines d’ immersion et est due a
I’imbibition des éprouvettes. Ensuite, 1’évolution de la prise de poids des échantillons dépend
de I’apparition ou non de I’expansion. En effet, le béton B11-nt-Im, non soumis au traitement
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thermique et ne développant aucun gonflement, présente un gain de masse qui se stabilise a
environ 400 jours, et qui est majoré par 0,6%. Cet apport en eau est attribué dans un premier
temps au remplissage de la porosité, et dans un second temps a la progression de I’hydratation
des grains de ciment anhydres. Par contre, les bétons qui développent des expansions (B11-
T70-Im et B11-T66-Im) voient leur masse croitre avec une cinétique plus rapide. La masse du
B11-T70-Im atteint a 1’age de 740 jours une amplitude nettement plus importante que celle du
B1l-nt-Im (presque le double). En effet, la fissuration du corps d’épreuve facilite la
pénétration d’eau. En plus du remplissage des pores, cette prise de masse est egalement
attribuée a des modifications dans la microstructure (fissuration du béton, création d’une

nouvelle porosité) et a la formation de I’ettringite qui comprend de I’eau dans sa composition.

D'autre part, le suivi dimensionnel des éprouvettes isolées sous scellement aluminium étanche
montre qu’aucun gonflement significatif n’est observé durant les 740 jours d’exposition des
corps d’épreuve. En parallele, le suivi massique note une légére perte de masse qui atteint
-0,24% et qui ne semble pas se stabiliser a la fin de nos suivis. Cette perte est associée a des
défauts d’étanchéité du scellement, surtout dans les zones proches des plots de mesure
d’allongement. Ce phénomene est inévitable malgré toutes les précautions prises. Par contre,
cette perte de masse reste limitée. Le coeur de ces éprouvettes n’est probablement que trés peu
touché par le seéchage durant toute la période de suivi, et est vraisemblablement encore
humide. L’absence du gonflement s’explique par un manque d’eau, réactif essentiel de la
réaction (une molécule d’ettringite contient 32 molécules d’eau), qui va ramener le matériau a
une humidité relative suffisante pour permettre la formation d’ettringite. Selon le rapport E/C
(0,57), ’humidité interne du béton B11 est de ’ordre de 97% (Figure 1.14). Cette humidité
semble étre insuffisante pour développer la réaction. Il est aussi possible que 1’absence du
gonflement sur la période de suivi puisse étre liée a un effet de cinétique plutét qu’a un
manque d’eau. En effet, les gonflements ne sont pas nécessairement bloqués mais pourraient
étre simplement retardés par I’effet de I’absence de la lixiviation des alcalins suite a I’absence
d’apport externe d’eau. L’eau, en tant que milieu réactionnel, est également favorable a la
mobilité des réactifs et responsable d’une lixiviation des alcalins induisant une chute de pH,
ce qui favorise la précipitation de I’ettringite. En cas de manque d’apport d’eau extérieur, le
pH interne du matériau est maintenu éleveé. De ce fait, la désorption des sulfates adsorbés sur
les C-S-H lors de la cure thermique est considérablement ralentie [Divet et Randriambololona,
1998]. Dans ces conditions, des especes telles que les sulfates sont moins mobiles et peuvent
ainsi ralentir les cinétiques d’expansion. Ainsi, la possibilité d’un retard, et non d’une absence
de gonflement reste envisageable, et un suivi a long terme de ce béton sans apport hydrique
pourrait fournir des éléments de réponses. Pour [Diamond, 2000], I’apparition d’une RSI ne
peut se faire qu’en cas de diminution de la concentration en alcalins du matériau soit par
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lixiviation, soit par consommation par la RAG. Néanmoins, il est impossible dans 1’état actuel
de connaitre la durée qu’il serait nécessaire d’attendre pour voir apparaitre les éventuelles
premiéres accélérations significatives du gonflement.

11.4.2. Evolution des modules dynamiques

Les suivis des modules dynamiques réalisés dans le but d’évaluer I’endommagement
au cours du temps des éprouvettes sont reportés dans la Figure 11.22.
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Figure 11.22 : évolution des modules dynamiques

Le module dynamique initial du béton non soumis a la cure thermique est legérement
supérieur a celui des bétons soumis a la cure. Ensuite, 1’absence du gonflement se traduit par
une hausse lente et progressive du module au cours du temps. Cela est di a une légere
amélioration des propriétés mécaniques associée au processus d'hydratation des grains de
ciment anhydres. Par contre, dans le cas du B11-T70-Im atteint de RSI, le module s’améliore
lentement dans un premier temps, puis diminue légérement. Cette diminution est observée
lorsque le point d’inflexion de I’accélération de la courbe d’expansion est atteint, et traduit
ainsi une légere diminution des caractéristiques mécaniques de raideur de ce béton suite a son
endommagement. La fin de la diminution du module est observée lorsque le point d’inflexion
du ralentissement de la courbe de gonflement est atteint. Ensuite, on note une nouvelle
augmentation progressive du module dynamique. Ceci peut étre attribué a un colmatage des
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fissures par Dettringite qui se forme, et le gonflement dans cette phase consiste
vraisemblablement en une ouverture des fissures déja existantes et non a I’apparition de
nouvelles fissures. Ainsi, le module dynamique du B11l affecté par la RSI n’est pas
proportionnel a 1’expansion atteinte. De plus, la vitesse du gonflement est directement
corrélée a 1’évolution du module dynamique. En effet, I’expansion s’accélére lorsque le
module commence a chuter et ralentit lorsque le module subit une nouvelle augmentation.

D’une maniére générale, on observe que le gonflement du B11-T70-Im ne modifie que
faiblement le module. Le module étant faiblement modifié, la vitesse d’expansion imposée
par la raideur du matériau est ainsi presque constante, ce qui donne un comportement linéaire
durant la période d’expansion maximale de ce béton. Ces résultats sont cohérents avec ceux
rapportés par [Brunetaud, 2005] qui montre que, pour des gonflements de faibles cinétiques
(notamment les gonflements linéaires), I’évolution du module dynamique n’est que peu
marquée. Seul un gonflement sigmoide de forte cinétique est a I’origine d’une baisse

significative de module, synonyme d’endommagement important.

D’autre part, pour le B11-T66-Im, le module dynamique subit dans un premier temps une
évolution similaire a celle du B11-T70-Im, puis atteint des valeurs plus importantes du fait de
sa vitesse d’expansion qui est plus faible. Aucune chute de module n’est observée jusqu’a
présent pour ce béton.

11.4.3. Effet du gonflement sur les propriétés mécaniques

Les essais de caractérisation mécanique par essais destructifs ont porté uniquement
sur les bétons qui ont été soumis a la cure thermique. L’ensemble des résultats présentés dans
cette partie se rapportent a cing échéances de mesure réalisées sur le B11-T70-Im (aux ages
28, 90, 180, 390 et 640 jours), et trois échéances de mesures sur le B11-T66-Im (aux ages 28,
90, et 180 jours). Une mesure a 1’age de 28 jours a été egalement effectuée sur le B11-nt-Im
afin d’évaluer I’influence du traitement thermique sur la résistance du beton.

11.4.3.1. Influence du traitement thermique sur les caractéristiques mécaniques initiales

La Figure 11.23 présente une comparaison des résultats des mesures des
caractéristiques mécaniques a 28 jours (résistance en compression et module d’Young)
réalisées sur les différents bétons B11. On note, suite a 1’étuvage, une diminution d’environ
20% de la résistance en compression. Cette diminution est observée aussi bien dans le B11-
T70-Im que dans le B11-T66-Im. Ainsi, I’application d’une cure thermique sur le béton induit
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une valeur plus faible de la résistance avant d’étre atteint de la RSI. Cependant, le module

d’Young ne semble pas étre affecté d’une manicre significative par le traitement thermique.
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Figure 11.23 : effet du traitement thermique sur les performances
mecaniques a 28 jours

11.4.3.2. Propriétés mécaniques des B11 atteints de RSI

Les résultats des essais de caractérisation mécanique, réalisés a différents niveaux
d’expansion sur le B11-T70-Im, sont donnés dans la Figure 11.24. On peut constater que ce
béton, atteint de RSI, fait état d’une dégradation de I’ensemble des propriétés mécaniques. On
note une diminution d’environ 23% de la résistance en compression lorsque l'expansion
évolue de 0,08% a I'age de 180 jours a 0,20% a I'age de 390 jours. Cette perte est également
observée pour le module d’Young et pourrait étre un indicateur de I’endommagement du
matériau. En revanche, les pertes de résistance en compression et du module statique semblent
étre plus significatives que celles du module dynamique (Figure 11.25).
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Figure 11.24 : évolution avec I’expansion de la résistance en compression et du
module d’Young pour le B11-T70-Im

Cependant, la perte de résistance du B11-T70-Im n’est pas proportionnelle a 1’expansion
atteinte. En effet, on constate, suite a nos derniéres mesures réalisées (a 1’age de 640 jours
pour une expansion atteinte de 0,27%), que le béton tend a retrouver une partie des
performances mécaniques qu’il avait perdue. Ce regain tardif est observé aussi bien sur la
résistance en compression que sur les modules statique et dynamique. Ces grandeurs passent
donc par un minimum (Figure 11.25). Les minima sont observés aux alentours de 400 jours

lorsque le point d’inflexion du ralentissement de la courbe d’expansion est atteint.
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Figure 11.25 : évolution au cours du temps des caractéristiques mécaniques du
B11-T70-Im
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Pavoine [Pavoine, 2003] observe, en fin de réaction de gonflement, une chute de 75% de la
résistance en compression pour des éprouvettes de béton ayant développé des expansions de
1,6%. Brunetaud [Brunetaud, 2005] pour sa part, a essayé d’établir une relation entre la perte
de résistance en compression et I’expansion en réalisant des mesures a 700 jours sur des
éprouvettes de béton affectées ou non par la RSI (Figure 11.26). D’aprés cette relation, une
expansion inférieure a 0,30% a 700 jours ne se traduit pas par une baisse significative de la
résistance en compression par rapport au cas de 1’absence du gonflement. Nos résultats sont
donc différents de ceux de Brunetaud.
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Figure 11.26 : relation expansion a 700 jours - résistance en compression d’un béton
affecté par RSI [Brunetaud, 2005]

D’autre part, toutes les mesures qui ont été réalisées sur le B11-T66-Im ne concernent que des
faibles expansions, et les performances mécaniques a ce jour de ce béton ne semblent pas étre
affectées (Figure 11.27). Un suivi a long terme et des mesures pour des taux d’expansion plus
importants pourraient fournir des éléments de réponse sur 1’évolution des caractéristiques

mécaniques de ce béton avec 1I’expansion.
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Figure 11.27 : évolution avec I’expansion de la résistance en compression et
du module d’Young pour le B11-T66-Im

La Figure 11.28 illustre une comparaison de nos resultats de suivi de la résistance en
compression avec des résultats d’essais réalisés sur le B11 dans le cadre d’une collaboration
entre ’IFSTTAR et I’IRSN (en dehors du cadre de la these) [Tailhan, 2008]. Les résultats
permettent de mettre en évidence une nette chute des performances mécaniques du B11 atteint
de RSI par rapport a un B11 sain.
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Figure 11.28 : évolution de la résistance en compression du B11 — comparaison
avec [Tailhan, 2008]

Finalement, d’une maniére générale, il est possible de constater que les performances
mécaniques du B11 atteint de RSI font état d’une dégradation importante malgré la faible
cinétique du gonflement subi par le béton. De plus, la résistance en compression et le module
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d’Young semblent étre affectés d’une maniere plus importante que le module dynamique par
de faibles expansions.

11.4.4. Interaction gonflement — perméabilité — porosité

Afin de mettre en évidence I’influence du gonflement généré par la formation
différée d’ettringite sur les propriétés de transfert du béton, nous avons réalisé, comme évoqué
précédemment, des mesures de perméabilité au gaz et de porosité accessible a I’eau a
différentes étapes de 1’évolution de 1’attaque afin d’obtenir une évolution continue de ces
grandeurs sous expansion. Ces essais sont réalisés sur le B11-T70-Im et le B11-T66-Im aux
mémes échéances que pour les essais mécaniques destructifs. Une mesure a 1’age de 28 jours
a eté également effectuée sur le béton non soumis au traitement thermique (B11-nt-Im).

11.4.4.1. Evolution de la perméabilité avec I’expansion

La Figure 11.29 illustre 1’évolution de la perméabilité relative en fonction de
I’expansion atteinte pour les bétons B11-T70-Im et B11-T66-Im. Cette permeabilité relative
représente le rapport entre la perméabilité intrinséque mesurée a un instant donné et a un
certain niveau d’expansion atteint, et la perméabilité intrinséque initiale mesurée a 1’age de 28
jours.
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Figure 11.29 : effet de I’expansion sur la perméabilité intrinseque — évolution du

rapport entre la perméabilité mesurée a un niveau d’expansion donné et la
perméabilité initiale a 28 jours en fonction de I’expansion

-107 -



M. AL SHAMAA

Les résultats obtenus mettent en évidence une augmentation significative de la perméabilité
du B11-T70-Im par rapport a sa perméabilité initiale. Ce rapport atteint, en fin de nos suivis
sur ce béton, une valeur proche de 20 pour une expansion avoisinant 0,27%. Cette
augmentation révéle une formation de microfissures qui sont susceptibles de former un réseau
connecté et de créer des chemins d’écoulement dans le béton (connexion des microfissures
aux interfaces pate-granulat avec celles de la péate). Cette augmentation est observée aussi
bien sur la perméabilité intrinséque que sur la perméabilité apparente (Figure 11.31). De plus,
on constate que les perméabilités et les expansions des corps d’épreuve B11-T70-Im et B11-
T66-Im sont liées par une relation affine. Cependant, les mesures qui ont été réalisées sur le
B11-T66-Im ne concernent que des faibles expansions. La finalisation de ce programme dans
les mois a venir et des mesures de perméabilité sur le B11-T66-Im aprées avoir atteint des
valeurs d’expansion plus significatives permettront de confirmer ces tendances.
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Figure 11.30 : évolution de la perméabilité intrinseque au cours du temps

D’autre part, il est possible de constater que la perméabilité intrinséque initiale du B11 est
insensible aux traitements thermiques appliqués. En effet, les perméabilités initiales, a 1’age
de 28 jours, de tous les corps d’épreuve sont identiques (Figure 11.30). Ensuite,
I’augmentation de la perméabilité au cours du temps est moins importante pour le B11-T66-
Im que pour le B11-T70-Im. Ceci est di au fait que la cinétique de 1’évolution de 1’expansion
pour ce dernier est plus importante.
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Figure 11.31 : évolution de la perméabilité apparente du B11-T70-Im

Le Tableau I1.7 [AFGC, 2004] présente les classes et les valeurs limites relatives a
I’indicateur de durabilité « perméabilité au gaz ». Les mesures de la perméabilité apparente
sous une pression d’entrée de 2 bars ont permis d’identifier une «trés faible » durabilité
potentielle du B11-T70-Im a I’age de 640 jours, alors que sa durabilité potentielle initiale a
I’age de 28 jours a été classée comme « élevée ».

Classes et valeurs limites
Durabilité potentielle — Trés faible Faible Moyenne Elevée  Trés élevée

Perméabilité apparente aux gaz . . .
(Penéo = 0,2 Mpa) (.10"%m?) >1000 30021000 100a300 10a100 <10

Tableau I11.7 : classes et valeurs limites de durabilité relatives a I’indicateur « perméabilité au gaz »
[AFGC, 2004]

11.4.4.2. Effet de Klinkenberg sous gonflement

L’évolution du coefficient § de Klinkenberg est une indication utile pour décrire
1I’évolution de la structure poreuse du béton. Ce coefficient, qui est inversement proportionnel
au diameétre moyen des pores, peut étre considéré comme un indicateur de la finesse du réseau
poreux [Picandet, 2001].

L’évolution du coefficient de Klinkenberg, obtenue pour nos essais experimentaux, est
montrée sur la Figure 11.32. Une augmentation de ce coefficient de 90% a 1’age de 640 jours
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par rapport a 1’état initial (mesurée a 28 jours) est notée pour le B11-T70-Im, et implique ainsi
une diminution du diamétre moyen des pores. Ceci peut s’expliquer, soit par le fait que les
pores créés suite au gonflement sont en majorité de taille plus faible que celle des pores
initiaux, soit par le fait que ’ettringite ne remplit que partiellement les pores existants ce qui
implique une diminution de leurs taille moyenne. Par contre, une diminution du coefficient de
Klinkenberg est notée pour le B11-T66-Im et révéle une augmentation du diameétre moyen des
pores.

2,0

1,6 *

1,2 *

B/ ﬁinitial

0,8

4 B11-T70-Im

# B11-T66-Im
0,4 i

0,0 T T T T T
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30

Expansion (%)

Figure 11.32 : évolution avec I’expansion du rapport entre le coefficient f de Klinkenberg
déterminé a un niveau d’expansion donné et le coefficient de Klinkenberg p initial

D’autre part, on note une valeur du coefficient de Klinkenberg pour le B11-T70-Im a I’état
initial (a 1’age de 28 jours) plus faible que celles des bétons B11-T66-Im et B11-nt-Im qui
semblent étre identiques (Figure 11.33). En conséquence, nous pouvons admettre que la taille
des pores est probablement insensible au traitement thermique dont la température maximale
atteint 66°C, alors que la cure thermique atteignant une température maximale de 70°C
conduit a un élargissement des pores. Mais il se peut que cette différence de taille des pores
soit due au fait que la décomposition de I’ettringite est plus importante a 70°C qu’a 66°C,
conduisant ainsi a des tailles de pores plus importantes.
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Figure 11.33 : évolution du coefficient de Klinkenberg au cours du temps

11.4.4.3. Influence de I’état d’expansion sur la porosité et la distribution de la taille des

pores
11.4.4.3.1 Evolution de la porosité accessible a I’eau

Les résultats de I’évolution de la porosité accessible a ’eau du B11-T70-Im montrent
que celle-ci est insensible a la création des fissures. En effet, aucune modification
significative de la porosité n’a été observée tout au long de la réaction pour ce béton (Figure
11.34). Ces résultats révelent que, suite a la compétition entre le remplissage des pores
préexistants par 1’ettringite formée et la création des nouvelles fissures suite au gonflement,
un équilibre a été établi, et la porosité est ainsi quasiment inchangée. Pour le B11-T66-1m, les
mesures effectuées jusqu’a présent ne concernent que des faibles taux d’expansion, et des
suivis a long terme de ce béton permettront de fournir des ¢éléments d’informations
supplémentaires, et de valider la tendance de la porosité avec 1’expansion. De plus, nous
avons réalisé deux mesures aux ages de 28 jours et de 790 jours sur le B1l1l-nt-Im. Les
résultats montrent que la porosité de ce béton est inchangée.
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Figure 11.34: évolution de la porosité accessible a I’eau
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11.4.4.3.2 Distribution de la taille des pores aprés gonflement

Nous avons vu que la variation de la perméabilité et du coefficient de Klinkenberg
du B11-T70-Im est due probablement a la modification de la structure poreuse de ce béton.
Afin d’approfondir nos investigations, nous avons eu recours a une analyse de 1’évolution de
la porosité et de la distribution de la taille des pores de ce béton a I’aide d’un porosimétre au
mercure. Cette méthode nous permet d’étudier les pores allant de 3 nm & environ 430 um. Les
essais ont été réalisés aux eéchéances 90, 390 et 640 jours. La porosité totale obtenue reste
inchangee (Figure 11.35). Ces résultats sont en accord avec ceux rapportés par les suivis de la
porosité accessible a 1I’eau (Figure 11.34).

18
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Expansion (%)

Figure 11.35 : évolution de la porosité totale au mercure du
B11-T70-Im
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La Figure 11.36 montre les courbes de distribution différentielle des diamétres des pores du
B11-T70-Im. Ces courbes mettent en évidence un mode poreux principal qui se situe autour
de 65 nm et qui se resserre au cours du temps. Le diamétre moyen de ce mode reste constant
avec l’expansion, alors que son volume augmente d’une mani¢re significative. Cette
augmentation pourrait étre attribuée a une microfissuration de la matrice cimentaire due aux
contraintes exercées par les produits expansifs. Nous observons également que les pores les
plus fins (taille comprise entre 3 et 40 nm) disparaissent. Ceci révele un remplissage de ces
pores par I’ettringite qui se forme. Une diminution du volume des pores ayant pour taille
environ entre 100 et 600 nm est notée également. Ceci révele un remplissage partiel de ces
pores et pourrait étre également a I’origine de 1’augmentation du volume de la porosité
principale autour de 65 nm. L’augmentation du volume de certains pores et le remplissage
d’autres pores expliquent le fait que la porosité totale est restée inchangée.

D’une manicre générale, le gonflement ne semble pas contribuer a une modification de la
distribution de la taille des pores, mais juste a une croissance du volume du mode poreux
principal. En effet, aucune modification significative de la taille des pores n’est mise en
valeur tout au long du gonflement. De plus, aucun décalage vers les plus grands pores n’a été
observé. Ainsi, le gonflement ne semble pas probablement contribuer a une formation de
pores ayant des tailles plus importantes que celles des pores initiaux.

90j (0,02% d'expansion)
390j (0,20% d'expansion)
640j (0,27% d'expansion)

0,1 |

0,08

0,06

0,04 // \\

0,02 / \ A
I~ X\

0 T T T
1000000 100000 10000 1000 100 10 1

Log intrusion différentielle (ml/g)

Diameétre des pores (nm)

Figure 11.36 : distribution de la taille des pores obtenue par intrusion de mercure pour
le B11-T70-Im
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D’autre part, il apparait clairement une augmentation, avec 1’expansion, du volume poreux
cumulé penétré par le mercure dans les pores de taille inférieure & 100 nm (Figure 11.37). Ceci
révéle un réseau poreux plus ouvert et connecté qu’a 1’état initial. Ces résultats sont en accord
avec ceux rapportées par 1’évolution de la perméabilité intrinséque, qui mettent en évidence
une augmentation significative de celle-ci, montrant ainsi un développement d’un réseau de
fissures connectées dans la matrice cimentaire du béton.
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90j (0,02% d'expansion)
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Figure 11.37 : distribution du volume cumulé de mercure entrant dans les pores pour
le B11-T70-Im

11.4.5. Couplage expansion-prise de masse

Les expansions observées dans les bétons B11-T70-Im et B11-T66-Im sont
accompagnees d’un gain de masse plus important que dans le cas du béton B11-nt-Im non
atteint de RSI. Il semble donc intéressant de relier ces deux grandeurs. La Figure 11.38
représente la variation dimensionnelle rapportée en fonction de la variation de masse pour les
bétons atteints de RSI. Pour le B11-T70-Im, on constate qu’apres la prise de masse non liée a
une expansion, la courbe se révéle quasi-lineaire. Ce comportement est observé a partir d’un
gonflement d’environ 0,07% jusqu’a environ 0,25% et correspond a la zone 0,6% - 1% de
prise de masse. La pente de la courbe est ainsi constante pendant la plus grande part de
I’expansion, et sa valeur est déterminée par régression linéaire. Ensuite, sa valeur diminue
lorsque le gonflement subit un ralentissement. De plus, les comportements hydriques des deux
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bétons B11-T70-Im et B11-T66-Im semblent étre similaires dans un premier temps (les deux
courbes expansion-prise de masse sont identiques), et la poursuite des suivis du B11-T66-1m
permettra de disposer des éléments complémentaires sur la tendance de son comportement a
long terme.

La RSI semble ainsi jouer un role important dans la modification du comportement hydrique
du matériau. Cette modification est une conséquence, aussi bien des effets mécaniques des
gonflements que des effets chimiques. La prise de masse observée est le résultat de
I’imbibition du matériau sous 1’effet de I’ouverture du réseau poreux lors du gonflement (la
fissuration du corps d’épreuve facilite la pénétration d’eau), et de 1’absorption d’eau en tant
que réactif pour former des produits de gonflement.
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Figure 11.38 : relation expansion-prise de masse pour le B11-T70-Im et le B11-T66-1m

Barbarulo [Barbarulo, 2002] a réalisé dans ses travaux une analyse des mécanismes de prise
de masse lors de I’expansion. Dans cette approche, aprés I’application d’une cure thermique,
le gonflement est le résultat d’une réaction chimique du type suivant :

réactifs + eau externe — produits

Le gain de masse associé a cette réaction et la variation de volume entre les produits formés et
les réactifs seront notés suivant la relation suivante :
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{Am réaction — mproduits- mréactifs (l |_10)

A\/re’action = produits Vréactifs

La masse du matériau peut également varier du fait de la variation de la porosité et du volume
du réseau de fissures. On note ®; les vides (porosité et fissures) initiaux et @, les vides
finaux. Leurs volumes seront notés V. Les éprouvettes de béton étant immergées dans 1’eau,
on suppose que tous les vides sont saturés en eau. La variation du volume des vides et la

variation de masse associée seront ainsi définies comme suit :

Am, = po, AV
{ g e (11-11)

Trois cas de figures se présentent pour I’interprétation de AVg: si AVg = 0, la porosité est
inchangée du fait de 1’équilibre entre le remplissage des pores par les produits de la réaction et
la création des nouvelles fissures suite au gonflement. Il est possible dans ce cas que les
produits soient formés sans combler la porosité initiale et qu’ils aient entiérement participé a
I’expansion du matériau (toutes les nouvelles fissures créées sont donc remplies par les
produits formés). Si AVg > 0, il y a création d’une nouvelle porosité (fissuration) non
comblée par les produits formés. Enfin, si AV < 0, il y a globalement un remplissage de la
porosité ou des fissures existantes.

Le gain de masse et la variation volumique du matériau sont ainsi donnés par la relation
suivante :
Am:Ar’nréaction"'Am¢ (” 12)
AV = A\/réaction+AV¢

La variation volumique &, = AV/Vj,; est reliée a la variation massique €y = Am/mjqy; par la
relation :

AV IV . AV m. . AV
Ey _ ini _ L_ini _ * Pini (”-13)
Em  AM/my,; Am V;,; Am

ou pini est la masse volumique initiale du béton (~2,35 kg/L), Vini est le volume initial du corps
d’épreuve et mjy; est sa masse initiale.
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En supposant que les déformations sont isotropes, il est possible de relier 1’expansion
volumique &, aux variations longitudinales ¢ par la relation suivante :

v =3.g (1-14)
Ainsi, la variation de masse et la variation dimensionnelle sont reliées par :

g_l 1 Avréaction"' AV(D

=3 Pini 11- 15
€m 3 ! Amréaction"'AmcD ( )

Par combinaison avec la relation 11.11, il est donc possible d’écrire 1a relation suivante :

&1 _ 1 Pini AV r¢actiont AV

Em - 3 Peau .M-FAV(D (”-16)

Peau

L’ hypoth¢se formulée pour expliquer 1’origine de 1’expansion due a la RSI et proposée par
[Barbarulo, 2002] suppose que le monosulfoaluminate formé a haute température réagit avec
de la portlandite et les sulfates fixés dans les C-S-H pour donner de I’ettringite selon la
réaction suivante :

monosulfoaluminate + portlandite + sulfates + ecau — ettringite
ou encore, de fagon steechiométrique en notation cimentiere :
C4ASH;, + 2CH + 2S + 18H—CsAS3H3,
Cette hypothése du mécanisme d’expansion permet d’estimer les variations massique et
volumique attribuées a la réaction. La formation d’une mole d’ettringite nécessite ainsi un

apport externe de 18 moles d’eau. Le gain de masse par mole d’ettringite formée est alors
AMigaction = 18%18 = 324 g/mol.
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. . Masse molaire Volume molaire Masse volumique
Réactif ou produit 3 3
(g/mol) (cm*/mol) (g/cm?)
monosulfoaluminate 622 309 2,01
ettringite 1255 705 1,78
portlandite 74 33 2,25
sulfates 80 30 2,67
eau 18 18 1,00

Tableau 11.8 : caractéristiques des réactifs et des produits de la réaction de formation d’ettringite

Le Tableau 11.8 rappelle les caractéristiques des réactifs et des produits de la réaction de
formation d’ettringite. Il est a noter que ces valeurs sont modifiées par rapport a celles
données par [Barbarulo, 2002], et sont basees sur les résultats des travaux de [Balonis et
Glasser, 2009]. La variation volumique associée a la réaction de formation d’ettringite est
ainsi égale a :

AV saction = 705 — 309 — 2x33 -2x30 = 270 cm®/mol.

En se basant sur ces données, il est ainsi possible d’étudier I’évolution de la variation du
volume des pores AV en fonction de g/en en inversant la relation 11-16 suivant la relation
suivante :

i
Pini-AV rsaction— 3AM ¢action P

3Peau — ~ Pini
&

m

(11-17)

L’évolution de cette fonction pour le B11-T70-Im est représentée dans la Figure 11.39.
L’étude de cette fonction montre que la valeur du régime d’expansion g/en, €St majorée par
1/3.pini/peas = 0,78 ; et c’est le cas ou I'expansion se traduit essentiellement par la création de
(AVgp—). De plus, le vaut
1/3.pini-(AV rgaction/ Amyeaction) = 0,65 lorsque la variation du volume des pores est nulle

vides remplis d'eau régime d’expansion g/en
(AVep =0), cest-a-dire lorsque I’expansion se traduit par un remplissage des nouvelles
fissures créées par le produit de la réaction. Enfin, le régime d’expansion est nul lorsque
AV ¢ = -AV gaction, c’est a dire lorsque les produits de la réaction chimique formés ont comblé

la porosité initiale sans générer de 1’expansion.
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Figure 11.39 : évolution du volume des vides en fonction du régime d’expansion
g/em - cas du B11-T70-Im

Ainsi, connaissant la pente du régime d’expansion g/en, mesurée expérimentalement, il est
possible d’estimer la valeur de la variation du volume des pores AVe. La valeur
expérimentale de cette pente est déterminée par régression linéaire sur la période d’expansion
maximale (partie linéaire de la relation expansion-prise de masse), et est estimée a 0,45
(Figure 11.38). On peut ainsi constater que la variation du volume des vides par mole
d’ettringite formée est estimée & environ -197 cm®mol. Cette variation négative implique

ainsi un remplissage de la porosité ou du réseau de fissures existant par de ’ettringite.

Les investigations de [Barbarulo, 2002] supposent que le gain de masse ne peut étre la
conséquence d’une formation d’ettringite seulement, mais nécessite la création d’un réseau de
fissures saturé en eau. Pour lui, I’hypothése que les vides du matériau sont saturés en eau peut
étre erronée. Ceci apparait non probable dans le cas de nos échantillons immergés dans 1’eau.
De plus, les résultats de nos essais de suivi de la porosité accessible a I’eau du B11-T70-Im
montrent qu’une expansion peut se produire sans modification significative de la porosité.
Pour ce béton, la variation du volume des pores peut étre estimee a partir des mesures de
porosité. En effet, si I’on considére la phase d’expansion maximale, deux mesures de la
porosité accessible a 1’eau durant celle-ci (aux ages 180 jours et 390 jours) ont été réalisées.
On note €1, p1, V1 et Vg, respectivement I’expansion, la porosité, le volume de 1’échantillon et
le volume des pores a 1’age de 180 jours, et &, P2, V2 et Vg, ceux a 1’age de 390 jours. Ces
grandeurs peuvent étre reliées selon les relations suivantes :
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Vo1 = Pp1.(Vini + 3€1.Vini) €t Voo = p2.(Vini + 3€2.Vini) (11-18)

Ainsi, la variation du volume des pores et la variation volumique associée a la réaction de

formation d’ettringite peuvent étre estimées par :

AVq) = Vq;g - Vq)l et AVréaCtion =AV - AVq) (l |-19)

Par conséquence, le nb de moles d’ettringite formés n est donné par :

n-= AVréaction/ 270 (I I'20)

Ainsi, la variation du volume des pores correspondant a une formation d’une mole d’ettringite
est donneée par :

AV (cm®mol) = AVe/n (11-21)

Les résultats de ce calcul aboutissent & une variation de volume de pores de -163 cm®mol.
Méme si cette valeur est trés proche de celle obtenue par la relation 11-17, cette faible
variation ne semble pas suffisante pour valider les interprétations menées ci-dessus. En effet,
le Tableau 11.9 présente I’effet de la variabilité du matériau sur la valeur de la porosité
mesurée sur 39 éprouvettes de béton de la méme gachée [Poyet et Torrenti, 2010]. On peut
constater que, pour une porosité de 16%, 1’écart-type correspond a environ 1%, une valeur
importante par rapport aux variations de la porosité mesurée sur le B11-T70-Im avec
I’expansion. Ainsi, des variations plus significatives de la porosité semblent nécessaires pour

appuyer ou non ces conclusions.

Drying temperature 60°C 90°C 105°C
Average 10,1% 10,9% 11,5%
Standard deviation 0,65% 0,69% 0,75%

Coefficient of variation 6,44% 6,35% 6,49%
Minimum 8,5% 9,2% 9,7%
Maximum 11,8% 12,8% 13,6%

Tableau I11.9 : variabilité de la porosité mesurée sur 39 échantillons d’une
méme gachée [Poyet et Torrenti, 2010]
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Finalement, ces analyses montrent qu’une étude détaillée des expansions des corps d’épreuves
en fonction de leurs variations massiques pourrait apporter des éléments de compréhension du
mécanisme de la RSI. Des essais supplémentaires seraient envisageables de maniere a
disposer des éléments complémentaires sur la corrélation des expansions et des gains de
masse.

11.4.6. Apport des mesures complémentaires
11.4.6.1. Mesure de résistivité électrique

Le Tableau 11.10 recense les résultats des mesures de la résistivité électrique a 1’age
de 650 jours. On peut constater que la résistivité du béton B11-T70-Im atteint de RSI
(I’expansion était environ 0,27% a cet age) est plus faible que celle du béton sain B11-nt-Im.
Ceci révele une connectivité plus importante du réseau poreux aprés RSI. De plus, en se
basant sur le classement de [AFGC, 2004], on note une «trés faible » et une « moyenne »
durabilité potentielle, respectivement pour le B11-T70-Im et le B11-nt-Im.

Matériau Pélec (Q.m)
B11-T70-Im 44
B11l-nt-Im 107

Tableau 11.10 : résistivités électriques de B11-T70-Im et
B11l-nt-Im a I’age de 650 jours

Des études supplémentaires seraient envisageables pour rechercher s’il existe des corrélations
entre les expansions d’un béton atteint de RSI et sa résistivité électrique. Ceci permettrait de
faire le passage entre les résultats d'essais accélérés de laboratoire et le comportement in situ
et de caractériser d’une facon indirecte la réactivité du béton vis-a-vis de la RSI. En effet,
I'existence de techniques non destructives facilement réalisables in situ pour mesurer cette
grandeur constitue un avantage supplémentaire de cet « indicateur de substitution ».

11.4.6.2. Lessivage des alcalins
La Figure 11.40 illustre les mesures des quantités d’ions K™ et Na* lessivés et présents

dans I’eau de conservation a I’age de 570 jours pour chacun des bétons B11l-nt-Im et B11-
T70-Im (I’expansion pour ce dernier était environ 0,26% a cet age).
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Figure 11.40 : quantités de K* et Na" lessivés et présents dans I’eau de
conservation a I’Age de 570 jours

On peut constater que les quantités d’ions lessivés sont 1égérement plus importantes dans le
cas du B11-T70-Im que dans celui du B11-nt-Im. En effet, la prise de masse du B11-T70-Im,
atteint de RSI, est plus importante, conduisant ainsi a un lessivage plus important. Cependant,
au bout de 570 jours de lessivage, on constate qu’il reste encore dans le B11-T70-Im pres de
55% de sodium et 50% de potassium contenus initialement dans le béton (les quantités
initiales sont estimées a partir de la composition du ciment et du dosage de ce dernier dans le
béton). Ces proportions sont trés élevées. Il est d’usage de considérer que les alcalins amenés
par le ciment sont solubles et présents majoritairement dans la solution interstitielle. Nos
résultats montrent que les conditions de conservation des éprouvettes limitent le phénomene
de lixiviation des alcalins. Mais la répartition des alcalins dans le béton est vraisemblablement
non homogeéne, et on pourrait avoir un gradient de concentration avec un plus fort lessivage
sur la partie extérieure.

11.5. Conclusion

Ce chapitre a présenté nos travaux sur 1’évaluation du comportement du B11, un
béton représentatif de celui utilisé dans la construction du radier général d’une enceinte de
confinement d’une centrale nucléaire, vis-a-vis du développement de la RSI. Cette étude
compléte, incluant les études de 1’état thermique du béton au jeune age, des courbes
d’expansion et de variation de module dynamique, des courbes de variation de masse, des
effets du phenomene sur les performances mecaniques et les propriétés de transfert, a permis
de mettre en evidence dans quelle mesure la pathologie influe sur les propriétés de ce béton.
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L’étude numérique de la réponse thermique du radier a montré que la température du B11
subit des élévations importantes sur une longue durée (> 65°C durant plusieurs jours) durant
la période qui suit le coulage lors de la phase de la construction.

L’¢étude expérimentale a montré que le B11 présente un réel risque de développement de la
RSI lorsqu’il est conservé sous immersion dans I’eau, et aprés avoir subi une cure thermique
au jeune age. La valeur d’expansion atteinte en fin de suivi (0,28% a 740 jours) témoigne un
gonflement important. Cependant, I’eau interne du béton est pour le moment insuffisante pour
générer le gonflement. En effet, aucune expansion significative n’a été observée sur des corps
d’épreuve protégés sous scellement. L’absence du gonflement pourrait étre liée a un effet de
cinétique plutot qu’a une impossibilité de développer la réaction. Des gonflements pourraient
se produire dans ces éprouvettes a plus long terme.

Les essais mécaniques réalisés sur le B1l atteint de RSI ont montré une dégradation
importante de ses performances mécaniques. Suite a 1’expansion, on note une diminution
significative de la résistance en compression et du module statique. A cela s’ajoute une
diminution due au traitement thermique.

Les résultats de suivi des propriétés de transfert ont mis en évidence une augmentation
significative de la perméabilité avec I’expansion, en raison du développement d’un réseau
ouvert et connecté de microfissures dans la matrice cimentaire du béton. Cependant, la
porosité a été inchangée suite a un équilibre établi entre le remplissage des pores par
I’ettringite formée et la création des nouvelles fissures. Les essais de porosimétrie au mercure
ont mis en évidence une accentuation locale du mode poreux principal. Le gonflement ne
semble pas contribuer a une modification de la distribution de la taille des pores, et aucun

décalage vers des pores de plus grande taille n’a été observe.

Nous avons vérifié expérimentalement qu’une étude détaillée des expansions des corps
d’épreuve en fonction de leurs variations massiques pourrait apporter des éléments de
compréhension du mécanisme de la RSI.

D’autre part, pour une stratégie de gestion durable du patrimoine d’ouvrages existants, les
méthodes de mesure non destructives pourront constituer dans ’avenir des outils performants
de diagnostic de 1’état de la structure a un instant donné, de surveillance de 1’évolution du
vieillissement, donc de maintenance préventive de 1’ouvrage. Ainsi, des corrélations entre les
expansions d’un béton atteint de RSI et des grandeurs mesurées a I’aide de ces techniques,
comme le cas de la résistivité électrique, pourraient fournir des éléments de réponse quant a
I’intérét de ces mesures vis-a-vis de la détection de la RSI.
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Finalement, les résultats obtenus durant cette étude ouvrent des perspectives intéressantes. Ils
pourront servir de base a des études ultérieures durant lesquelles il conviendra d’aller plus
loin dans I’expérimentation et dans I’analyse pour mieux approfondir les données sur

I’influence de cette pathologie sur les propriétés du béton.
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I11.1. Introduction

Lors de 1’étude bibliographique, nous avons vu qu’une exposition du béton a une
humidité importante semble indispensable au développement de la RSI. Les parties de
I’ouvrage touchées essentiellement sont celles en contact avec 1’eau (zone immergée, zone de
marnage...) ou soumises a des venues d’eau (défaut d’étanchéité, absence de drainage...) ou
encore celles exposées a des taux d’humidité ¢levés. D’une manicre générale, les amplitudes
et les cinétiques de gonflement augmentent avec 1’accroissement du taux d’humidité relative
environnant les matériaux [Odler et Chen, 1995 ; Heinz et al., 1999 ; Famy et al., 2001 ; Graf
2007 ; Martin, 2010]. En effet, ’eau représente le milieu réactionnel nécessaire au
déroulement de la réaction et joue un réle important sur sa vitesse et son intensité. Elle joue
aussi bien dans les processus de transfert que dans la formation des produits de réaction. Le
transfert des sulfates libres, soit contenus dans la solution interstitielle du béton, soit
physiquement absorbés par les C-S-H, vers les milieux réactionnels est fortement favorisé par
les mouvements d’eau. Cependant, méme s’il est reconnu aujourd’hui que I’abondance de
I’eau conditionne fortement le caractére expansif des matériaux atteints de RSI, I’humidité
relative critique qui permet le déclenchement de la réaction demeure parmi les facteurs

principaux dont I’impact n’est pas clairement identifié a ce jour.

Dans ce cadre, et afin d’apporter des éléments pour la compréhension du réle joué par
I’hygrométrie environnante sur la RSI, le présent chapitre a pour objectif d’étudier le
couplage qui existe entre les conditions d’exposition a I’humidité du béton et les expansions
que celui-ci peut développer sous les effets d’une RSI. Pour cela, il s’agit de réaliser des
essais de gonflement libre sur des éprouvettes cylindriques de béton maintenues dans des
conditions hygrometriques différentes. Ces essais sont réalisés sur une formule de béton
réactive vis-a-vis de la RSI. Dans un premier temps, nous présenterons le programme
expérimental qui correspond a la fabrication, au traitement thermique et aux suivis des
éprouvettes de béton. Dans un second temps, nous analyserons les différents comportements
des bétons, notamment en termes de gonflement et de son couplage avec 1’état hydrique, ainsi
que l’influence de I’expansion sur les propriétés de transfert du béton. Enfin, nous
présenterons des observations réalisées au microscope électronique a balayage (MEB) afin de
fournir des informations sur I’influence du gonflement par RSI sur la microstructure des
materiaux.
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I11.2. Matériaux et techniques expérimentales

Dans cette section est présentée la démarche mise en ceuvre au cours de cette
campagne expéerimentale. Nous exposerons tout d’abord la fabrication, la cure thermique et la
conservation des éprouvettes de béton. Ensuite, nous présenterons les différents essais de
suivi réalises.

111.2.1. Composition et fabrication des betons

On dispose dans cette étude d’une formule de béton réactive vis-a-vis de la RSI a
base de ciment Portland CEM | et de granulats siliceux provenant de la sabliére Palvadeau. Le
comportement de ce béton de référence est bien connu (présence de gonflement significatif)
lorsqu’il est immergé dans 1’eau et apres avoir subi un traitement thermique. Sa composition
est donnée dans le Tableau Ill.1. Les gravillons (trois coupures granulaires en mm: 4/8 ;
8/12,5 et 12,5/20) et le sable (trois coupures granulaires : 0/0,315; 0,315/1 et 1/4) sont
siliceux non réactifs vis-a-vis de la réaction alcali-granulats. Ces granulats ont été séchés
avant la phase du coulage afin d’assurer un meilleur contrdle de la fabrication des bétons. Le
ciment est dosé & 400 kg/m® avec un rapport E/C de 0,48. La composition chimique du ciment
et ses constituants, ainsi que la composition minéralogique du clinker sont donnés dans le
Tableau 111.2, le Tableau 111.3 et le Tableau 111.4. Ces compositions sont issues d’une analyse
du ciment au sein du laboratoire.

Matériau Dosage Kg/m®
Ciment CEM | 400
Sable 0/0,315 130
Sable 0,315/1 130

Sable 1/4 450
Gravillon 4/8 210

Gravillon 8/12,5 570
Gravillon 12,5/20 310
Eau totale 190

Tableau 111.1 : formulation du béton

Les corps d’épreuve préparés correspondent a des éprouvettes cylindriques de diametre 11 cm
et de hauteur 22 cm. Les méthodes de fabrication et de mise en ceuvre sont identiques a celles
décrites dans la section 11.3.2 [NF P 18-400, 1981 ; NF P 18-422, 1981].
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Constituant % massique

SiOo, 19,19
Al,O4 5,03
Fe,O4 2,06

TiO, 0,31

MnO 0,04

CaO 62,68

MgO 0,92

SO, 3,39

K,0 1,03

Na,O 0,12

P,Os 0,25
Na,Ogq 0,77

s* 0,03

cr* 0,02

Perte au feu 4 1140°C 2,98
Résidu insoluble 2,09

Tableau I11.2 : composition chimique du ciment CEM 1 52,5 N

Constituant | 9% massique
Clinker 98
Calcaire 2

Tableau 111.3 : constituants du ciment CEM | 52,5 N

Constituant | % massique
CsS 67,4
C,S 11,3
CsA 10,7

C,AF 7,3

Tableau I11.4 : composition minéralogique du clinker

111.2.2. Traitement thermique

Apres coulage, les corps d’épreuve sont soumis a un traitement thermique afin de
favoriser le développement de la RSI. L’étuvage est réalis¢ dans une enceinte climatique et
sous une humidite relativement proche de la saturation.

Lors de I’étude bibliographique, nous avons vu que la température maximale atteinte par le
béton au jeune age et sa durée de maintien représentent des parametres critiques vis-a-vis de

la RSI. Par conséquent, afin d’étre certains que les conditions de température soient
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optimales, le traitement thermique retenu a été choisi de facon a étre sir d’exposer nos
échantillons a une température suffisamment élevée pour les rendre potentiellement réactifs,
et pour obtenir des expansions significatives dans un délai raisonnable. Ainsi, nous avons
décidée de travailler avec un étuvage atteignant une température maximale de 80°C. Le
traitement appliqué se décompose en quatre phases. Il débute par une phase de préprise durant
laquelle la température est maintenue constante a 20°C pendant 2 heures. Ensuite, une phase
de chauffe, appliquée aux éprouvettes de béeton, assure une montée de température de 20°C a
80°C. Cette phase s’achéve 24 heures apres le coulage du béton (vitesse de chauffe de 1’ordre
de 2,5°C /h), et est suivie par 1’application d’un palier de température constante de 80°C
durant 72 heures. Enfin, le traitement thermique se termine par une phase de refroidissement a
une vitesse voisine de -1°C/h, jusqu’a une température de 20°C (Figure I11.1). La durée totale
du traitement est de 7 jours. Une fois le traitement thermique terminé, les éprouvettes de béton

sont démoulées et ensuite conservées dans différentes conditions d’humidité.

100

80

N\
: N

0 24 48 72 96 120 144 168 192

Température (°C)
5 3

Temps (h)

Figure 111.1 : traitement thermique imposé aux éprouvettes de béton

111.2.3. Conservation des éprouvettes

Les éprouvettes de béton sont maintenues aprés traitement thermique dans
différentes conditions hygrométriques. En plus d’une immersion permanente dans 1’eau et
d’une conservation sous hygrométrie saturée (humidité relative de 100%), quatre autres
conditions de conservation ont été retenues pour mener a bien cette étude. Il s’agit
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d’environnements dont les humidités relatives sont contrdlées par des solutions salines
saturees. Toutes ces conservations sont realisées a 20°C.

Une série d’éprouvettes est ainsi immergée définitivement dans 1’eau. Les conditions

d’immersion sont identiques a celles détaillées dans la section I1.3.5.

Une deuxiéme série d’éprouvettes est maintenue dans un dispositif permettant un
conditionnement & 100% d’HR. Ce dispositif a fait 1’objet d’'un développement au sein de
I’'IFSTTAR et a été utilisé dans les travaux de [Martin, 2010]. Il s’agit d’un cylindre étanche
en plexiglas dans lequel une réserve d’eau et une pompe assurent une circulation d’eau sur la
paroi intérieure. Ceci permet de saturer 1’air en vapeur d’eau et d’atteindre ainsi une HR de
100% (Figure 111.2).

{ R

@ —p Circulation d'eau
-

Figure 111.2 : dispositif de maintien a2 100% d’HR

Une derniére série d’éprouvettes est maintenue dans des dispositifs assurant différents
niveaux d’humidité relative. Notre objectif initial était d’assurer quatre environnements dont
le taux d’humidité se situe environ entre 90% et 98%. Les dispositifs permettant le maintien a
ces conditions sont constitués de fiits étanches en plastique muni chacun d’une grille sur
laquelle sont placées les éprouvettes de béton. La grille permet la circulation d’air humide,
condition assurée par une solution saline saturée placée au fond de chaque flt. Les solutions
sont autorisées a atteindre I'équilibre avec leurs vapeurs ce qui assure I’humidité envisagée
dans 1I’air environnant (Figure 111.3).
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Figure 111.3 : dispositifs de conservation sous 91%<HR<98%

Quatre solutions salines ont été ainsi retenues pour contréler ces conditions hygrométriques
auxquelles les échantillons ont été exposés. Le choix des solutions a fait I’objet d’une étude
préalable afin d’estimer la valeur d’HR assurée par chacune et d’évaluer son évolution au
cours du temps aprés stockage de matériaux poreux. En effet, les données généralement
signalées dans la littérature pour les valeurs d’HR assurées par les solutions salines saturées
sont divergentes. En se basant sur les données de Young [Young, 1967] et les travaux visés
par lui [Wexler et Hasegawa, 1954 ; O'Brien et al., 1948] ainsi que les données de
[International Critical Tables, 1926], le Tableau I111.5 récapitule les caractéristiques des sels
retenus pour la préparation de nos solutions: le sulfate d’ammonium, le chlorure de
potassium, le chlorure de baryum et le sulfate de potassium. Chacune des valeurs d’HR
données par [Young, 1967] et [O’Brien, 1948] s’obtient aprés avoir atteint un équilibre a
25°C entre la pression de vapeur des solutions saturées et l'air environnant. Elle est considérée
comme une valeur approximative obtenue dans un environnement ne contenant pas de
matériaux poreux susceptibles d’intervenir sur I’hygrométrie. Cependant, Young [Young,
1967] souligne l'effet que le stockage dans I'air de matériaux poreux, tels que le mortier et le
béton, peut avoir sur I'échange d'humidité avec l'air environnant. L'échange hydrique entre le
matériau et l'air conduit généralement a un retard dans I’atteinte des conditions constantes
d’humidité relative. Par conséquent, ces valeurs théoriques ne sont pas valables dans le cas

d’un environnement dans lequel sont stockés des matériaux poreux.
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Sel Sulfate d’ammonium Chlorure de Chlorure de Sulfate de
(NH4),S0, potassium KCI  baryum BaCl, potassium K,SO,
Gamme de température 25-50 5-40 5-60 15-60
fiable (°C), (Young)
dHR/AT (%/°C) (Young) -0,07 -0,16 -0,08 -0,05
HR a 25°C (Young) 80,2 84,2 90,3 97
HR a 25°C (O’Brien) 81-89 84-89 88-93 100

Tableau I111.5 : valeurs d’humidité relative apportées par les sels et leur dépendance de la température -
valeurs données par Young [Young, 1967] et O’Brien [O’Brien, 1948] a 25°C

La mesure de valeurs d’humidité relative fiables s’est révélée délicate, surtout que pour des
humidités élevées, la précision de capteurs de mesure est souvent difficile a garantir. Dans
notre étude, et durant toute la durée de conservation des éprouvettes de béton, 1’humidité
relative a été suivie a l'intérieur de chacun des dispositifs de stockage a 1’aide d’un capteur de
mesure dont le niveau de précision est de 1’ordre de + 0,8%. Mais I’exactitude du capteur

diminue lors de mesures de niveaux d’humidité élevés pour des longues périodes.

Une fois les corps d’épreuve stockes dans les fats, et apres avoir relativement atteint les
conditions d'équilibre relatif, ’HR est quasiment constante et proche de la valeur recherchée.
Les valeurs atteintes a 20°C sont proches de 91%, 94%, 96% et 98%, respectivement pour les
solutions de sulfate d’ammonium, de chlorure de potassium, de chlorure de baryum et de
sulfate de potassium. L’humidité assurée par certaines solutions étant trés influencée par les
fluctuations de la température autour de 20°C, la température de la salle de stockage a été
ainsi contrélée avec précaution pour étre maintenue proche de 20°C. La Figure I11.4 montre
I’évolution de I’HR dans chacun des dispositifs de conservation. Quelques fluctuations sont
observées, et une augmentation est surtout notée dans I’évolution de I’HR de 98%. Cette
augmentation a eté prévue du fait du long séjour de la sonde a une humidité proche de la
saturation qui conduit a une dérive des grandeurs mesurées. De plus, une légére diminution
est observée dans le cas d’HR de 91% durant toute la durée de stockage des éprouvettes. Des
Iégeres diminutions sont également observées dans les évolutions des HR de 94% et 96%,
apres avoir realise un étalonnage et un re-ajustage des sondes de mesure (a partir de 1’age de
340 jours). Mais ces diminutions sont plutdt dues aux echanges hydriques entre les matériaux
et I’air environnant. Les suivis massiques que I’on présentera ultérieurement permettront de
disposer d’explications complémentaires.
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D’une maniére générale, et étant donné que dans la réalité on ne peut jamais avoir un taux
d’humidité constant, les proportions de ces fluctuations d’humidité semblent acceptables. Il
apparait tout de méme intéressant, pour plus de précisions, de confronter également nos

données aux suivis massiques des corps d’épreuve.

110

ré-étalonnage
105
100 I""W AT Ll y ——
st A ARV -’?'”‘"“"an"‘l I:':
95 : : o epp
AT Ll e T
e e et .I.,.,.,,nw.-.wm-m
P et ey e
90 - i
N %"'rﬁf
=R
- 83
o
I
80
75
Chlorure de baryum
70 Chlorure de potassium
Sulfate d'ammonium
Sulfate de potassium
65
60 T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Temps (jours)

Figure 111.4 : évolution de I’humidité relative dans les dispositifs de conservation

Enfin, afin d’évaluer les effets d’une humification tardive sur le gonflement da a la RSI, les
éprouvettes initialement conservées a 91% d’HR ont été¢ immergées dans 1’eau a 1’age de 334
jours. De plus, des éprouvettes initialement immergées dans 1’eau ont été protégées par
revétement a 1’age de 90 jours. Cette date a été choisie lors de I’initialisation du gonflement
(les résultats d’expansion seront présentés ultérieurement) pour évaluer 1’influence de I’arrét
de I’apport d’eau externe sur I’évolution de ’expansion. Le revétement est réalisé a I’aide de
trois couches d’aluminium autoadhésif. Ces éprouvettes ont été conservées a 100% d’HR

apres 1’application du revétement.
Dans la suite, la nomenclature définie pour les corps d’épreuve est la suivante :
- Im pour les éprouvettes immergées définitivement dans 1’eau ;

- HR100 pour les éprouvettes conservées a 100% d’HR ;

- HR94, HR96 et HR98 pour les éprouvettes conservées respectivement sous une HR de
94%, 96% et 98% ;
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HR91-Im pour les éprouvettes qui ont été conservées a 91% d’HR puis immergées

dans I’eau a partir de 1’age de 334 jours ;

Im-sc pour les éprouvettes qui ont ét¢ immergées dans 1’eau puis conservées sous
scellement a 100% d’HR a partir de 1’4ge de 90 jours (sc = scellgé).

111.2.4. Suivi des corps d’épreuve

De nombreux suivis expérimentaux ont été réalisés sur les éprouvettes de béton

durant leur conservation. Les grandeurs suivantes, dont les protocoles de suivi sont identiques
a ceux décrits dans la section 11.3.6, ont été mesurées au cours du temps :

Suivi de masse, d’expansion et de module dynamique : ces suivis sont réalisés sur tous
les corps d’épreuve. Pour chacune des conditions hydriques de conservation, trois
éprouvettes de béton sont mises en ceuvre pour ces mesures, et la valeur de la grandeur
mesurée correspond a la moyenne des valeurs mesurées sur les trois éprouvettes ;

Suivi de la perméabilité au gaz et de la porosité accessible a I’eau dans 1’optique
d’évaluer I’influence du gonflement sur les propriétés de transfert du béton. Ces
mesures sont effectuées a cing échéances sur les bétons Im et HR100. Les échéances
de mesure sont choisies a partir de 1’évolution dimensionnelle du matériau : & 28 jours,
lors de I’initialisation du gonflement, a I’issue du gonflement intermédiaire, a 1’issue
du gonflement intense et en phase asymptotique (Figure I11.5). De plus, des mesures a
deux échéances (aux ages de 28 et 245 jours) sont réalisées sur les bétons HR91-Im,
HR94, HR96 et HR98.

Expansion

Temps

Figure I11.5 : échéances de prélévement des éprouvettes pour mesure de la porosité
accessible a I’eau et de la perméabilité au gaz — cas des bétons Im et HR100
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111.2.5. Observations au Microscope Electronique a Balayage

Dans le but d’identifier la microstructure du béton, nous avons eu recours a des
observations au microscope électronique a balayage (MEB - Philips XL 30). Ces observations
nous permettent ¢galement de confirmer 1’origine des gonflements, de vérifier la présence de
I’ettringite et de déterminer sa localisation au sein du matériau. Cette technique, qui utilise le
principe des interactions électrons-matiére, consiste en une projection d’un faisceau
d’¢lectrons primaires sur [’échantillon a analyser, et les ¢lectrons réémis (électrons
secondaires, ¢électrons rétrodiffusés) apportent différents types d’informations sur la
microstructure de 1’échantillon.

Les électrons secondaires résultent d’une interaction entre le faisceau électronique et
I’échantillon, et sont émis des couches superficielles proches de la surface. Ces électrons sont
sensibles aux variations de celle-ci et permettent donc d’obtenir des renseignements sur la
topographie de 1’échantillon.

Les électrons rétrodiffusés résultent de 1’interaction des électrons du faisceau primaire avec
des noyaux d’atomes de I’échantillon. Ces électrons peuvent étre émis a une profondeur plus
grande que celle des électrons secondaires et sont sensibles au numéro atomique des atomes
constituant I’échantillon. Les atomes plus lourds réémettront plus d’électrons que les atomes
plus légers. Ainsi, les zones constituées d’atomes avec un numéro atomique €élevé apparaitront
plus claires que celles dont le numéro atomique est petit.

Nos échantillons ont été observés en utilisant deux techniques :

- la technique des électrons secondaires sur des cassures fraiches obtenues par fracture,
qui permet de donner une information topographique,

- la technique des électrons rétrodiffusés sur des surfaces polies obtenues apres sciage,
enrobage en résine et polissage qui permet d’obtenir des images en contrastes de
numéro atomique moyen des phases.

Les échantillons sont préalablement métallisés au carbone pour assurer une bonne
conductivité.
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111.3. Présentation et analyse des résultats

Cette section décrit et interprete les résultats des différents essais expérimentaux
réalisés au cours de ces travaux.

111.3.1. Etude des évolutions massiques et dimensionnelles

Les suivis dimensionnels et massiques des éprouvettes de béton conservées sous
différentes conditions hygrométriques sont illustrés dans la Figure 111.6.

Les résultats montrent des cinétiques de gonflement et des amplitudes identiques pour le
béton immergé dans 1’eau et le béton conservé a 100% d’HR. De plus, ces bétons voient leurs
masses croitre d’une fagon identique, et ont ainsi un comportement tout a fait similaire qui
semble étre stabilisé a ce jour. La courbe d’expansion pour ces bétons a une forme de
sigmoide. Leur gonflement présente une nette accélération aux alentours de 50 jours. Cette
accélération atteint un maximum puis s’atténue, et la courbe se stabilise a un palier.
L’expansion atteint, aprés 530 jours d’essai, environ 1,3%. Ceci ne semble pas cohérent avec
des études antérieures réealisées sur des bétons soumis a des cures thermiques, qui montrent
des cinétiques de gonflement plus rapides et des amplitudes plus importantes pour les
éprouvettes conservées en eau que celles conservées a 100% d’HR [Martin, 2010]. Ceci est
vraisemblablement di au fait que la conservation en eau dans 1’é¢tude de [Martin, 2010] a été
réalisée dans des bacs. Ce type de conservation peut induire une lixiviation des alcalins
relativement importante, ce qui conduit a une forte chute de pH et favorise la précipitation de
I’ettringite. En effet, le volume d’ecau est relativement important en comparaison avec le
volume du béton. Martin [Martin, 2010] mentionne que la présence d’une plus grande
quantité d’eau sous forme liquide pour les éprouvettes immergées pourrait étre a I’origine de
ces différences. Ses essais de suivi de la teneur en alcalins montrent que la lixiviation des
alcalins est bien plus importante en eau qu’en atmosphére saturée. Cependant, le volume
d’eau nécessaire a I’immersion de nos éprouvettes est tres limité. Ceci limite le phénomene de
lixiviation des alcalins dans le béton immergé dans I’eau et pourrait étre a 1’origine de
I’obtention de comportements similaires pour ces deux modes de conservation.

- 137 -



M. AL SHAMAA

2,0
AHR91-Im  AHR94
18 4 HR96 AHR98
+ HR100 *lm
4 Im-sc
1,5
§ 1,3 e s ¢ & O t ¢ s 3
el *
2 ot
s 10 +
c s
[ $
=3 ¢ « ¢ * .
w 0.8 Py - k3 *
' . o * *
- .
3 *®
. ®
0,5 -t -
LR
b of A
0,3 4
RS
o A .
00 ema s s aaa 4 Aaa a4 4 Aasdasad A~ 4 4
100 200 300 400 500 6T0
-0,3
Temps (jours)
3,0
AHR91-Im A HR94
A HR96 AHR98
2,5
& HR100 ¢lm
¢ Im-sc * * °
X 20 peo et 0,
s . $7
Q "0 A °
& * - *
© IS4 e *
€ 15 3 . 7y
[} A
o ‘ * AA A A
c ot o AA
(=]
.c'_i' 1,0 $ o
- *
o 3&"’ A
> 0,5 4
Cd A AA A . ‘
b 3 s aat A
O,O-—‘-&A:li']AA 2 A AT A A A AT & A —A—4 4 T
ApA A 0 200 300 400 500 600
nt*‘A:A““‘AAAAAAAA
A
0,5 ‘o,
A 4, A A Aa
-1,0
Temps (jours)

Figure 111.6 : suivis dimensionnels et massiques des bétons

D’autre part, aprés 470 jours d’exposition, les bétons conservés sous des humidités relatives
comprises entre 91% et 98% n’ont toujours pas montré d’expansion significative. La Figure

I11.7 permet, grace a une échelle dilatée, d’observer plus particulierement les faibles
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gonflements de ces bétons. Le gonflement maximal correspond au béton HR98, mais reste a
ce jour négligeable et ne dépasse pas 0,03%. L’absence de gonflement important pour ces
bétons pourrait étre expliquée par le fait que dans le cas des conditions d’immersion dans
I’eau et d’une conservation sous HR de 100%, les éprouvettes sont plus rapidement saturées
en eau au jeune age (<90 jours) de sorte qu’une lixiviation des ions alcalins devrait étre plus
rapide que dans le cas d’une conservation a des HR inférieures a 98%. Ces matériaux ne
semblent pas suffisamment humidifiés pour permettre cette lixiviation et ainsi le
développement des gonflements. Cependant, les gonflements ne sont pas nécessairement
bloqués mais pourraient étre seulement retardés. En effet, les pH internes de ces matériaux
sont maintenus éleveés, conduisant ainsi a un ralentissement considérable dans la désorption
des sulfates adsorbés sur les C-S-H lors de la cure thermique [Divet et Randriambololona,
1998]. De ce fait, les sulfates sont moins mobiles et les cinétiques d’expansion sont fortement
ralenties. Les comportements de ces bétons sont trés difficiles & prévoir du fait de la nécessité
d’un trés long suivi. Les essais seront donc poursuivis au-dela de cette thése.

Le suivi massique du béton HR98 montre une prise de poids lente et progressive au cours du
temps, mais qui reste inférieure a celle des bétons HR100 et Im. Cet apport d’eau, qui ne
s’accompagne de variation dimensionnelle significative, est di dans un premier temps au
remplissage de la porosité, et dans un second temps a 1’hydratation progressive du ciment
anhydre. On note, aux alentours de 400 jours, une augmentation de la cinétique de cette prise
de poids accompagnée d’une légere accélération du gonflement. La prise de masse de ce
béton atteint a ce jour environ 0,67%.
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Figure I11.7 : courbe de gonflement des bétons HR94, HR96 et HR98
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Le béton HR94 présente une perte de masse qui atteint environ -0,30% apres 400 jours
d’exposition, suivie d’un gain de masse au cours des 100 jours suivants. Le gonflement de ce
béton est négligeable, et ne dépasse pas 0,02% en fin d’essai. Le béton HR96 voit également
sa masse diminuer dans premier temps, puis commence a gagner du poids aux alentours de
230 jours. Ce béton reprend sa masse initiale a 1’dge de 350 jours, et son gonflement ne
dépasse pas également 0,02% en fin d’essai (Figure 111.7). 1l semble que le séchage de ces
bétons conduise a un blocage de la RSI par manque d’eau, nécessaire a la formation de
I’ettringite d’une part et responsable d’une lixiviation des ions alcalins d’autre part. Il est a
noter que cette re-augmentation de masse pourrait expliquer la diminution de I’HR mesurée
dans les dispositifs de stockage de ces bétons (cf. Figure 111.4).

Ces résultats ne sont pas en accord avec ceux rapportés par [Graf, 2007] qui a étudié I’impact
de I’humidité relative sur le développement de la RSI en conservant des mortiers dans des
environnements contrdlés par des solutions salines assurant des taux d’humidité allant de 75%
a 100%. En effet, il constate des expansions pour des HR supérieurs a 92%, et une absence de
gonflements pour des HR inférieures ou égales a 90%. Les gonflements observés sont
d’autant plus précoces et importants que 1’humidité environnante augmente. 1l est important
de signaler que les mortiers de [Graf, 2007] ont été chauffés au jeune age a 90°C pendant 10
heures (cycle représentatif de la préfabrication) alors que nos éprouvettes de béton ont été
soumises a un traitement thermique ayant un palier de température constante de 80°C durant 3
jours (qui est normalement plus sévére).

Cependant, les résultats de [Graf, 2007] présentent des expansions individuelles fortement
différentes des corps d’épreuve conservés dans chacune des conditions d’humidité relative. A
titre d’exemple, la Figure 111.8 illustre les évolutions dimensionnelles individuelles de quatre
mortiers conservés sous une HR de 92%. On constate qu’un échantillon (échantillon C)
présente une expansion de l’ordre de 0,5% a 800 jours, tandis qu’un autre échantillon
(échantillon D) présente un gonflement dépassant 1,5% a 700 jours (la valeur d’expansion
finale correspondante est issue de la moyenne des expansions des échantillons B, C et D).
Ceci est également observé pour les autres humidités relatives, et seuls les corps d’épreuve
immergés dans I’eau ont montré des expansions uniformes. Se pose alors la question de la
représentativité et la fiabilité des résultats obtenus par [Graf, 2007]. Des fortes fluctuations
dans les suivis des humidités relatives sont également observées dans ses dispositifs de
conservation (Figure 111.9).
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Figure 111.8 : courbe d’expansion montrant des évolutions individuelles non uniformes des
mortiers conservés sous une humidité relative de 92% [Graf, 2007]
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Figure 111.9 : suivi d’humidité relative dans I’étude de [Graf, 2007]

Les variations massiques individuelles de nos corps d’épreuve sont présentées dans la Figure
I11.10, et montrent des évolutions fortement uniformes dans toutes les conditions de
conservation. Ceci confirme I’homogénéité de la répartition de I’humidité dans nos dispositifs
de stockage.
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Figure 111.10 : évolutions massiques individuelles des éprouvettes
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D’autre part, pour les éprouvettes HR91-Im, conservées initialement sous une HR de 91%
puis soumises a une immersion tardive, on constate au moment de 1’immersion un gain de
masse brutal. Ensuite, durant les semaines suivantes, on observe un gain de masse progressif
correspondant a une re-saturation des matériaux. Cette humidification tardive est
accompagnée par une accélération du gonflement. Il apparait que la cinétique du gonflement
et la période de latence a I’issue de laquelle les expansions se déclarent sont identiques a
celles observées dans le cas d’une humidification précoce. Ceci confirme le fait que
I’exposition du matériau a une HR insuffisante pour 1’apparition d’une RSI ne conduit pas a
une suppression définitive du potentiel de gonflement, et vérifie la possibilité de gonflement

lors d’une humidification ultérieure.

Le suivi des éprouvettes Im-sc, initialement immergées dans 1’eau puis conservées sous
revétement lors de I’initialisation du gonflement, présente un ralentissement important du
gonflement dés 1’application du revétement. Cependant, 1’apport externe d’eau n’a pu étre
évité malgré toutes les précautions prises du fait que ’aluminium n’a pas pu résister a I’eau
pour une longue durée. Ainsi, on constate une poursuite de gain de masse pour ces
éprouvettes. La prise de masse semble atteindre un niveau tres proche de celui atteint par les
bétons Im et HR100. Ceci est accompagné d’une re-accélération de 1’expansion qui atteint des
valeurs tres élevées (0,9% a 530 jours). Par conséquent, nous n’avons pas pu étudier
I’influence d’un arrét complet d’apport d’eau externe sur la poursuite du gonflement par RSI,
et ainsi vérifier si le gonflement se stabilise ou pas. Une application d’un revétement étanche
sans remise des bétons a 100% d’HR permettra d’apporter des éléments d’informations.

Enfin, il pourrait se révéler intéressant d’envisager des essais de gammadensimétrie afin de
vérifier si I’humidité relative est homogene suivant 1’épaisseur de 1I’éprouvette. Ceci permettra
également d’évaluer I’'impact d’un gradient d’HR dans une éprouvette, s’il existe, sur la
lixiviation des ions alcalins et ainsi sur le gonflement par RSI.

111.3.2. Comportement hydrique

La Figure 111.11 compare les évolutions des expansions en fonction des variations de
masse pour les bétons Im, Im-sc, HR100, HR98 et HR91-Im. Malgré des gonflements
nettement moins importants pour le béton Im-sc, on observe des comportements hydriques
similaires pour les matériaux Im, Im-sc et HR100. En effet, on note qu’au dela d’un seuil de
prise de masse de I’ordre de 0,2%, les expansions et les prises de masse de ces corps
d’épreuve sont liées par une relation affine, et les courbes se révelent quasi-linéaires,

possédant des pentes similaires. De plus, lors de D’initialisation du gonflement du béton
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HR91-Im suite a une immersion tardive dans 1’eau, on constate une pente identique a celle des
bétons soumis a des humidifications précoces, traduisant ainsi un comportement hydrique
similaire.

En revanche, le comportement hydrique du béton HR98 semble étre différent. En effet, une
prise de masse de 1’ordre de 0,70% est atteinte pour ce béton mais aucune accélération du
gonflement n’a été observée. Ceci pourrait correspondre a un changement de microstructure
(microporosité et interfaces pate-granulats) pouvant conduire a des transformations du
comportement hydrique et mécanique du matériau. La quantité d’eau nécessaire a la
lixiviation des ions alcalins, qui favorise la précipitation de I’ettringite, ne semble pas
identique pour tous les modes de conservation. Cette différence du béton HR98 par rapport
aux autres bétons, bien qu’ayant tous la méme composition, pourrait indiquer que le
gonflement est une conséquence aussi bien des effets mécaniques que des effets chimiques.
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Figure 111.11 : évolution des expansions en fonction des variations massiques

111.3.3. Caractérisation du lessivage des alcalins

Dans le but d’appuyer nos interprétations concernant le role joué par la lixiviation
des alcalins sur les gonflements observés, nous avons réalisé des mesures des teneurs en ions
K" et Na" au sein du béton HR98 & I’dge de 520 jours et au sein des bétons Im et HR100 a

I’age de 590 jours. L’appareillage utilisé pour doser ces ions est la spectrométrie d’émission
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atomique par plasma appelé encore ICP-AES (Inductively Coupled Plasma — Atomic
Emission Spectroscopy). Ensuite, nous avons compare les quantités des ions lessives a celles
initialement contenues dans les bétons. Les quantités initiales sont estimées a partir des
teneurs des ions dans le ciment et du dosage de celui-ci dans le béton (Tableau I11.6).

% massique dans le ciment % massique dans le béton
K* 0,85 0,14
Na* 0,09 0,02

Tableau I11.6 : quantités initiales d’alcalins (masse volumique du béton ~2400 kg/m®,
dosage en ciment 400 kg/m®)

La Figure 111.12 compare les pourcentages massiques des ions K™ lessivés de ces bétons. Les
quantités de Na* lessivés n’ont pas pu étre estimées du fait de la trés faible proportion de cet
ion dans le béton (de I’ordre 0,02%). De ce fait, il est difficile de comparer les quantités
initiales a celles dosées a des tels ordres de grandeur.
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Figure 111.12 : comparaison de K" lessivé des bétons HR100 et Im a I’Age de 590 jours
et du béton HR98 a I’dge de 520 jours (% massique)

Les résultats de ces mesures montrent que la quantité des ions K" lessivés en eau et en
atmospheére saturé est nettement plus importante que celle sous une humidité relative de 98%.
Ceci confirme les hypotheses que nous avons formulées précédemment. L’absence d’une
lixiviation importante des alcalins dans le béton HR98 peut donc expliquer 1’absence d’une
accelération de gonflement dans ce matériau. Ces résultats sont en accord avec ceux rapportés
par les travaux de [Famy et al., 2001 ; Leklou, 2008] qui montrent que la précipitation de
I’ettringite est favorisée par le lessivage des alcalins. Ceci est d au fait que la solubilité de
I’ettringite dépend aussi bien de la température que de la basicité.
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111.3.4. Etude des évolutions du module dynamique

Dans le but d’évaluer I’endommagement du béton au cours du temps, des suivis du
module dynamique ont été réalisés par des mesures de fréquence de résonance. Ces mesures
sont reportées dans la Figure 111.13.
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Figure 111.13 : évolution des modules dynamiques

L’absence du gonflement dans les bétons HR94, HR96 et HR98 se traduit par une hausse trés
lente et progressive du module, indicatrice d’une tres légére amélioration des performances

mécaniques suite a la poursuite de I’hydratation des grains de ciments anhydres.

Par contre, dans le cas des bétons HR100 et Im atteints de RSI, on observe une chute
significative du module dynamique lorsque le point d’inflexion de 1’accélération de la courbe
d’expansion est atteint. Cette baisse du module traduit I’endommagement du matériau par une
diminution de ses caractéristiques mécaniques de raideur. Ensuite, le ralentissement de
I’expansion conduit a une augmentation progressive du module, qui pourrait étre attribuée a
un colmatage de fissures mais également a une poursuite de la réaction d’hydratation du
ciment. Les évolutions de module de ces bétons sont semblables du fait de la similitude des
évolutions massiques et dimensionnelles.

Le module du béton Im-sc, initialement immergé dans 1’eau puis conservé avec un revétement
lors de I’initialisation du gonflement, présente dans un premier temps une variation identique
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a celle des bétons HR100 et Im. Ensuite, la chute du module semble étre moins importante du
fait du ralentissement du gonflement dd a I’arrét d’apport d’eau externe. Malheureusement, le
module de ce béton n’a pas pu étre mesurable aprés I’application du revétement. En effet, le
dispositif de mesure de fréquence de résonance était incapable de fournir un spectre
fréquentiel des oscillations.

Finalement, le béton HR91-Im montre dans un premier temps un gain lent et progressif de son
module (similaire au cas des bétons HR94, HR96 et HR98). En revanche, ce gain est suivi
d’une chute qui traduit son endommagement suite au développement des gonflements apreés
immersion tardive dans I’eau.

Ces résultats sont en accord avec ceux rapportés par [Brunetaud, 2005] qui montre que
I’absence de gonflement se traduit par un gain progressif de module et qu’un gonflement

sigmoide est a I’origine d’une baisse de module, synonyme d’endommagement.

111.3.5. Etude de I’interaction gonflement-permeéabilité-porosité

111.3.5.1. Influence de I’expansion sur la perméabilité

Afin de mettre en évidence dans quelle mesure 1’état d’expansion influence la
perméabilité du béton, des suivis de celle-ci ont été effectués a différents niveaux
d’expansion. Nous avons réalis¢, a 1’aide d’un perméameétre Cembureau, des mesures de la
perméabilité au gaz (azote) a cing échéances sur les bétons HR100 et Im (aux ages 28, 77,
140, 240 et 440 jours). Deux mesures ont été également effectuées (aux ages 28 et 245 jours)
sur les bétons HR91-Im, HR94, HR96 et HR98. Le suivi sur ces matériaux n’a pas été

poursuivi du fait de I’absence du gonflement.

La Figure I11.14 représente I’évolution de la perméabilité relative (rapport entre la
perméabilité intrinséque mesurée a un niveau d’expansion donné et la perméabilité
intrinséque initiale mesurée a 28 jours) des bétons Im et HR100 en fonction du niveau
d’expansion atteint. Les reésultats obtenus mettent en évidence un comportement quasi-
semblable pour ces deux bétons. Hormis les mesures réalisées a la quatriéme échéance ou une
différence est observée, nous remarquons que les évolutions sont tres proches. Il apparait
clairement que pour un méme niveau d’expansion atteint, les rapports d’accroissement de 1a
perméabilité sont quasiment identiques.
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Figure 111.14 : évolution avec ’expansion du rapport d’accroissement de la
perméabilité intrinséque — cas des bétons HR100 et Im

Une augmentation trés importante, d’un facteur d’environ 65-70, de la perméabilité
intrinséque de ces bétons par rapport a la perméabilité initiale est observée pour une
expansion avoisinant 0,7%. Ainsi, I’endommagement créé dans le béton semble avoir une
forte influence sur la perméabilité. L’accroissement trés important de celle-ci doit
correspondre a la formation d’un réseau de microfissures connectées réparties dans la matrice
cimentaire de ces matériaux. Au dela de cette expansion, et étant donné que le gonflement a
ce niveau commence a subir un ralentissement, 1’évolution de la perméabilité du béton
immergé dans I’ecau tend a se stabiliser jusqu’a fin de suivi. Ce rapport demeure quasi-
constant, voire diminue tres Iégerement (les deux derniéres mesures montrent des rapports qui
restent au voisinage de 60). Durant cette phase, une formation possible de microfissures non
connectées pourrait €tre a I’origine de cette stabilisation de la perméabilité. Cependant, on
constate lors de la mesure a la quatrieme échéance, que ce rapport subit une augmentation
dans le cas du béton conservé sous une HR de 100% pour enfin re-diminuer et atteindre a
nouveau une valeur de 1’ordre de 65 (lors de la dernié¢re échéance). Cette diminution pourrait
s’expliquer par la capacité du matériau a rétablir la perméabilité suite a la refermeture des
fissures par remplissage d’ettringite formée. Cet effet a été remarqué aussi bien sur les
perméabilités intrinséques que sur les perméabilités apparentes. Celles-ci, mesurées sous
plusieurs pressions moyennes, subissent effectivement des évolutions identiques a celles des
perméabilités intrinseques (Figure 111.15).
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Figure 111.15 : effet de I’expansion sur la perméabilité apparente — cas des
bétons HR100 et Im

D’autre part, aucune modification n’a été observée dans la perméabilité des bétons HR91-Im,
HR94, HR96 et HR98, non atteints de RSI. En effet, la perméabilité de ces matériaux, qui ne
présentent aucune expansion significative, reste pratiquement constante aprés 245 jours de
conservation. Les mesures des perméabilités apparentes a 28 et 245 jours sont illustrées dans

la Figure 111.16. La perméabilité au gaz peut donc efficacement distinguer un béton
endommagé par RSI d’un béton sain.
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Figure 111.16 : perméabilité apparente des bétons HR91-1m, HR94, HR96 et HR98
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111.3.5.2. Effet de Klinkenberg sous expansion

La Figure I111.17 montre 1’évolution du rapport d’accroissement du coefficient B de
Klinkenberg. Celui-ci est proportionnel a la finesse moyenne du réseau poreux et donc
inversement proportionnel a la taille moyenne des pores, en fonction de I’expansion atteinte
pour les bétons HR100 et Im. Ce rapport d’accroissement représente le rapport entre le
coefficient de Klinkenberg mesuré a un niveau d’expansion donné et le coefficient de
Klinkenberg initial mesuré a 1’age de 28 jours. Les résultats montrent que B subit globalement
une diminution avec les expansions subies par les bétons. Cette diminution atteste d’une
augmentation du rayon moyen des pores participant a I’écoulement global et de la section
moyenne des fissures traversées par le gaz. Ceci pourrait s’expliquer par le fait que les
dégradations au niveau de la microstructure du matériau, dues aux contraintes exercées par le
gonflement, ont provoqué une formation de nouveaux pores de section moyenne plus
importante que celle des pores préexistants.

De plus, I’évolution du coefficient de Klinkenberg rejoint les résultats de 1’évolution de la
perméabilité présentés dans le paragraphe précédent. En effet, on constate une bonne
corrélation entre les évolutions de ces deux parameétres : une augmentation de  pour le béton
Im & la quatrieme échéance accompagnée d’une diminution de la perméabilité, est suivie par
une légére diminution de B a la derniére échéance accompagnée d’une augmentation de la
perméabilite. Ceci est également observé sur le béton HR100 mais avec des évolutions
inverses.

1,2
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*
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B/ Binitial
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Figure 111.17 : évolution avec I’expansion du rapport entre le coefficient de Klinkenberg f3
déterminé a un niveau d’expansion donné et le coefficient de Klinkenberg f initial a 28
jours - cas des bétons HR100 et Im
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111.3.5.3. Evolution de la porosité avec ’expansion

La Figure 111.18 présente les résultats de 1’évolution de la porosité accessible a I’ecau
des bétons HR100 et Im, atteints de RSI, en fonction de I’expansion. On constate une
augmentation significative (de 1’ordre de 4%) de la porosité de ces bétons lorsque I’expansion
atteint en fin de suivi des valeurs avoisinant 1,2%. Cet accroissement révéle que les effets de
la nouvelle microfissuration formée sous gonflement sont globalement prépondérants par
rapport a ceux resultant du remplissage des vides par précipitation d’ettringite. On observe
également une corrélation dans les évolutions de la perméabilité et de la porosité de ces
matériaux. En effet, pour le béton Im, on note lors de la quatrieme échéance une diminution
de la porosité et de la perméabilité, suivie d’une augmentation de ces deux propriétés de
transfert.
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Figure 111.18 : effet de I’expansion sur la porosité accessible a I’eau — cas des
bétons HR100 et Im

En comparant ces résultats avec ceux rapportés par I’évolution de la porosité du B11 (section
11.4.4.3.1), ces observations montrent que la porosité du béton atteint de RSI est fortement
influencée par des niveaux d’expansion importants. En effet, la porosité du Bll était
inchangée a un niveau d’expansion d’environ 0,3%, suite a un équilibre établi entre le
remplissage des vides par I’ettringite et la création des nouvelles fissures.

D’autre part, la porosité des bétons HR91-Im, HR94, HR96 et HR98, non atteints de RSI
(avant ’immersion de HR91-Im dans 1’eau), a été inchangée apres 245 jours d’exposition
(Figure 111.19). En effet, les valeurs des porosités mesurées sont tres proches et évoluent peu
au cours du temps. De plus, comme nous 1’avons vu précédemment, la perméabilité de ces

- 151 -



M. AL SHAMAA

bétons a été également inchangée. Aucune modification de la microstructure de ces matériaux
n’est ainsi mise en évidence au cours du temps.
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Figure 111.19 : porosité des bétons HR91-1m, HR94, HR96 et HR98

111.3.6. Etude du couplage expansion-variation de masse

En se basant sur les interpretations menées dans la section 11.4.5, la Figure 111.20
représente 1’évolution de la variation du volume des pores AV en fonction du régime
d’expansion g/em pour les bétons Im et HR100 atteints de RSI.
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Figure 111.20 : évolution du volume des vides en fonction du régime d’expansion g/g,
pour les bétons Im et HR100

L’étude de I’évolution de ces fonctions montre que le régime d’expansion g/gy, vaut environ
0,65 lorsque la variation du volume des pores est nulle (AVg = 0). L’évolution des variations
dimensionnelles de ces bétons en fonction des variations massiques est montrée dans la Figure
I11.21. On note, comme évoqué précédemment, l’existence d’une relation affine entre
déformations et prises de masse, traduisant ainsi des comportements hydriques similaires.
Ceci est confirmé par la réalisation de la régression linéaire sur la période d’expansion
maximale de ces données (partie linéaire de la courbe) qui aboutit a une pente identique pour
ces matériaux, estimée a environ 0,62 (Tableau I11.7). Cette valeur révéle une variation
négative du volume des vides. Ces résultats sont en contradiction avec ceux rapportés par les
suivis de 1’évolution de la porosité de ces bétons qui montrent une augmentation significative

de celle-ci avec I’expansion.

- 153 -



M. AL SHAMAA

1,6

4 HR100

*Im

1,4

1,2 . ’."#‘

1,0 e
0,8
0,4

0,0 ®e T T T T
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5

Expansion (%)

Variation de masse (%)

Figure 111.21 : évolution des expansions en fonction des prises de masse pour les
bétons Im et HR100

Pente Ordonnée a l’origine  Coefficient de corrélation

HR100 0,622 -0,086 0,999
Im 0,621 -0,059 0,999

Tableau I11.7 : régression linéaire entre expansion et prise de masse pour les bétons Im et HR100

Cependant, la valeur de la pente de régression de ces courbes est proche de celle qui annule
AVy. 11 est a noter que les trés fortes variations du terme calculé AV pour des tres faibles
variations de la pente déformation-prise de masse autour de AVg = 0, donnent une trés grande
importance & la précision de la détermination de la pente. Ainsi, une erreur mineure dans la
détermination de la pente peut aboutir a des erreurs majeures dans la détermination de la
variation de volume des vides. La Figure 111.22 illustre la variation des valeurs des pentes de
régression linéaire des bétons Im et HR100 en fonction de la gamme d’expansion choisie pour
I’estimation de celles-ci. On peut constater que, selon la gamme d’expansion choisie entre
0,1% et un second taux d’expansion allant jusqu’a 1%, la pente de régression pour le béton Im
peut varier entre 0,62 qui implique une variation négative du volume des pores, et 0,67 qui
implique une valeur positive de AVy.

Sur la base de ces résultats et de ceux rapportés par I’étude menée sur le béton B11 dans le
second chapitre, les mécanismes de gonflement semblent relativement difficiles a relier aux
gains de masse. Des études plus approfondies sur le couplage expansion-prise de masse
devront étre envisagées afin d’apporter des éléments de compréhension complémentaires.
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Figure 111.22 : variation avec le taux d’expansion des pentes de régression linéaire entre
expansion et prise de masse pour les bétons Im et HR100

111.3.7. Apport des observations microscopiques

Afin d’identifier 1’origine des gonflements et d’apporter des informations sur la
répartition des phases au niveau de la microstructure du béton, des observations
microscopiques au MEB ont été réalisees sur des échantillons de bétons Im, HR100, HR94,
HR96 et HR98.

La Figure 111.23 est caractéristique des observations réalisées a 1’age de 460 jours sur fractures
fraiches et surfaces polies des bétons Im et HR100 dont I’expansion était de 1,24%. Les
symptomes caractéristiques de la formation différée d’ettringite ont été facilement
identifiables dans ces matériaux. En effet, les examens mettent en évidence une omniprésence
de Dlettringite qui recouvre la totalité de I’échantillon. On note une forte teneur en ettringite
qui se précipite massivement le plus souvent aux interfaces pate-granulats (Figure 111.23-a, b,
c, d et f), mais également dans les fissures développées dans la pate de ciment (Figure 111.23-
b, d et f) et parfois dans les vacuoles (Figure I11.23-b). L’ettringite présente au sein des
interfaces et dans les fissures occupe toujours la totalité de I’espace disponible. Nous n’avons
détecté que rarement des fissures vides. Ceci pourrait signifier que c’est la formation de
I’ettringite qui provoque 1’ouverture de la fissure. D’une maniere générale, I’ettringite forme
des bandes qui contournent les granulats et traversent la pate sous forme de veines pour
atteindre un granulat situé a proximité (Figure 111.23-f).
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D’autre part, les images regroupées dans la Figure 111.24 et la Figure 111.25 sont issues des
examens réalisés a 1’age de 400 jours sur des surfaces polies d’échantillons de bétons HR94 et
HR96 dont I’expansion était de 0,01%, et HR98 dont I’expansion était de 0,02%. Ces
observations révélent la quasi-absence d’ettringite et confirment que ces matériaux sont sains.
Trés peu de traces d’ettringite sous formes de nodules ont été détectées dans la matrice
cimentaire (Figure 111.24-b et e, Figure 111.25-b et ¢) et ne semblent pas symptomatiques de
gonflements de RSI. Toutefois, 1’apparition de cette ettringite pourrait étre a 1’origine de la
faible expansion observée dans ces bétons. D’une maniére générale, ces matériaux sont
compacts et les interfaces pate-granulats sont cohésives (Figure I11.24-a et Figure 111.25-a). La
pate de ciment semble saine et microporeuse, et des quantités importantes de phases anhydres
sont observées (Figure 111.24-b et e, Figure 111.25-b). Cependant, on note parfois la présence
de zones de décohésion au sein des interfaces pate-granulats mais de maniere ponctuelle et
sans présence d’ettringite (Figure 111.24-c et f, Figure 111.25-d).
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e. f.
Figure 111.23 : images par microscopie électronique a balayage des bétons Im et HR100 a 460 jours
a), ¢) et e) : fractures fraiches ; b), d) et f) : surfaces polies

a) ettringite massive & la surface d'un granulat, b) présence d’ettringite a I’interface pate-granulat,
partiellement décollée (Im) dans les fissures et au sein d’une vacuole (Im)
c) couche d’ettringite entre le granulat et la pate d) propagation de ’ettringite dans les fissures qu’elle
de ciment (Im) a créées (HR100)
€) omniprésence de I’ettringite (HR100) f) connexion entre deux interfaces par une veine
d’ettringite (HR100)
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Figure 111.24 : images par microscopie électronique a balayage de surfaces polies des bétons HR94 et

HR96 a 400 jours
a) apercu général : matériau compact et interfaces péte- b) présence de phases anhydres et de nodules d’ettringite
granulats cohésives (HR94) dans la matrice cimentaire (HR94)
c) interface pate-granulat décohésive sans présence d) vacuole et fissures vides, pate de ciment microporeuse
d’ettringite (HRY4) (HR96)
e) présence de phases anhydres, de nodules d’ettringite f) forte zone de décohésion (HR96)

et de microporosité dans la pate de ciment (HR96)
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Figure 111.25 : images par microscopie électronique a balayage de surfaces polies du béton HR98 a

400 jours
a) apercu général : matériau compact et interfaces pate- b) présence de phases anhydres, de nodules d’ettringite
granulats cohésives et de microporosité dans la pate de ciment
c) légére présence d’ettringite dans une vacuole et sous d) interface pate-granulat légérement décohésive, pas de
forme de nodules dans la matrice cimentaire présence d’ettringite

Le mécanisme de la formation différée de ’ettringite dans le béton a fait I’objet de plusieurs
études. Comme evoqué dans le premier chapitre, il existe deux théories qui se distinguent par
la localisation de I’ettringite ayant joué un role actif dans le processus de gonflement :

- la théorie de I’expansion uniforme de la pate de ciment qui propose un mécanisme basé
sur le gonflement homogéne de la pate et qui suppose que 1’ettringite observée aux
interfaces pate-granulats ne serait pas responsable du gonflement,

- la théorie de la pression cristalline qui suppose que c’est 1’ettringite précipitée aux
interfaces qui est responsable du gonflement.
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Dans ses travaux, [Brunetaud, 2005] propose un mécanisme de dégradation en conciliant ces
deux théories de la maniére suivante : les expansions significatives sont dues a la pression
cristalline de [Dettringite localisée aux interfaces pate-granulats, elle-méme étant la
conséquence d’une expansion uniforme préalable de la pate de ciment. En effet, il suppose
que durant la phase latente de gonflement (phase de gonflement trés lent), les mécanismes qui
régissent les expansions sont identiques a ceux proposés par la théorie de I’expansion
uniforme de la pate de ciment. Cette expansion homogene de la pate va provoquer 1’apparition
de vides autour des inclusions, et la fissuration des interfaces pate-granulats va marquer la fin
de cette phase. Ensuite, durant la phase d’accélération des dégradations, les interfaces
s’ouvrent et commencent a se remplir de cristaux d’ettringite. L’auteur conclut que 1’ettringite
qui se développe aux interfaces pate-granulats est la source de 1’accélération des dégradations

et donc de ’endommagement du béton.

Méme s’il est difficile d’établir un mécanisme réactionnel a partir de nos examens
microscopiques seuls, les états microscopiques de nos bétons atteint ou non de RSI semblent
globalement cohérents avec les hypothéses de la théorie de Brunetaud. En effet, au cours de
nos observations, les traces d’ettringite détectées dans les bétons ne développant aucun
gonflement important (HR94, HR96 et HR98), étaient uniquement localisées dans la pate de
ciment et aucune trace d’ettringite n’a été observée au sein des interfaces pate-granulats.
L’ettringite a ainsi commencé a se former dans la pate. De plus, la faible expansion due a
cette formation d’ettringite pourrait étre a 1’origine de quelques zones de décohésion qu’on a
observées autour des granulats. L’absence de précipitation d’ettringite dans ces zones pourrait
expliquer 1’absence de 1’accélération du gonflement. Ces observations sont donc en accord
avec les interprétations menées par Brunetaud sur la phase latente. D’autre part, les examens
réalisés sur les bétons Im et HR100 (dont I’expansion dépasse 1,24%) montrent que
I’ettringite est massivement présente aux interfaces pate-granulats et dans la pate de ciment.
Ceci semble également conforme avec les observations de Brunetaud durant la fin de la phase
d’accélération. C’est la formation d’ettringite localisée autour des inclusions qui a

probablement constitué le facteur déclenchant de ’accélération des expansions.

Nos observations ne semblent donc pas en contradiction avec les hypothéses que Brunetaud a
formulées dans le cadre du mécanisme de gonflement par RSI. Des observations
microscopiques supplémentaires sur les matériaux qui ne présentent a ce jour aucune
accelération importante de gonflement (HR94, HR96, HR98) permettront de disposer des
éléments complémentaires pour appuyer ou non ces conclusions.
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111.4. Conclusion

Ce chapitre avait pour objectif d’étudier I’impact de ’hygrométrie du béton sur le
développement de la RSI. Pour cela, nous avons réalisé des essais sur des éprouvettes de
béton conservées dans des conditions d’humidité relative différentes.

Nous avons confirmé que I’humidité relative joue d’une manicre significative sur le
déclenchement de la pathologie. En effet, nous avons noté un développement de gonflements
trés importants dans des éprouvettes immergées dans I’eau ou conservées en hygrométrie
saturée, alors que des éprouvettes maintenues dans une humidité relative inférieure ou égale a
98% ne presentent aucune expansion importante aprés 470 jours d’exposition. Cependant, les
gonflements pourraient étre seulement retardés. En effet, la lixiviation des alcalins est
nettement plus importante en eau et en atmosphére saturé que sous une HR de 98%.
L’influence de I’eau est expliquée par son role, d’une part de réactif nécessaire a la formation
d’ettringite et, d’autre part de moyen de transport des espéces ioniques vers les sites de
cristallisation de I’ettringite. Mais I’eau intervient aussi dans le processus de la lixiviation des
alcalins qui joue sur la solubilité et la précipitation de I’ettringite. Ce constat n’est pas en
accord avec des études antérieures qui établissent des gonflements a partir d’une humidité
relative de 92% [Graf, 2007]. Nous avons également vérifié la possibilité de gonflement lors
d’une humidification tardive. En effet, I’exposition d’un matériau a une humidité relative
insuffisante pour déclencher la RSI ne conduit pas a une suppression définitive du potentiel de
gonflement, puisque lors d’une exposition ultérieure dans 1’eau, le matériau développe une
expansion.

L’analyse des suivis dimensionnels en fonction des suivis massiques n’a pas montré des
comportements hydriques similaires pour tous les matériaux. Cette différence montre que le
comportement des matériaux est une conséquence aussi bien des effets mécaniques que des
effets chimiques.

Nos essais ont également permis d’établir le role joué par la RSI sur les propriétés de transfert
du béton. Il s’agit d’une augmentation trés importante de la perméabilité et de la porosité, se
traduisant notamment par un élargissement des pores. L’expansion par RSI modifie donc
d’une maniére importante la microstructure des matériaux.

A Tissue des observations microscopiques, nous avons pu Vérifier que les gonflements
observés ¢taient associés a la formation d’ettringite d’aspect massif dans le béton. Les
matériaux atteints de RSI montrent une omniprésence de I’ettringite qui a recouvert la totalité
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de I’échantillon. Celle-ci est localisée le plus souvent aux interfaces pate-granulats, mais
également dans les vacuoles et dans les fissures développées dans la pate de ciment.

Finalement, méme si les résultats présentés dans cette étude ont permis d’apporter des
connaissances sur le couplage entre le développement de la RSI et 1’état hydrique du béton,
une finalisation de ce programme expérimental devra étre envisagé afin d’apporter des
informations sur les tendances des comportements des bétons, en fonction de leur état
hydrique, vis-a-vis de la RSI. De plus, il pourrait se révéler intéressant d’envisager des essais
complémentaires afin d’apporter des informations sur 1’humidité relative réelle dans les
éprouvettes de béton, et sur I’'impact d’un gradient d’humidité comme cela peut étre le cas des
structures. Enfin, cette étude n’a porté que sur une seule formule de béton. Il parait donc
intéressant d’envisager des études similaires sur différents types de béton.
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CHAPITRE IV : ETUDE DE L’IMPACT DU SQUELETTE GRANULAIRE SUR LE PHENOMENE DE GONFLEMENT PAR RSI

IV.1. Introduction

La synthese bibliographique a montré que les caractéristiques des granulats présents
dans les matériaux cimentaires, notamment leur nature et leur taille, présentent une influence
significative sur les gonflements par RSI. Selon certains auteurs, 1’utilisation de granulats
calcaires diminue considérablement les cinétiques de gonflement par rapport a 1’utilisation de
granulats siliceux [Grattan-Bellew et al., 1998 ; Brunetaud, 2005]. Pour [Famy et Taylor,
2001], la nature des granulats utilisés dans un matériau cimentaire influe sur sa capacité a
résister aux sollicitations imposées par les gonflements. [Grabowski et al., 1992] mettent en
évidence I’importance de 1’interface pate-granulat en démontrant que certains bétons gonflent
plus que les pates de ciment associées. Néanmoins, [Yang et al., 1996] notent que la présence
de granulats n’est pas indispensable aux gonflements du fait de I’expansion de certaines pates
de ciment traitées thermiquement.

La granulométrie des inclusions granulaires semble également jouer un rdle important sur le
développement du gonflement. [Fu et al., 1997] montrent que 1’expansion est d’autant plus
importante que la taille des granulats est petite. [Grattan-Bellew et al., 1998] observent que la
vitesse de gonflement des mortiers est inversement proportionnelle a la taille moyenne des
granulats. Au contraire, [Heinz et al., 1999] mettent en évidence la diminution du temps de

latence avec I’augmentation de la taille de granulats.

L’analyse de ces études montre que le role joué par les granulats n’est pas encore parfaitement
identifié. C’est pourquoi ce présent chapitre vise a apporter des €¢léments d’informations
complémentaires sur I’impact du squelette granulaire sur le gonflement par RSI. Nous nous
intéressons notamment a 1’effet du diamétre des inclusions et de la surface de contact entre la
pate de ciment et les inclusions. Cette ¢tude comporte, en plus d’une caractérisation
qualitative de la microstructure des matériaux, une approche de quantification des parametres
du réseau de fissures lors du gonflement. De plus, nous présenterons une application, sur nos
matériaux, d’une modélisation numérique du gonflement développée par 1’équipe du LMT-
Cachan.

Il est a noter que I’influence de la granulométrie des granulats sur la réaction alcali-silice a été
étudiée dans les travaux de [Poyet et al., 2007], qui proposent un modéle dans le but de
prédire un gonflement induit par la réaction et de décrire 1’évolution chimique des bétons
affectés. Il permet notamment de tenir compte de I’influence de la présence simultanée de
granulats réactifs de différentes tailles dans le béton. L’étude expérimentale montre que
I’utilisation de particules fines (de diamétre compris entre 0,08 et 0,16 mm) conduit a une
suppression de gonflements. Il est intéressant de signaler que les granulats sont réactifs dans
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le cas d’une réaction alcali-silice (apport de la silice dans la réaction), alors qu’ils sont inertes
dans le cas de la RSI.

IV.2. Programme experimental : déefinition, mise au point et
fabrication

1V.2.1. Matériaux étudiés

Dans le but d’apporter une bonne compréhension sur le role joué par les inclusions
granulaires dans le mécanisme de dégradation par RSI, il s’agit dans cette étude de formuler
des matériaux modeles constitués d’un mélange de pate de ciment, a base de ciment
CEM 1525N (ciment décrit dans la section 111.2.1) et d’inclusions de granulométries
connues représentant le squelette granulaire. Dans un premier temps, nous avons opté pour
une fabrication de matériaux dont les inclusions sont des billes sphériques de diametres
connus. Pour cela, des formulations avec des billes de verre et ensuite des billes d’acier ont
été retenues. Mais des tests d’évaluation du risque de gonflement par alcali-réaction ont
montré que les mélanges pate-billes de verre sont alcali-réactifs. Par ailleurs, la densité de
I’acier étant nettement plus importante que celle de la matrice cimentaire, des tests de
faisabilité sur des formules dont le squelette granulaire est constitué de billes d’acier ont
montré qu’il est difficile de formuler une pate de ciment suffisamment consistante pour
empécher la ségrégation des billes. En effet, celles-ci sont réparties d’une maniére non
homogéne dans le matériau, puisqu’une concentration de billes est constatée en partie
inférieure des éprouvettes. Par ailleurs, les tests de sciage des éprouvettes contenant des billes
d’acier ont entrainés un décollement des billes, rendant difficile la quantification envisagée du
réseau de fissures.

Ainsi, il a été décidé de fabriquer des matériaux dont les inclusions granulaires sont naturelles
de type calcaire. Nous avons retenu 4 tailles d’inclusions différentes de diamétres moyens de
20 pum, 45 pum, 510 um et 2800 um. Chaque taille présente une étendue granulaire trés
restreinte. De plus, 3 taux de substitution de la pate par les inclusions (30%, 40% et 50%) ont
été étudiés. Le programme expérimental repose ainsi sur 12 formulations différentes. Ceci
permet d’apporter des éléments de réponse sur I’impact du diamétre des inclusions ainsi que
I’impact de la surface d’échange entre la pate de ciment et les inclusions. Les inclusions se
différencient par leurs granulométries tout en ayant une composition chimique identique. La
composition chimique ainsi que les distributions granulaires sont données en annexe. Il est
important de signaler que la calcite (CaCOs), dont se composent ces granulats, n’est pas un

- 166 -



CHAPITRE IV : ETUDE DE L’IMPACT DU SQUELETTE GRANULAIRE SUR LE PHENOMENE DE GONFLEMENT PAR RSI

composé complétement inerte. En effet, les ions carbonates libérés par sa dissolution en
milieu basique pourraient se trouver en compétition avec les ions sulfates lors des processus

réactionnels qui interviennent dans I’hydratation de 1’aluminate tricalcique.

La formulation de nos mortiers a partir de tels matériaux nécessite de connaitre les
coefficients d’absorption d’eau des inclusions. Celles de diamétres moyens de 510 um et de
2800 pum possedent un faible coefficient estimé a 0,4% (valeur donnée par le fournisseur des
inclusions). Par contre, les coefficients d’absorption d’eau des additions de diamétre de
20 um et de 45 um sont inconnus du fait de leurs trés faibles granulométries, et qu’un état
saturé avec une surface seche pour ces additions est difficile a atteindre. Par conséquent, une
étude préalable a été réalisée dans le but de déterminer le dosage minimal en eau nécessaire
pour obtenir un matériau fluide. Plusieurs mélanges « pate de ciment + inclusions » ont été
testés, et les formulations retenues ont été choisies de facon que les slumps des matériaux
soient comparables (on visait un slump entre 7 et 10 cm au mini cone). Ces formulations sont
rapportées dans le Tableau V.1, et sont référencées suivant une nomenclature de type dxpy
(d = diameétre et p = pourcentage), ou x représente la valeur du diamétre moyen des inclusions
en pum et y représente la valeur de leur pourcentage volumique dans le matériau. A titre
d’exemple, d20p30 représente une formulation résultant d’un mélange de 70% de pate de
ciment et 30% d’additions de diamétre moyen de 20 um. Toutefois, il est a noter que le
rapport Ees/C (Eetr est I’eau qui sert a hydrater le ciment) pour les matériaux formulés avec les
additions de diameétres de 20 um et de 45pum et ainsi le pourcentage volumique des
inclusions, restent tout de méme approximatifs, compte tenu de I’incertitude sur 1’eau
efficace.

Référence | Ciment(g) Inclusions(g) Eau totale (g) IIEeasuir?c?ISuoszgies ;()g)r Ee/C
d20p30 19319 16200 12426 4698 0,40
d20p40 16114 21600 13032 6264 0,42
d20p50 12908 27000 13639 7830 0,45
d45p30 20750 16200 10827 3564 0,35
d45p40 17786 21600 10977 4752 0,35
d45p50 13799 27000 11460 5940 0,40

d510p30 20218 16200 7582 65 0,37
d510p40 16726 21600 6691 86 0,39
d510p50 10900 27000 6540 108 0,59

d2800p30 20218 16200 7582 65 0,37

d2800p40 16726 21600 6691 86 0,39

d2800p50 13030 27000 5863 108 0,44

Tableau IV.1 : formulations des matériaux (dosages pour un volume de 20 litres)
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1VV.2.2. Fabrication et échauffement

Les corps d’épreuve préparés correspondent a des éprouvettes cylindriques de
diamétre 11 cm et de hauteur 22 cm. Durant la mise en ceuvre, les matériaux sont vibrés en
tapant a I’aide d’une barre sur la périphérique des moules.

Aprés coulage, les matériaux ont subi une cure thermique identique a celle appliquée dans le
chapitre précédent. Il s’agit d’un traitement qui dure 7 jours et qui comporte les phases
suivantes (Figure 111.1) :

- Phase de préprise durant laquelle la température est maintenue constante a 20°C
pendant 2 heures ;

- Phase de chauffe qui consiste en une montée de température de 20°C a 80°C durant
22 heures ;

- Phase isotherme durant laquelle la température est maintenue constante a 80°C durant
72 heures ;

- Phase de refroidissement qui consiste en une descente de température a une vitesse
voisine de -1°C/h jusqu’a une température de 20°C.

IV.2.3. Conservation et suivi des corps d’épreuve

Apres traitement thermique, les corps d’épreuve sont immergés dans 1’eau dans des
bacs munis de couvercles et entreposés dans une salle a 20°C (Figure 1V.1). Les éprouvettes
d’une méme formulation sont conservées dans un bac qui leur est propre afin d’éviter des
contaminations qui pourraient provoquer 1’apparition de phénoménes parasites. Méme si la
limitation du volume d’eau nécessaire a I’immersion et de son renouvellement a fait I’objet
d’une attention particuliere, le volume d’eau est relativement important en comparaison avec
celui des matériaux, et une lixiviation importante des alcalins peut survenir. Mais une
immersion identique a celle utilisée dans les chapitres précédents (dans une boite de volume
légérement supéricure a celui de 1’éprouvette) était difficile a mettre en ceuvre du fait du grand

nombre de corps d’épreuve.
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Figure IV.1 : immersion des matériaux dans I’eau

Durant leur conservation, les éprouvettes sont suivies périodiqguement en termes de masse,
d’expansion et de module dynamique. Chaque valeur de la grandeur mesurée sur le matériau
correspondant est issue de la moyenne des valeurs mesurees sur trois échantillons. Ces
mesures sont réalisées en suivant les mémes méthodes d’essais que celles décrites dans la
section 11.3.6. De plus, en complément de ces suivis, et afin d’apporter des informations sur la
microstructure des matériaux, une caractérisation par microscopie électronique a balayage a
été effectuée sur des surfaces polies d’échantillons prélevés par fracture au sein des
éprouvettes.

IVV.3. Etude des comportements des matériaux

IV.3.1. Comparaison des évolutions des courbes d’expansion

Les variations dimensionnelles des matériaux sont illustrées dans la Figure IV.2. Les
comportements ne sont pas tous stabilisés a ce jour mais sont dans 1I’ensemble suffisamment
avancés pour étre interprétés. Les résultats obtenus montrent que le diameétre et le taux de
substitution des inclusions granulaires sont d’une grande importance sur la cinétique et
I’amplitude du gonflement par RSI. En effet, d’une manicre générale, on note I’absence de
gonflements significatifs dans les matériaux formulés avec les inclusions de diameétres
moyens de 20 um et de 45 um, alors que des matériaux formulés avec des inclusions de
diamétres moyens de 510 um et de 2800 um présentent des expansions relativement
importantes. Les gonflements peuvent étre classés en trois groupes :

- gonflements négligeables : ces gonflements concernent les matériaux d20p40, d20p50
et d45p50. Les expansions mesurées & ce jour pour ces matériaux sont inférieures a
0,01% et sont attribuables a I'absorption d'eau pendant I'immersion ;
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gonflements lents : ces gonflements sont notés dans les matériaux d20p30, d45p30,
d45p40, d510p30, d510p40 et d2800p30. Les expansions pour ces matériaux se
révelent dans un premier temps quasi-linéaires, puis la vitesse du gonflement semble

ensuite s’atténuer. L’expansion a ce jour se stabilise et atteint des valeurs comprises
entre 0,04% et 0,13% ;

gonflements rapides : ces gonflements sont observes dans les matériaux d510p50,
d2800p40 et d2800p50, et atteignent en fin de suivi des valeurs significatives
comprises entre 0,28% et 0,54%. Le maximum d’expansion est observé pour les
éprouvettes d2800p50. Les courbes d’expansion des matériaux formulés avec les
inclusions de diametre moyen de 2800 um présentent une forme sigmoide avec une
nette accélération aux alentours de 100 jours. Par la suite, un ralentissement est

observé pour atteindre une cinétique d’expansion stable.
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Figure IV.2 : comparaison des évolutions dimensionnelles en fonction des diamétres moyens et des

fractions volumiques des inclusions
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1VV.3.2. Discussion sur la nature des inclusions

Des études portant sur I’influence de la nature de granulat ont montré que
I’utilisation de granulats calcaires permet la suppression de gonflement par RSI [Heinz et al.,
1999 ; Yang et al., 1999]. D’autres études montrent que 1’utilisation de granulats calcaires
diminue considérablement les cinétiques de gonflement par rapport a 1’utilisation de granulats
siliceux [Grattan-Bellew et al., 1998 ; Lawrence, 1999 ; Brunetaud, 2005]. Les effets
réducteurs de granulats calcaires sont souvent attribués a leur meilleure liaison avec la pate de
ciment [Taylor et al, 2001]. Ces meilleures performances sont attribuées au caractere plus
anguleux par rapport a des granulats siliceux [Yang et al, 1999].

Au voisinage de I’interface pate-granulats, les conditions locales de 1’hydratation du ciment
sont modifiées a cause de la présence d’un excés d’eau di a I’effet de paroi. Il en résulte une
augmentation du volume des pores dans lesquels les hydrates peuvent se développer
[Divet, 2001]. La structuration de la pate de ciment est ainsi modifiée sur quelques dizaines de
micromeétres. La porosité au voisinage de 1’interface demeure plus élevée que celle du ceeur de
la pate. De ce fait, I’interface doit donc accélérer les transports des matieres de sorte que
ettringite tardive se forme préférentiellement dans ces zones. En fonction de la nature
minéralogique des granulats (calcaire ou siliceux), la microstructure de la zone de transition
sera différente. En effet, la dissolution tres partielle en milieu alcalin des calcaires augmente
la rugosité des surfaces, ce qui favorise 1’accrochage mécanique des produits d’hydratation.
De plus, il existe des forces de type chimique qui assure une cohésion des hydrates avec les
granulats calcaires. Cette liaison chimique se ferait par combinaisons d’ions issus des
granulats et d’ions provenant du ciment. La zone de transition serait constituée d’une solution
solide de « C-S-H » dopée avec les ions Ca®* et COs> [Ollivier et al., 1982]. Dans ces
conditions, I’interface pate-granulat calcaire est vraisemblablement de meilleure qualité que
I’interface pate-granulat siliceux.

Nos résultats montrent que des expansions significatives peuvent se développer lors de
I’utilisation de granulats calcaires et que c’est notamment la taille et le taux volumique de ces
granulats qui vont conditionner les gonflements en termes d’occurrence, d’amplitude et de
cinétique. Il pourrait se révéler intéressant d’envisager des essais avec des granulats siliceux
afin de vérifier si I’effet de la granulométrie sur les gonflements par RSI est identique a celui
observé pour les granulats calcaires.
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IVV.3.3. Discussion sur I’influence de la granulométrie

La Figure 1V.3 regroupe les évolutions des courbes d’expansion des matériaux
formulés avec les granulats de diamétres moyens de 510 um et de 2800 um. A la vue de ces
évolutions, on observe que pour un méme taux volumique d’inclusions, les gonflements sont
d’autant plus rapides et plus importants que la taille moyenne des granulats est élevée. De
plus, pour une méme taille d’inclusions, la vitesse et I’amplitude des expansions augmentent
avec I’augmentation du taux volumique d’inclusions. L’expansion la plus rapide et la plus
importante est ainsi observée dans le matériau d2800p50.
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Figure 1V.3 : évolutions dimensionnelles — cas des gonflements importants

Plusieurs études ont porté sur le rble joué par la granulométrie des inclusions sur le
gonflement par RSI. [Grattan-Bellew et al., 1998] notent des gonflements de mortiers d’autant
plus rapides que la taille moyenne des granulats est petite. Pour leur part, [Fu et al., 1997]
mettent en évidence des gonflements plus importants lors de 1’utilisation de particules plus
fines. Au contraire, [Heinz et al., 1999] observent une diminution du temps de latence avec
I’augmentation de la taille des granulats. Leurs travaux semblent indiquer que I’utilisation de
granulats trés fins peut conduire a la suppression des gonflements. Les auteurs attribuent les
effets de la taille des granulats au fait que la distribution granulaire a une influence sur la
porosité des matériaux en termes de taille, de distribution et de connexion. Ceci a alors une
influence sur les échanges ioniques nécessaires a la rencontre des réactifs d’une part, et sur la
possibilité de développer des pressions de cristallisation d’autre part, en permettant la
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croissance de D’ettringite dans des espaces confinés. D’aprés [Heinz et al., 1999], une
augmentation de la taille des granulats peut favoriser la connexion de la porosité et ainsi
faciliter les échanges ioniques et diminuer les temps de latence. Selon [Fu et al., 1997 ;
Grattan-Bellew et al., 1998], la diminution de la taille des pores en utilisant des granulats plus
fins (r6le de filler) peut conduire a une augmentation des gonflements en favorisant
I’apparition de pressions de cristallisation plus importantes.

IVV.3.3.1. Comparaison des porosites

Dans le cadre de notre étude, des mesures de porosité accessible a 1’eau ont été
réalisées aux ages de 28 jours et de 280 jours sur les matériaux formulés avec les granulats de
diameétres moyens de 510 um et de 2800 um. La Figure IV.4 illustre les valeurs des porosités
totales de ces matériaux, ainsi que celles des pates de ciment associées (la porosité de la pate
est calculée a partir de son taux volumique dans le matériau et de la porosité totale de celui-
ci). Les résultats montrent d’une part que la porosité des matériaux atteints de RSI augmente
trés 1égérement au cours du temps. D’autre part, I’expansion ne semble pas étre corrélée a la
porosité totale du matériau (et alors a la porosité de la pate de ciment). En effet, a titre
d’exemple, les matériaux d510p40 et d2800p40 possedent une méme valeur de porosité, mais
des amplitudes et des vitesses de gonflement nettement différentes. Un méme volume de pate
de ciment et une méme porosité ne semblent pas avoir forcément les mémes effets sur
I’expansion.

30 - 52
28 jours 28 jours

M 280 jours W 280 jours

28

a8

26 -

44

24
40

22 A

36 A
20 4

Porosité totale du matériau (%)
Porosité de la pate de ciment (%)

18 - 32 A

16 - 28
d510p30 d510p40 d510p50 d2800p30 d2800p40 d2800p50 d510p30 d510p40 d510p50 d2800p30 d2800p40 d2800p50

a. b.
Figure 1V.4 : porosités totales des matériaux (a) et des pates de ciment associées (b)
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1V.3.3.2. Comparaison des expansions en fonction des surfaces d’échange

La Figure 1V.5 permet de constater les valeurs d’expansion a 500 jours en fonction
de la surface d’échange pate-granulats (en supposant que les granulats sont sphériques et tous
de méme taille) pour les matériaux formulés avec les inclusions de tailles moyennes de
510 um et de 2800 um. On peut constater qu’il n’y a pas de corrélation unique entre
I’expansion du matériau et la surface d’échange entre la pate de ciment et les granulats.
Cependant, pour une taille de granulat donnée, 1’expansion est d’autant plus importante que la
surface d’échange est élevée.

0,6

+d510

+ d2800
0,5

0,4

0,3

Expansion a 500 jours (%)

0,2

0,1

0 1 2 3 4 5 6 7
Surface d'échange (m?/L)

Figure 1V.5 : effet de la surface d’échange pate-granulats sur I’expansion a 500 jours — cas
des matériaux formulés avec les inclusions de diamétre 510 pm et 2800 pum

1VV.3.3.3. Concentrations des contraintes autour d’un granulat

Dans un matériau cimentaire, la différence de rigidité entre la matrice cimentaire et
les granulats génére des concentrations de contraintes aux alentours des interfaces matrice-
granulats. Ces concentrations de contraintes se superposent a des contraintes résiduelles (dues
généralement a une différence de coefficients de dilatation thermique des deux phases et de
déformations de la matrice) et peuvent donc accélérer la rupture des interfaces.

Un résultat analytique di a Goodier [Goodier, 1933] permet de calculer les concentrations de
contraintes autour d’un granulat sphérique noyé dans une matrice infinie et sollicitée par un
champ de contraintes uniaxial et uniforme appliqué a I’infini. La Figure 1V.6 montre les
contraintes radiales et tangentielles, ainsi que les cisaillements pour un angle 6 au centre du
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granulat défini par la direction du chargement et la position de 1’élément considéré, et pour
une distance a par rapport au centre du granulat (a = r pour un élément situé a 1’interface ; r
étant le rayon du granulat).

-

y vy vy vo=1

E??I
TYRRY

a. b.

Figure 1V.6 : granulat sphérique noyé dans une matrice infinie soumise & un champ de contraintes
uniaxial et uniforme (a), concentrations des contraintes a I’interface matrice-granulat (b)

Ces analyses montrent que les concentrations de contraintes sont maximales au niveau de
I’interface et s’étendent a I’intérieur d’une sphére dont le rayon ne dépasse pas quatre fois
celui de granulat. Le diamétre des granulats influe ainsi sur la distance de la zone perturbée :
plus le diamétre est grand, plus la zone perturbée est étendue. A titre d’exemple, la Figure
IV.7 [Shink, 2003] présente la zone d’influence d’un vide (module élastique nul) pour les
directions les plus critiques : 6 = 0° et 6 = 90°. Les dimensions des microfissures developpées
(longueur et ouverture) sont aussi fonction de la taille des granulats [Shink, 2003]. Ceci
pourrait donc expliquer une partie du comportement observé.
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Figure IV.7 : zone d’influence d’un vide (module élastique nul) dans les directions
0 = 0° et @ = 90° pour un champ uniaxial et unitaire [Shink, 2003]

1V.3.3.4. Influence des inclusions granulaires sur la résistance en compression

Plusieurs études ont montré que le squelette granulaire joue un réle important dans
les propriétés mécaniques du béton. De Larrard [De Larrard, 2000] propose un modéle pour la
résistance en compression du béton en ajustant celui développé par René Féret (1892), en
tenant compte de la notion de I’EMP ou Epaisseur Maximale de Pate. Celle-ci représente la
distance maximale entre deux gros granulats lorsque le béton est soumis a une dilatation
constante. La relation entre EMP et la dimension maximale de granulats Dpmax s’écrit comme
suit :

EMP = Dinax.((g*/g)*-1)

ou g est le volume de granulats dans une unité de volume de béton, et g* représente celui que

’on aurait a compacité maximale.

La résistance en compression du béton fg, est ainsi définie comme la résistance de la pate de
ciment fep, multipliée par un terme décrivant 1’effet de 'EMP :

fcb = fcp.EMP_r
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ou r est compris entre 0,13 et 0,16. L’influence de I’EMP n’est pas donc négligeable. La
Figure 1.8 montre 1’évolution, avec I’EMP, de la résistance en compression de bétons ayant
méme rapport eau/ciment mais différentes quantités de pate. On constate que la résistance
diminue avec I’augmentation de ’EMP, donc avec I’augmentation de Dpax. Physiquement,
I’EMP pourrait étre reliée a 1’auréole de transition ou a 1’orientation des cristaux de C-S-H :
plus ’EMP est faible, plus les hydrates sont orientés, ce qui améliore leur résistance vis-a-vis
des charges de compression [De Larrard, 2000].

03 +

(=]
—
[
LFY)
N

S
o

EMP (mum)

Figure 1V.8 : relation entre résistance en compression (apreés élimination de I’effet du rapport
eau/ciment) et Epaisseur Maximale de Pate, pour quatre jeux indépendants de données -
parameétre sans dimension en fonction de PEMP en mm [De Larrard, 2000]

1VV.3.3.5. Discussion sur ’effet de la taille des granulats

Pour une fraction volumique d’inclusions donnée, nous avons noté, comme évoqué
précédemment, une augmentation de la cinétique et de I’amplitude des gonflements avec
I’augmentation de la taille des granulats (Figure 1V.3). Ceci peut s’expliquer comme suit : Si
I’on considére deux matériaux ayant les mémes proportions volumiques de pate de ciment et
de granulats, la surface spécifique des granulats dans le matériau formulé avec des inclusions
de taille moyenne de 2800 um est environ 5 fois plus faible que celle dans le matériau
formulé avec des inclusions de taille moyenne de 510 um. Par conséquent, une formation
d’un méme volume d’ettringite (due au fait que le volume de la pate de ciment est le méme)
conduit a une épaisseur d’ettringite 5 fois plus importante sur les interfaces des inclusions de
diamétre de 2800 um que celle sur les interfaces des inclusions de diamétre de 510 um. Dans
ces conditions, le volume des pores disponibles a proximité des inclusions de diameétre de
2800 um pourrait étre insuffisant pour les quantités importantes d’ettringite formée. Des
pressions de cristallisation importantes pourront ainsi se développer, et le gonflement est dans
ce cas favorisé. Au contraire, les cristaux d’ettringite vont précipiter librement sans générer de

- 177 -



M. AL SHAMAA

pressions de cristallisation dans les pores a proximité des inclusions de diametre 510 um. En
effet, le volume des pores est vraisemblablement suffisant pour les faibles quantités
d’ettringite formées. Les observations MEB que nous présenterons ultérieurement confirment
cette hypothese.

De plus, en se basant sur les recherches évoquées précédemment, I’influence de la taille des
granulats sur la résistance du matériau et sur les concentrations de contraintes a proximité des
interfaces pourrait étre a I’origine de la différence des gonflements de nos matériaux. En effet,
I’augmentation de la taille des granulats conduit a une augmentation de la distance de la zone
perturbée par les concentrations des contraintes. Ceci a une influence sur 1’ouverture des
fissures aux interfaces, et ainsi sur 1’accélération des échanges ioniques favorables a la
précipitation d’ettringite. De plus, le matériau formulé avec des granulats de grandes tailles,
est moins résistant que celui formulé avec de petites tailles.

Enfin, il est & noter que I’absence de gonflements dans les matériaux formulés avec les
particules tres fines (de diametres de 20 um et de 45 um) pourrait étre due a une formation
potentielle de carboaluminates de calcium hydratés
(3Ca0.Al;03.1/2CaC03.1/2Ca(0OH),.11,5H,0) rendant [1’ettringite stable. En effet, la
présence de fillers calcaires dans les matériaux cimentaires modifient la nature des hydrates
formés [Kuzel et Meyer, 1993]. Comme évoqué précédemment, la calcite (CaCO3) n’est pas
un composé completement inerte. La présence des ions carbonates, libérés par sa dissolution
en milieu basique, est susceptible d’éviter la transformation de 1’ettringite d’hydratation
précoce en monosulfoaluminate de calcium hydraté. Il se forme a nouveau de I’ettringite et de
I’hémicarboaluminate de calcium hydraté. Dans ces conditions, ’ettringite formée est stable
et ne présente aucun caractere expansif. L’utilisation de particules trés fines, ayant des
surfaces spécifiques trés importantes, pourrait favoriser la libération des ions carbonates. Des
mesures de teneurs en carboaluminates de calcium hydratés par diffraction des rayons X
(DRX) devront étre envisagées afin d’appuyer ou non cette hypothése.

I1VV.3.3.6. Discussion sur I’effet de la fraction volumique des granulats

Les suivis dimensionnels de nos matériaux ont montré, pour une taille de granulat
donnée, une augmentation de la cinétique et de I’amplitude des expansions avec
I’augmentation de la fraction volumique des inclusions granulaires. Ces résultats ne sont pas
en accord avec I’hypothese proposée ci-avant, qui constate une augmentation de 1’épaisseur
de D’ettringite formée sur les interfaces avec la diminution de la surface d’échange entre la
matrice cimentaire et les granulats. Ceci pourrait s’expliquer par le fait que les échanges
ioniques nécessaires a la rencontre des réactifs de la réaction de formation d’ettringite sont

-178 -



CHAPITRE IV : ETUDE DE L’IMPACT DU SQUELETTE GRANULAIRE SUR LE PHENOMENE DE GONFLEMENT PAR RSI

d’autant plus faciles et plus rapides que la fraction volumique des granulats est grande. En
effet, la Figure 1.9 [Garboczi, 1996] montre 1’évolution de la fraction interconnectée des
auréoles de transition dans des mortiers en fonction de la fraction volumique du sable et pour
des différentes épaisseurs d’auréoles (résultats obtenus par simulations). D’une maniére
générale, on peut constater que la fraction interconnectée des auréoles est d’autant plus
importante que la fraction volumique du sable est élevée. Quelle que soit 1’épaisseur de
I’auréole (entre 10 et 40 um), les auréoles sont complétement interconnectées pour des
teneurs en sable supérieures a 60%. De plus, on voit par exemple que si 1’épaisseur de
I’auréole est 40 um, la fraction interconnectée des auréoles est environ 60% pour une fraction
volumique de sable de 30%, alors qu’au dela de 40% de teneur en sable, les auréoles semblent
étre complétement interconnectées.

Par conséquent, 1’augmentation de la fraction volumique des inclusions a des niveaux
supérieurs a 40% semble induire un réseau d’auréoles fortement connectées dans le matériau.
Ceci facilite les échanges ioniques et ’accés a 1’eau et donc favorise la précipitation
d’ettringite. En effet, I’interface pate-granulat, du fait de sa porosité plus élevée que celle du
cceur de la matrice cimentaire, favorise la circulation des ions. Ceci pourrait expliquer le fait
que les expansions observées dans les matériaux d2800p40 et d2800p50, formulés avec des
fractions volumiques d’inclusions de 40% et 50% respectivement, sont nettement plus rapides
et plus importantes que celles observées dans le matériau d2800p30. Le faible taux
d’inclusions dans ce dernier (30%) conduit a une limitation des transports ioniques et donc a
une limitation de la formation d’ettringite. 1l se peut également qu’une lixiviation des ions
alcalins induisant une chute de pH et favorisant la précipitation d’ettringite [Divet et
Randriambololona, 1998], soit plus facile et se fasse plus rapidement dans le cas d’un réseau
d’auréoles bien connectées.

De plus, I’augmentation de la fraction volumique des inclusions conduit & des interactions
importantes dans les contraintes concentrées autour des granulats. L’ouverture des fissures
aux interfaces est dans ce cas plus importante, et la formation d’ettringite dans ces zones est
ainsi favorisee.
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Figure 1V.9 : fraction interconnectée des auréoles de transition dans des mortiers en fonction de la
fraction volumique du sable et pour différentes épaisseurs des aureoles [Garboczi, 1996]

IV.3.4. Variations massiques et comportements hydriques

Les évolutions massiques des matériaux au cours du temps sont représentées dans la
Figure 1V.10. Les éprouvettes subissent dans un premier temps un gain de poids attribué a
I’imbibition des matériaux. Ensuite, I’évolution de prise de masse dépend de 1’apparition ou
non du gonflement. En effet, le cas des faibles gonflements se traduit par une hausse tres lente
de la masse au cours du temps qui est due au remplissage de la porosité du matériau par I’eau
et a la poursuite du processus de I’hydratation du ciment anhydre. Par contre, lors de
gonflements significatifs, les matériaux voient leurs masses augmenter avec une cinétique
plus rapide. Les cinétiques et les amplitudes de prise de masse sont d’autant plus importantes
que I’expansion est importante. En effet, 1’apparition de fissures dans ces matériaux accélére
la prise d’eau. L’origine des gains de masse lors des expansions est attribuée, en plus de
remplissage des pores, a une pénétration d’eau dans les fissures développées suite au
gonflement induit par la formation d’ettringite, mais également a 1I’ettringite elle-méme qui

comprend de I’eau dans sa composition.
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Figure 1V.10 : comparaison des suivis massiques en fonction des diamétres moyens et des fractions

volumiques des inclusions

La Figure IV.11 compare les évolutions des déformations en fonction des variations relatives
de masse pour les matériaux formulés avec les inclusions de diametres moyens de 510 um et
de 2800 um. Les courbes révelent des comportements hydriques similaires pour des
matériaux formulés avec des inclusions de méme diameétre quels que soient leurs taux
volumiques. En effet, on note 1’existence d’une relation affine entre déformations et variations
de masse. Les courbes sont quasi-linéaires a partir d’un certain seuil de prise de masse et
possédent des pentes comparables. Par contre, les comportements hydriques des matériaux
comportant des inclusions au méme taux mais d’un diamétre différent ne sont pas similaires.
La principale différence entre ces formules étant le diameétre des inclusions, ¢’est donc cet
¢lément qui est a ’origine de ce changement. Ceci peut correspondre a un changement de
microstructure suite a la différence des tailles de granulats, pouvant conduire a des
changements de comportements hydrique et mécanique du materiau.
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Figure 1V.11 : évolutions des déformations en fonction des prises de masse

IVV.3.5. Caractérisation microscopique

Dans le but de comparer les microstructures des matériaux, des observations au
microscope ¢lectronique a balayage ont été réalisées a 1’age d’environ 400 jours sur des
surfaces polies de matériaux présentant ou non des gonflements. Les images regroupées dans
la Figure 1VV.12 sont issues des examens réalisés sur des échantillons de matériaux d2800p50
et d2800p30 dont I’expansion était de 0,52% et 0,12% respectivement. Ces observations
mettent en évidence dans le matériau d2800p50 la présence d’une teneur importante en
ettringite qui se dépose massivement aux interfaces pate-granulats (Figure 1V.12-a), tout
comme au sein de la matrice cimentaire sous forme de veine (Figure 1V.12-b) et parfois dans
des vacuoles (Figure 1V.12-c). D’autre part, a I’issue des observations effectuées sur le
matériau d2800p30, il est constaté que les interfaces pate-granulats dans ce matériau sont
cohésives (Figure IV.12-d) et ne présentent pas de dépot d’ettringite (Figure 1V.12-e).
Cependant, quelques traces d’ettringite sous forme de nodules sont parfois détectées dans la
matrice cimentaire (Figure 1V.12-f), ce qui expligquerait la faible expansion observée dans ce
materiau.

La Figure 1V.13 est caractéristique des observations réalisées sur des échantillons de
matériaux d510p50 et d510p30 dont I’expansion était de 0,22% et de 0,04% respectivement.
Les interfaces pate-granulats du matériau d510p50 semblent légérement microporeuses

(Figure 1V.13-a) et présentent parfois d’une maniére ponctuelle des couches d’ettringite
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(Figure 1V.13-b). De I’ettringite comprimee est détectée ponctuellement au sein de la matrice
cimentaire et dans des vacuoles (Figure 1V.13-c) mais treés rarement dans des veines. La
formation de cette ettringite dans la pate pourrait étre a I’origine de 1’apparition de vides
autour des inclusions. D’autre part, les observations sur le matériau d510p30 permettent
d’illustrer la bonne cohésion entre la pate de ciment et les granulats. Les interfaces ne
présentent aucune trace d’ettringite (Figure 1V.13-d). D’une maniére générale, le matériau
semble compact. On note toutefois la présence de quelques traces d’ettringite dans quelques
pores mais en tres faible quantité (Figure 1V.13-e et f).

Enfin, la Figure 1V.14 est représentative des états microscopiques des matériaux d20p30 et
d45p30 dont I’expansion était de 0,06% et 0,05% respectivement. On note au sein de la
matrice cimentaire la présence d’ettringite qui ne semble pas symptomatique d’expansion
(Figure 1V.14-a, d et e). La pate de ciment semble fortement microporeuse (Figure 1V.14-b, et
f) et des vacuoles particllement remplies d’ettringite sont parfois détectées (Figure 1V.14-c).

Les etats microscopiques de ces matériaux semblent globalement cohérents avec les résultats
des évolutions dimensionnelles. Ces observations confirment le fait que I’ettringite qui se
forme aux interfaces pate-granulats est la source de 1’accélération des gonflements et de la
plus grande partie de I’expansion mesurée (la fraction sigmoide du gonflement). En effet,
ettringite était présente sur les interfaces pate-granulats uniquement dans des matériaux
présentant un gonflement sigmoide, comme le cas du matériau d2800p50. Dans le cas des
matériaux présentant des gonflements lents ou négligeables, I’ettringite était uniquement
localisée ponctuellement au sein de la pate de ciment. La croissance de cette ettringite ne
semble pas générer une pression importante de cristallisation. D’une manicre générale, le
phénomeéne d’expansion due a la croissance d’ettringite massive aux interfaces pate-granulats
et dans les fissures ne semble pouvoir démarrer que si celui di a la croissance de cristaux

d’ettringite dans la pate de ciment atteint un stade déja avancé.
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Figure 1V.12 : observations microscopiques des matériaux d2800p50 et d2800p30 (~400 jours)

a) ettringite a I’interface pate-granulat et a proximité b) présence d’ettringite au niveau de I’interface et au
dans la matrice cimentaire (d2800p50) sein d’une veine/fissure (d2800p50)
c) vacuole partiellement remplie dettringite et de calcite d) bonne cohésion pate-granulat (d2800p30)
(d2800p50) f) présence de phases anhydres, de nodules d’ettringite
e) interface pate-granulat sans présence d’ettringite dans la pate de ciment microporeuse (d2800p30)
(d2800p30)
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Figure 1V.13 : observations microscopiques des matériaux d510p50 et d510p30 (~400 jours)

a) interfaces pate-granulats légérement microporeuses b) présence ponctuelle d’une couche d’ettringite a
(d510p50) Pinterface pate-granulat (d510p50)
c) vacuole remplie d’ettringite et fissure vide (d510p50) d) apergu général : matériau compact et bonne cohésion

e) présence en faible quantité d’ettringite sur la paroi pate-granulats (d510p30)

d’une vacuole (d510p30) f) zoom de « e » : présence de phases anhydres et de
nodules d’ettringite dans la pate de ciment
microporeuse (d510p30)
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Figure 1V.14 : observations microscopiques des matériaux d20p30 et d45p30 (~400 jours)

a) zone d’ettringite massive mélée a la matrice b) matrice cimentaire fortement microporeuse (d20p30)

cimentaire (d20p30) d) ettringite au sein de la matrice cimentaire (d45p30)

) vacuole particllement remplie d’ettringite (d20p30) f) matrice cimentaire fortement microporeuse (d45p30)

e) ettringite aux alentours d’un granulat au sein de la
matrice cimentaire (d45p30)
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IVV.3.6. Evolutions des modules dynamiques

La Figure 1V.15 compare les évolutions des modules dynamiques des matériaux au
cours du temps. Les modules dynamiques initiaux s’échelonnent entre 8 et 26 GPa. Ensuite,
toutes les évolutions se limitent a des améliorations plus ou moins importantes suivant les
matériaux. Ceci révele des légéres améliorations dans les performances mécaniques. Ces
résultats sont en contradiction avec ceux présentés dans le chapitre précédent ou la vitesse du
gonflement était directement corrélée a 1’évolution du module dynamique. En effet, aucune
chute de module n’a été observée, méme dans les matériaux dont les expansions atteignent
des amplitudes importantes, comme le cas des éprouvettes d2800p40, d2800p50 et d510p50
dont I’expansion atteint respectivement 0,43%, 0,54% et 0,28%. Les accélérations des

expansions dans ces matériaux n’ont pas été accompagnées par des diminutions de module

dynamique.
35
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Figure 1V.15 : évolutions des modules dynamiques

La taille maximale des inclusions granulaires de nos matériaux étant 2,8 mm, ceci pourrait
expliquer les faibles endommagements observés. En effet, les recherches récapitulées dans la
section 1V.3.3.4 montrent que la résistance des matériaux augmente avec la diminution de la
taille des granulats.

La nature des granulats qui sont de type calcaire pourrait étre également a I’origine de ce
comportement mécanique des matériaux. Les matériaux a base de granulats calcaires

- 187 -



M. AL SHAMAA

semblent moins souffrir de la RSI, d’un point de vue mécanique, que les matériaux a base de
granulats siliceux. La comparaison des observations microscopiques présentees ci-avant avec
celles présentées dans le chapitre précédent, ou il s’agissait d’une étude sur un béton a base de
granulats siliceux, montrent que certains points distinguent les matériaux a base de granulats
calcaires des matériaux a base de granulats siliceux. Une bonne interpénétration entre la pate
et le granulat est notée au niveau de I’interface dans le cas de I’utilisation d’un granulat
calcaire. Ainsi, une continuit¢ mécanique au passage de I’interface semble pouvoir exister. Au
contraire, les interfaces pate-granulats siliceux sont généralement cisaillées et parfois
ouvertes. Une continuité mécanique au passage de I’interface ne semble donc pas pouvoir
exister. Ceci pourrait étre di a la différence des coefficients de dilatation thermique des
granulats. Ce coefficient vaut environ 8.10° K™ pour un granulat calcaire et 11.10° K™ pour
un granulat siliceux [Fintel, 1974]. Aprés une hydratation a une température élevée, et lors du
retour a la température ambiante, la différence de coefficient de dilatation entre la pate de
ciment et les granulats génére des contraintes aux interfaces. Les granulats siliceux se dilatent
plus que les granulats calcaires. Ainsi, les zones de décohésion dans la pate autour des
granulats siliceux sont plus importantes que celles autour des granulats calcaires. Cette
différence de conditions d’interfaces, ajoutée au fait qu’il existe une meilleure
interpénétration de la pate de ciment et des granulats calcaires par rapport aux granulats
siliceux peut expliquer que la liaison mécanique est favorisée avec les granulats calcaires
alors qu’elle est défavorisée avec les granulats siliceux. Cette différence de caractéristique
mécanique de [’interface peut certainement jouer de maniere significative sur
I’endommagement ou non des matériaux atteints de RSI, notamment en jouant sur la

participation des granulats au confinement de 1’expansion.

IV.4. Analyse quantitative de la fissuration des matériaux

Nous avons réalisé dans le cadre de cette étude une caractérisation quantitative de la
fissuration des matériaux a 1’aide d’une technique basée sur I’imprégnation de la surface du
matériau par une résine fluide et fluorescente. Le principe de cette technique consiste a révéler
la fissuration interne du matériau, puis a mesurer des parametres 2D quantitatifs relatifs a
cette fissuration par analyse d’images. Cette caractérisation a été effectuée a deux échéances
(aux ages de 28 jours et 280 jours) uniquement sur les matériaux d2800p30, d2800p40 et
d2800p50. Pour chacune de ces formulations, trois échantillons issus d’une méme éprouvette
ont été examinés a chaque échéance (chacun représente une plaque de diametre 11 cm et

d’épaisseur environ 2 cm).
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1VV.4.1. Méthode des sécantes orientées

La quantification des paramétres de fissuration est réalisée en utilisant la méthode
des sécantes orientées. Le principe de cette méthode consiste & couvrir la surface du matériau
avec un réseau de lignes droites paralleles equidistantes et orientées suivant un angle 6; donné
par rapport a une direction fixe (Figure 1V.16). Le nombre d’intersections N(G;) entre les
fissures et cet ensemble de ligne, ramené a la longueur des sécantes, correspond a la densité

N_(8;) ou nombre d’interceptes par unité de longueur suivant 6 :

NL(©) = N(6)/L(6;)

Les valeurs des densités N (@;) sont déterminées en faisant varier I’angle d’orientation du
réseau de lignes entre 0° et 180°. Le nombre spécifique d’intersections N moyenné suivant
toutes les directions inspectées est relié a la longueur spécifique des fissures La par la relation
suivante :

La = 1I/2/N,
Le degré d’orientation des fissures w peut étre estimé a partir de la relation suivante :
@ = 100.(Nimax — Nimin)/(NLmax + (17/2-1)N{ min)
Nimax €t Npmin SONt respectivement les valeurs maximales et minimales des N (4;), o [%] est le

degré d’orientation des fissures dans le plan d’observation, compris entre 0% et 100%. Ce

parametre caractérise le degré d’anisotropie de la fissuration.

Figure 1V.16 : schéma du principe de la méthode des
sécantes orientées
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IV.4.2. Préparation de I’échantillon

La préparation de la surface destinée a 1’examen débute par le prélévement d’une
tranche de matériau d’épaisseur 2 cm environ. Ensuite, un polissage est réalisé afin d’éliminer
les traces du sciage et d’aplanir les faces de I’échantillon. Apres, un entourage latéral de
I’échantillon a 1’aide d’un ruban adhésif en aluminium est effectu¢ de sorte que ce dernier
dépasse de quelques millimétres la surface a imprégner. Ensuite, une imprégnation de la
surface de I’échantillon avec la résine fluorescente est faite afin d’y déposer une couche
d’environ 2 mm. Enfin, I’excés de résine est enlevé par polissage jusqu’a I’apparition nette
des fissures. Les différentes étapes de cette préparation sont décrites par la Figure 1V.17.

e. f.

Figure IV.17 : étapes de préparation de I’échantillon
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IV.4.3. Analyse d’images et calcul des parameétres de fissuration

La détermination des parameétres quantitatifs de la fissuration est réalisée par analyse
d’images. Apres préparation de 1’échantillon, des observations microscopiques sont réalisées
a I’aide d’un microscope a fluorescence. Un grandissement de 25X est choisi dans le cadre de
cette campagne d’essais. Le choix de ce grandissement résulte du fait qu’il permet d’ausculter
la surface de 1’échantillon avec un bon compromis résolution/temps d’analyse. Chaque image
acquise est traitée individuellement a 1’aide du logiciel « PICTURE » développé par la section
traitement d’images du LCPC [Moliard et Belin, 2006]. Le traitement utilis¢ permet une
reconnaissance des microfissures grace au contraste qu’offre la technique d’imprégnation, par
le biais de traitements morphologiques en niveaux de gris. L’image binaire des fissures est
simplifiée et les parameétres de la fissuration (longueur spécifique et degré d’orientation) sont
ensuite calculés en mettant en ceuvre la méthode des sécantes orientées décrite précédemment,
et en adoptant un nombre de rotation égal a 9 et une distance entre droites de 1 pixel. Un
exemple d’image traitée est présenté sur la Figure 1V.18 (la distance entre les sécantes sur
cette image n’est pas égale a 1 pixel pour des raisons de lisibilité).

e.

Figure 1V.18 : mise en évidence et quantification de fissures
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Afin d’apprécier la représentativité des champs observés, une optimisation du nombre
d’images nécessaires pour cette analyse quantitative est mise en évidence. Pour cela,
I’évolution de I’incertitude de la moyenne de la longueur spécifique de fissuration,
correspondant & un intervalle de confiance de 95%, en fonction du nombre d’images
analysées, est présentée sur la Figure 1V.19 (incertitude = 26/(n*?) ; & étant I’écart type et n le
nombre d’images). Nous observons que I’incertitude semble se stabiliser et tendre vers un
palier a partir d’environ 60 images. De ce fait, un traitement d’environ 100 images
uniformément réparties est retenu pour chacune des surfaces examinées.
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Figure 1V.19 : incertitude de la moyenne de la longueur spécifique de fissures
en fonction du nombre d’images analysées

IV.4.4. Comparaison des parameétres de fissuration

Les résultats de calcul des longueurs spécifiques de fissuration aux ages de 28 jours
et de 280 jours des matériaux d2800p30, d2800p40 et d2800p50 sont présentés dans la Figure

IV.20. Chaque valeur est issue de la moyenne des valeurs calculées sur trois échantillons,
chacune faisant I’objet d’une moyenne sur 100 images.
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Figure 1V.20 : comparaison des densités de fissuration des matériaux d2800p30,
d2800p40 et d2800p50

Les valeurs des densités de fissuration mesurées a 28 jours sont comprises entre 0,16 et
0,30 cm/cm?. Ces valeurs traduisent un faible taux de fissuration initiale dans les matériaux.
Ceci montre qu’il y avait peu de fissuration suite au traitement thermique. Ensuite, les
mesures réalisées a 280 jours mettent en évidence des densités de fissuration nettement plus
importantes (d’un facteur 6 a 24) traduisant la présence de fissuration nettement plus
développée dans les matériaux apres gonflement. Les densités mesurées sont comprises entre
2,01 et 3,90 cm/cm?® Ceci révéle une évolution dans le temps de la fissuration suite au
gonflement de ces matériaux atteints de RSI.

D’autre part, la Figure 1V.21 compare les degrés d’orientation de la fissuration dans ces
matériaux. Chaque valeur résulte de la moyenne des valeurs des degrés d’orientation calculées
sur trois échantillons, chacune calculée sur une image résultant de la superposition des 100
images des fissures extraites des photos traitées. Les résultats révelent une diminution de ce
parameétre aprés gonflement. Ceci confirme que le développement des fissures dans les

matériaux se fait d’'une maniére multidirectionnelle.
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Figure 1V.21 : comparaison des degrés d’orientation de la fissuration des
matériaux d2800p30, d2800p40 et d2800p50

Des ameliorations devront étre envisagées afin de pouvoir développer une méthode de
caractérisation de la fissuration par analyse automatique d’images. Ceci permettra de traiter
un nombre d’images plus important, et de réaliser une analyse a plus faible échelle en utilisant
un grandissement permettant de visualiser des microfissures plus profondes. La
représentativité des champs observés sera dans ce cas également améliorée.

IV.5. Modélisation numérique des gonflements par RSI

Des modéeles numériques a 1’échelle mésoscopique ont été¢ développés au LMT-
Cachan, puis au Laboratoire de Mécanique de Lille (LML) dans le but de proposer une
représentation fine des phénomenes de fissuration pour les matériaux cimentaires
[Benkemoun, 2010 ; Colliat et al., 2011]. Nous présentons dans cette section ’application
d’un mode¢le faite par Jean-Baptiste Colliat et son équipe a nos experiences.

De maniére genérale, la modélisation du comportement meécanique des matériaux
hétérogénes, tels que les matériaux cimentaires, est fortement liée & I'échelle d'observation. A
I'échelle macroscopique, ces matériaux sont considérés comme homogénes et conduisent a
des modéles phénomenologiques largement utilisés, tels que la plasticite et
I’endommagement. Ces modeles reposent sur des quantités macroscopiques, telles que les
contraintes et les déformations, et des lois macroscopiques dérivant d’un cadre
thermodynamique [Lemaitre et Chaboche, 2004]. Toutefois, étant formulé sur la base d’un
Volume Elémentaire Représentatif, ces modeles sont peu capables de décrire correctement les
mécanismes physiques (mécanisme de rupture, de dégradation ou de transport) qui se
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déroulent aux échelles fines. Ceci est dii a I’absence d’une représentation explicite des
hétérogénéités (par exemple tailles, formes et distribution des inclusions) présentes a ces
échelles et qui jouent un réle fondamental dans la plupart des phénomenes physiques observés
a I’échelle macroscopique.

Ainsi, suivant la démarche développée dans [Colliat et al., 2011], a I’échelle mésoscopique
(échelle millimétrique), un matériau cimentaire peut étre traité en considérant deux différentes
phases : le squelette granulaire et la matrice cimentaire. La représentation explicite de ces
phases conduit par ailleurs a I’introduction d’une interface (ou interphase) entre la matrice et
les granulats. Une approche fondée sur des modeles a cette échelle posséde une faisabilité et
une utilité importantes pour I’étude de I’influence de la composition du matériau sur les
propriétés macroscopiques, ainsi que pour la prise en compte de I’origine et de la nature de la
non-linéarité observée dans le comportement de ces matériaux. En effet, contrairement aux
modeles utilisés a 1’échelle macroscopique, les modéles a 1’échelle mésoscopique, sont
capables d’intégrer par une analyse multi-échelle tous les détails relatifs au comportement a
I’échelle macroscopique. Ceci est particulierement vrai pour la fissuration, qui peut apparaitre

dans chacune des deux phases ainsi qu’aux interfaces.

IV.5.1. Méso-modeéle mécanique

L’approche utilisée est basée sur la méthode des éléments finis enrichis (méthodes
dites E-FEM pour « Enhanced Finite Element Method), développée dans les travaux de
[Benkemoun, 2010] pour les matériaux cimentaires.

Dans cette approche, le matériau est considéré comme un matériau bi-phasique forme
d’inclusions granulaires et d’une matrice cimentaire. Le processus de maillage retenu pour
tenir compte de ces inclusions est fondé sur un maillage non adapté aux interfaces. Ainsi, le
maillage est non contraint par la position geomeétrique des interfaces et certains éléments sont
coupés en deux parties, chacune ayant des propriéetés élastiques ou de rupture différentes. Une
discontinuité faible (saut fini dans le champ de déformations) est ainsi introduite dans chaque
élément afin de prendre en compte cette cinématique particuliére. De cette fagon, trois types
d’éléments apparaissent (Figure 1V.22): ceux entierement inclus dans la matrice
(discontinuité faible non activée), ceux entiérement inclus dans les granulats (discontinuité
faible non activée) et ceux coupés en deux par une interface physique (discontinuité faible
activée) [Benkemoun, 2010 ; Colliat et al., 2011].
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Parallelement, la fissuration est introduite au moyen de discontinuités fortes (saut fini dans le
champ de déplacements) au sein de chaque élément. Ces discontinuités permettent de
représenter aussi bien les microfissures qui apparaissent au sein de chacune des deux phases
(inclusions ou matrice), que les décohésions aux interfaces (méthodes E-FEM
[Ibrahimbegovic et al., 2007]).

Figure 1V.22 : maillage non-adapté pour un matériau bi-phasique : éléments
coupés par ’interface [Colliat et al., 2011]

Afin de représenter un comportement quasi-fragile et décider de 1’apparition des fissures, une
fonction seuil (critere de localisation) est utilisée pout activer la discontinuité forte. Dans
notre cas, elle est définie sur la base de la composante normale des contraintes, telle que :

O(t) =t—(or—q)
ou t et or sont respectivement la composante normale du vecteur contrainte sur la discontinuité
et la contrainte de rupture, et q est la fonction d’écrouissage définie par q = k(u® - u’) en
considérant la forme exponentielle :

k(U™ —u") = o (1 — exp(—odGe(u" - u’)))

ou Gy est Iénergie de rupture définie comme I’aire sous la courbe t vs. u™ - u” (Figure 1V.23).

Figure 1V.23 : représentation d’une discontinuité forte [Colliat et al., 2011]
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Ainsi, le saut de déplacement u® - u” correspondant a la discontinuité forte est interprété
comme étant ’ouverture de la fissure a 1’échelle mésoscopique. L’amplitude de ce saut est
essentiellement pilotée par la valeur de I’énergie de rupture (ou énergie de fissuration) G¢ qui
représente la quantité d’énergie nécessaire a la création et 1’ouverture compléte d’une fissure

d’aire unité.

IV.5.2. Réponse macroscopique

Sur la base du modéle décrit précédemment, le phénomene de la RSI est modélisé en
considérant une expansion de la matrice cimentaire suite a la formation d’ettringite dans celle-
ci. Cette expansion est supposée homogeéne et le volume des inclusions est constant. Nous
avons opté pour une modélisation 3D des gonflements dans les matériaux formulés avec les
inclusions ayant des diametres 2800 um et 510 um. Dans ce contexte, nous considérons un
cylindre de diamétre 11 cm et de hauteur 22 cm contenant des inclusions sphériques
élastiques (Figure 1V.24) suivant trois fractions volumiques (30, 40 et 50%). De facon a
rendre compte de la variabilité morphologique ainsi introduite, chacun des six cas ainsi
définis a fait I’objet d’une centaine de réalisations. La chaine de Monte-Carlo ainsi définie
permet, pour chacun des cas, de definir des estimateurs non-biaisés des quantités d’intérét
macroscopiques choisies, ainsi que les intervalles de confiance associés.

Crack opening (mm)
,136

0.120

0.0800

0.0400

0.00

a. b.

Figure 1V.24 : échantillon cylindrique (11 cm x 22 cm), pate en bleu, inclusions
en blanc, interfaces en rouge (a) et fissuration apres gonflement (b)

Les propriétes matérielles retenues sont présentees dans le Tableau IV.2. Les simulations sont
réalisées en supposant une expansion homogéne de la matrice cimentaire jusqu’a 1%.
L’expansion du matériau est ensuite calculée en mesurant les variations dimensionnelles de
trois axes situés sur la surface extérieure de 1’échantillon cylindrique et de fagon cohérente
avec les essais menés.
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E(GPa) o;(MPa) G;(J.m?)

Matrice cimentaire 12 15 20
Inclusions 70
Interface 0,5 10

Tableau 1V.2 : propriétés matérielles des phases

La Figure 1V.25 représente 1’évolution des expansions (macroscopiques) des matériaux en
fonction des expansions (mésoscopiques) des matrices cimentaires associées, avec un
intervalle de confiance de 95%. Les expansions présentent chacune deux régimes linéaires.
Dans un premier temps, il s’agit d’'un comportement élastique linéaire. Ceci est observé
jusqu’a une expansion de la matrice d’environ 0,15%. Ensuite, au dela de cette valeur, le
gonflement du matériau évolue en fonction de celui de la matrice d’une maniére plus rapide,
et I’expansion macroscopique observée est d’autant plus rapide que 1a fraction volumique des
inclusions est élevéee. De plus, les expansions sont d’autant plus rapides et plus importantes
que la taille et la fraction volumique des inclusions sont importantes. Ces résultats sont
globalement en accord avec les résultats expérimentaux. Il est a noter que les propriétés
mateérielles des phases n’ont pas été mesurées. Les valeurs choisies ont permis de trouver le
comportement de nos matériaux sous sollicitation simple (traction pure). Des mesures de ces
propriétés et un couplage chimico-mécanique (prise en compte des alcalins) devraient étre
envisagées afin d’améliorer la compréhension des mécanismes mis en jeu.

Par ailleurs, une détermination des propriétés mécaniques résiduelles a pu étre menée pour
chaque morphologie et a chaque niveau de gonflement. La Figure 1V.26 représente la
variation du module statique (déterminé par un essai de traction simple dans ’axe de
I’éprouvette). Cette variation est représentée de maniere relative (chaque cas est normé par

rapport au module de 1’éprouvette saine).
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Figure 1V.25 : évolutions des expansions macroscopiques des matériaux en fonction de I’expansion
mésoscopique de la matrice cimentaire — cas des matériaux formulés avec les inclusions de diamétres
moyens de 2800 um et 510 um

On observe clairement une chute importante du module résiduel au cours du gonflement, avec
un seuil plus important que pour les résultats précédents (autour de 0,3%). Ceci s’explique par
le caractere plus «intégral » du module macroscopique. Ainsi, il faut attendre que la
microfissuration soit plus développée pour qu’elle ait un effet sensible sur ce parametre.

Par ailleurs, et de maniere cohérente avec les résultats précedents et les résultats
expérimentaux, il apparait que la dégradation des propriétés mécaniques est plus importante
avec des fractions volumiques d’inclusions croissantes.
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Figure 1V.26 : évolutions des modules statiques relatifs en fonction de I’expansion mésoscopique de la
matrice cimentaire — cas des matériaux formulés avec les inclusions de diamétres moyens de
2800 pm et 510 pm

D’autres quantités d’intérét peuvent étre simulées de la méme facon. C’est notamment le cas
sur le plan mécanique au travers des résistances mais également en considérant des transferts

de masse (perméabilité a I’eau, perméabilité apparente au gaz).

IVV.6. Conclusion

Ce chapitre avait pour objectif d’évaluer I’impact des inclusions granulaires sur le
gonflement par RSI. Pour cela, nous avons réalisé des essais de gonflement libre sur des
matériaux formulés par des mélanges de pate de ciment et d’inclusions de type calcaire de
granulométries connues. Les résultats obtenus ont montré que la taille et la fraction volumique
des inclusions sont d’une grande importance sur la cinétique et ’amplitude du gonflement.
Les expansions observées sont d’autant plus rapides et plus importantes que la taille moyenne
et le taux volumique des granulats sont importants. De plus, nos résultats ont montre,
contrairement a plusieurs études réalisées dans la littérature, que des gonflements importants
peuvent se développer dans des matériaux cimentaires a base de granulats calcaires.
Cependant, les suivis des modules dynamiques des matériaux atteints de gonflements ont
montré un faible endommagement qui peut étre di au fait que les interfaces pate-granulats
calcaires présentent une bonne caractéristique mécanique.
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CHAPITRE IV : ETUDE DE L’IMPACT DU SQUELETTE GRANULAIRE SUR LE PHENOMENE DE GONFLEMENT PAR RSI

Les observations microscopiques au MEB témoignent que la présence de dépots d’ettringite
aux interfaces pate-granulats est a I’origine de gonflements rapides et importants. Nous avons
également réalisé une caractérisation quantitative de la fissuration par la méthode des sécantes
orientées du logiciel « PICTURE ». Les matériaux se caractérisent a 1’état initial par une
fissuration trés limitée. Apres gonflement, la fissuration est nettement plus dense et plus
dispersée. Enfin, les résultats d’une modélisation numérique du gonflement ont rejoint les
résultats expérimentaux. Ceci confirme la nécessité de mettre en place un couplage entre des
essais expérimentaux et une nécessaire modélisation pour permettre de prédire le
comportement des structures face a cette pathologie.
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Conclusion générale et perspectives

La réaction sulfatique interne (RSI) est une pathologie qui peut avoir lieu dans les
matériaux cimentaires qui subissent des élévations importantes de température au jeune age,
et aprés conservation dans des environnements humides pendant plusieurs années. L’analyse
bibliographique du premier chapitre a mis en évidence que les mécanismes mis en jeu et les
parametres influents ne sont pas encore completement identifiés.

L’objectif des travaux présentés dans ce mémoire de thése consistait, d’une part a 1’évaluation
de la possibilité de développement d’une RSI dans les ouvrages nucléaires en prenant en
compte les spécificités de ce domaine (présence de structures massives dans lesquelles un
échauffement du béton au jeune age peut étre rencontré) et en se limitant au cas des enceintes
de confinement et, d’autre part, au recensement de quelques parametres influencant le
phénomeéne qui ne sont pas parfaitement connus a ce jour : I’humidité relative environnante et
le squelette granulaire. Nous nous sommes intéressés également & caractériser les effets du
gonflement par RSI sur les propriétés du béton, notamment ses performances mécaniques et
ses propriétés de transfert.

Dans une premiére partie, nous avons mené des simulations numériques afin de prédire les
élévations de température durant les premiéres heures qui suivent le coulage du béton lors de
la phase de construction du radier général d’une enceinte de confinement d’une centrale
nucléaire. Les résultats obtenus ont montré que la température a cceur du radier, dans certaines
levées, subit des élévations importantes au jeune age par la combinaison de 1’exothermie de
I’hydratation du ciment et de faibles conditions d’échange thermiques. Ensuite, le traitement
thermique issu de ce calcul numérique a fait 1’objet d’une application expérimentale, et
plusieurs campagnes d’essais ont eté effectuees. Les élévations de températures appliquées
ont été suffisantes pour déclencher une réaction sulfatique interne dans des bétons immergés
dans I’eau. La valeur d’expansion observée témoigne un gonflement important (0,28% a 1’age
de 740 jours pour une température maximale atteinte lors du traitement thermique de 70°C).
De plus, une petite différence dans la température maximale atteinte lors de la cure thermique,
dans le domaine 65-70°C, semble avoir des fortes conséquences sur 1’amplitude et la
cinétique des expansions. Par contre, des corps d’épreuve conservés sous revétement n’ont
fait état d’aucun gonflement. Toutefois, il se peut que cette absence de gonflement soit due a
un effet de cinétique plutot qu'une impossibilité de développer la réaction du fait de 1’absence
de la lixiviation des alcalins. Cette lixiviation conduit en effet a une chute de pH qui favorise
la désorption des ions sulfates contenus dans les C-S-H, et ainsi la précipitation de I’ettringite.
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Par ailleurs, il apparait que le gonflement induit une augmentation significative de la
perméabilité et une diminution importante de la résistance en compression du béton.
L’analyse de I’effet du gonflement sur la structure poreuse du béton a permis de mettre en
évidence une porosité inchangée, du fait d’un équilibre établi entre le remplissage de certains
pores par I’ettringite formée et la création de nouvelles fissures. Ceci a été confirmé par des
essais de porosimétrie au mercure qui ont montré également une accentuation locale du mode
poreux principal autour de 65 nm. Le gonflement ne semble pas contribuer a une modification
de la distribution de la taille des pores, et aucun décalage vers des pores de tailles différentes
n’a ¢t observe.

Une seconde campagne d’essais a été consacrée a 1’étude du couplage qui existe entre les
expansions par RSI et I’humidité relative environnante du béton. Pour cela, nous avons realisé
des essais sur des éprouvettes d’un béton de référence conservées dans des conditions
d’humidité relative différentes. Nous avons confirmé que le déclenchement de la RSI dépend
fortement de I’humidité relative. Des gonflements trés importants sont observés dans des
corps d’épreuve immergés dans 1’eau ou conservés en hygrométrie saturée. Par contre, une
conservation dans des atmosphéeres dont 1I’humidité relative est inférieure ou égale a 98% a
conduit, contrairement a certains résultats dans la littérature [Graf, 2007], a I’absence de
gonflement. Une lixiviation des alcalins plus importante dans le cas d’une immersion et d’une
conservation sous HR de 100% que dans le cas d’une exposition & 98% d’HR a été mise en
évidence, et peut expliquer la différence de gonflements observés. De plus, une
humidification tardive de corps d’épreuve conservés initialement sous 91% d’HR, réveéle un
déclenchement du gonflement avec un temps de latence et une cinétique identiques au cas
d’une humidification précoce appliquée aprés traitement thermique. Par ailleurs, la
modification des propriétés de transfert des bétons atteints de RSI s’est révélée tres
significative. En effet, des augmentations trés importantes de la perméabilité au gaz (d’un
facteur d’environ 65) et de la porosité accessible a 1’eau (d’environ 4%) sont notées. Une
analyse comparative des évolutions dimensionnelles en fonction des évolutions massiques
semblent indiquer que les gonflements sont des conséquences aussi bien des effets
mécaniques que des effets chimiques.

Enfin, une derniére campagne d’essais avait pour objectif d’évaluer I’impact du squelette
granulaire sur le gonflement par RSI. Différents matériaux formulés de mélanges de pate de
ciment et de granulats de type calcaire de différentes granulométries et fractions volumiques
ont été caractérisés. A partir des résultats obtenus, nous avons constaté que les expansions
sont d’autant plus rapides et plus importantes que la taille et la fraction volumique des
inclusions sont importantes. Une caractérisation quantitative de la fissuration des matériaux
par la méthode des sécantes orientées a permis de mettre en évidence une fissuration trés
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limitée a I’état initial. Apres gonflement, la fissuration est nettement plus dense et moins
orientée. Enfin, le r6le du squelette granulaire a été également mis en évidence en réalisant
une modélisation numérique a 1’échelle mésoscopique des conséquences mécaniques du

gonflement. Les résultats numériques rejoignent qualitativement les résultats expérimentaux.

Les travaux menés dans le cadre de cette these ont abouti & une meilleure
connaissance des mécanismes responsables de la RSI. Toutefois, plusieurs perspectives sont
encore a envisager.

Il serait intéressant de poursuivre le programme expérimental concernant 1’étude de 1’effet de
I’humidité environnante, afin de Vérifier si des gonflements se déclencheront dans les bétons
qui ne présentent pas actuellement d’expansion significative (pour HR inférieure a 98%). Par
ailleurs, il serait également particuliérement utile d’effectuer une étude visant a identifier
I’impact d’un gradient d’humidité dans les matériaux sur les gonflements par RSI. Une telle
étude est d’autant plus importante qu’elle serait représentative du cas réel des structures. Ce
gradient d’humidité relative peut avoir un impact sur la migration des alcalins et donc sur la

précipitation de ’ettringite.

La forte dépendance de la RSI au squelette granulaire a été confirmée. Toutefois, méme si
nous avons montré que la taille et la fraction volumique des inclusions sont d’une grande
importance, la compréhension de cet effet demande des efforts supplémentaires, notamment
au niveau de la modelisation numérique. Une amélioration de la modélisation des gonflements
dus a la formation d’ettringite, en particulier en réalisant un couplage chimico-mécanique,
permettrait d’améliorer la compréhension des mécanismes responsables de ce phénomeéne.
Elle pourrait également servir a simuler le comportement des structures a long terme. Par
ailleurs, il pourrait se révéler intéressant d’envisager des essais avec des granulats siliceux
afin de vérifier si I’effet de la granulométrie sur les gonflements par RSI est identique a celui
observé pour les granulats calcaires.

Enfin, il parait intéressant de réaliser des études dans le but de rechercher des corrélations
entre les expansions d’un matériau atteint de RSI, et des grandeurs mesurées a 1’aide de
techniques non destructives, comme le cas de la résistivité¢ électrique. L’existence de
techniques facilement réalisable in situ permettrait dans ce cas de mieux suivre

I’endommagement de cas réels d’ouvrages atteints de RSI.
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ANNEXE

Annexe

Caractéristiques des inclusions granulaires de calcaire

Product information

Durcal® 15

SITE: SALSES, France (cedifié 150 9001)

N

Omya SAS
35 Quai André Citroén
F-TE725 Paris Cedax 15

Tel +33 1 40 58 44 00
Fax +33 1 40 58 44 38

WA DM Y. Comm

DESCRIFTION DU PRODUIT: Carbonate de caleium naturel en poudre, élaboré & partir d'un marbre

blanc de grande purets chimique.

COMPOSITION TYPE CaClr a8 %
DE LA ROCHE: MgCOa 15 %
Fealz ons %
Insciubles HCI 02 %
CARACTERISTIQUES TYPES Granulométrie:
DU PRODUIT: - Refus a 355 ym (130 TETIT) oo %
- Refus a 100 pm (150 TETIT) 1 %
- Coupe granulometrigue (d85%) a8  pm
- Diamétre moyen des particules (d50%) 20 pm
Blancheur:
- Blancheur CIE L*, 2", b" (DIM 6174} oE/nes3
Taux d'humidité départ usine (IS0 T37/2) 0.3 %
CARACTERISTIQUES GEMERALES Densité apparente tassée (IS0 787/11) 18 giml
DU PRODUIT: pH (IS0 787/9) g
Prise d'huile (IS0 7875} 12 g/00g
Frise de DOP (130 T87/5) 22 giD0g
APPLICATIONS PRIMCIPALES: REPARTITION GRAMULOMETRIQUE (Malvern Mastersizer 2000):
Peintures o0 |\
- Peintures émulsion N
- Peintures industriglles en pouwdre W gy
Finitions murales B
- Er‘rf:lui‘ls a base d'émulsion ou E \
minérat g 50
Plastiques 15 \
- PVC plastifié 2 \
-Plastisols PWVC n 40
Marbre reconstitug ©
Betons de résine & \
Temazzo & 20 =y
AUTRES APPLICATIONS:
Produits d'entretien o
- Poudres et crémes & récurer 100 10 1 0.1

Diamétre des particules (en microns)

CONDITIONMEMEMNT STAMDARD:

- VRAC
- SAC (papier) de 25 kg sur paletie
- CONTENEUR SOUPLE sur palette

Les Informations contenues dans cefle fiche fechrigue ne concement que le material spéciique mentionne et ne
poncement pas Futlis3ton conjointement aves tout autre maténal ou dans bout proceds. Les Infommations foumies dans
2 present document 52 basert SUF 0es dorméss techriques qul, 3 13 connalssarce oe Omya, sont flabies, toustols
Omya ne foumi aucune garaniie de complélude ou Texaciiiude de ces Infonmiations, & DMy MassUMe Jucune
12 r2sUlEnT 02 eur LETSEIN ou VE-3-ViS 02 [0UlSs Meciamations, penes ou dOMMages SUDiS Dar une fers
2. TOUIE PErE0NNe MEcevant Ces IMMMALons: 0Of SXSrCer S0 |UGSMent Dropre en ce Jul CONGEME leur Ltiisaton
appmones & Il Incombe & Muliisateur devaluar sl le maténa convient [y compes en matiérs de S2curté) pour un Lsage
particuller avant den faire usage.
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Product information
Omya SAS
35 Quai André Citroén
F-T5725 Paris Cedex 15

Tel +33 14055 44 00
Fax +33 1 40 58 44 38

Durcal® 65

WARA O 3. Com

SITE: SALSES, France (ceriifie 150 8001)

DESCRIPTION DU PRODUIT: Carbonate de calcium naturel et en pouwdre, &laboré & partir d'un marbre
blanc de grande pureté chimigque.

COMPOSITION TYPE CaCls B8 %
DE LA ROICHE: MgCCh 15 %
Feals 0.05 %
Insciubles HCI 02 %
CARACTERISTIQUES TYPES Granulomeétrie:
DU PRODUIT: - Refus & 355 um (130 T87IT) 02 %
- Refus & B3 pm (IS0 TETIT) 42 %
- Coupe granulométrique (d28%) 180 pm
- Diamétre moyen des particules (d50%) 45  pm
Blancheur:
- Blancheur CIE L*, 8", b" (DIMN G174) B415/48
Taux d'humidité depart usine (IS0 TE7/2) 03 %
CARACTERISTIQUES GEMERALES Densité apparente tassée (IS0 787/11) 1.7 giml
DU PRODUIT: pH (150 787/8) g
APPLICATIONS PRINCIPALES: REFARTITION GRANULOMETRIQUE (Malvern Mastersizer 2000}
Finitioms murales 120
- Enduits & base d'émulsion ou
MiN&raux L
Marbre reconstitue E
Bétons de résine |
Temazzo é 50
AUTRES APPLICATIONS: =
Flastiques i A
- PVC plastifié / Plastiscls PVC § 0 Y
» Revétements de sols E \
Maortier 20 \
Revetements de surface # H
Enduits de rebouchage
Produits d'entretien a
- Poudres & récurer 1000 100 10 1

Diamétre des particules {en microns)
COMNDITIONMEMENT STANDARD:

- VRAC
- SAC (papier) de 25 kg sur paletie
- CONTEMEUR SOUPLE sur paletie

Les Informnations contenues dans cefie fiche schrigue ne concement cue ke matérisl specifique mentionnd et ne
concement pas Mudisaton conjointement aves tout AuTe matérsl ou dans DUt proceds. Les INSmations foumies dans
2 present document 52 DEsert SUF 08 OAMESS tEchrigues qul, ala-:mrussmueormz 500 Nabies, WSS
DOmya ne foumi ausne garantie de complétude ou dexaciiude de ces Informations, 1 DMya M3ssUMe AuCUne A ——

Ihe résultant de leur ulistion ou vis-3-Js de frulee reciamations, partas ou dommages subls par une ters o
partie. Toute personne recevant cas Informations dolt axancer son jugement propre en o2 qul concems leur wilsaton WTIO0_00_F
appmpnes e I Incombe A Futlisatewr dévaiuer sl l2 mabar conviant [y comprs en matiérs de secunbs) pour un Lsage verslan - 00
parficuller avant den fare usage.
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Product information

Granicalcium® 0.35-0.7 - SL

SITE:

DESCRIPTION DU PRODUIT:

COMPOSITION TYPE
DE LA ROCHE:

CARACTERISTIQUES TYPES
DU PRODUIT:

CARACTERISTIQUES GENERALES
DU PRODUIT:

APPLICATIONS PRINCIPALES:

Fimitions murales
- Enduits 3 base d'@émulsion ou
minNéraux

Marbre reconstitug

Bétons de résine

Termazzo

AUTRES APPLICATIONS:
Elecirodes de soudure

COMDITIONNEMENT STAMDARD:

- VRAC

- SAC (papier) de 25 kg sur paletie

- CONTENEUR SOUPLE sur paletie

SALSES, France (cerifie IS 2001)

N

Omya SAS
35 Quai André Citroén
F-T5725 Paris Cedex 15

Tel +33 1405844 00
Fax +33 1 40 58 44 38

VAN DTy SO

Carbeonate de calcium naturel, plutst granulews:, sans poussiére, élaboré
& partir d'un marbre blanc de grande pureté chimique.

CaCils
MgCOa

Fezls
Imsclubles HCI

Granulométrie:

- Refus 3 1000 pm (IS0 TE7/7)

- Refus 3 250 um (150 T87/7)

- Coupe granulométrique (dB5%)

- Diamétre moyen des particules (d50%)
- Particules < 315 pm

Densité apparents tassée (150 787/11)
pH (130 T87/2)

ba
1.5
0.05
02

0.2
B85
1000
510

1.6
B.5

REPARTITION GRANULOMETRIQUE (Analyse au tamis):

100

I

aa

50 4

% particules inférisures &

40 \
20

1000 100

10 1

Diamétre des particules (en microns)

Les Informations contenuss dans ceSie fiche technigue ne concement que ke matérel spécifique mentionnd &t ne
concement pas Mutfisazon conjointement avec iout auTe matérs ou dans tout proceds. Les INormations foumies dans
l2 present document s2 basent sUr Oes Oonnees techriques qul, 3 13 connalssance de Omya, sord Nabies, ouweols
Omya ne foumil aucune garanie de compléude ou dexaciiude de ces Infonmations, &t OMya MasEUME JuCune

e resUitEnt o2 leur ulllisation ou vis-a-vis Oe toules reciamalions, peres ou JOMMages sUis par une derse
NE MECEVANt Ces INTONMEtons ool SXSrar son

parte. Toute

B o2 qul ConcEme leur utlis3aton

propr=
ppImpnes e Il INcombe: 3 PUtISANEUr devaluar 51 16 Matenel conviant [y COMprs N MalErs 08 S4CUMte) pour N LSage

particilier ant d'en Tare usage.
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N

Omya SAS
35 Quai André Citroén
F-T8725 Paris Cedex 15

Product information

Tel +33 1405844 00
- . Fax +33 140 58 44 38
Granicalcium® 2-4 - EN

WAL DM Y& com

SITE: ENTRAINS, France
DESCRIFTION DU PRODUIT: Carbonate de calcium naturel &laboré 3 partir d'une calcite sélectionnée.
COMPOSITION TYPE Carbonates totawx Le0 %
DE LA ROCHE: CaCOs o985 W%
MgCCh 05 %
Feals 008 %
Imsolubles HCI 03 %
CARACTERISTIQUES TYPES Granulometrie:
DU PRODUIT: - Refus a4 mm (IS0 TE7I7T) 3 %
- Refus &4 2mm (IS0 TETIT) 28 %
- Coupe granulométrique (d88%) 4  mm
- Diamétre moyen des particules (dS0%) 28  mm
Taux d'humidité départ usine (IS0 TE72) 02 %
CARACTERISTIQUES GEMERALES Densité apparents tassée (IS0 T87/11) 1.5 giml
DU PRODUIT: pH (150 787/9) az
APPLICATIONS PRINCIPALES: REPARTITION GRANULOMETRIQUE (Analyse au tamis):
Bétons oo
Enduits
-
an
g
-
&
o
£
'E L]
]
©
]
(=8
& 20 ‘
0 -
100 10 1 a1
Diameétre des particules (en mm)
COMDITIONNEMENT STAMDARD:
- VRAC
Les Informations contenues dans cefie fiche fechnigue ne concement que |2 maténal speciique mentionns & ne
concament pas Mullisaton conjointement avec tout aulre matériel ou dans toul procéde. Les Informations foumies dans
le présent document s2 basent sUr des domnées technigues qul, 3 13 connalssance de Omya, sont iabies, fouisfols
Omya ne foumi aucne garantie de complehude ou Taxaciiude de oo Informations, &1 OMY3 MasSUMEe Aucne P —
ite: resultant de feur utlisation ou vis--is de toutes reciamations, partes oU doMM3ges SUDKs par une terse P Do ety
partie. Toute ne recevant ces Informations doll exsrcer son propre en o2 qul concame leur Lilksaton 2a0e o= =
appmpriéa et || Incombe 3 Mutllisatewr dévaluar sl e maténel convialit (y compris en matiere de SACUMhS) pour un USage verslan 002
particuller vant d'en fare usage.
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