REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE et POPULAIRE
Ministere de ’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

> Ecole Nationale Polytechnique

Département de Génie Civil
e’
-~ I T Laboratoire Matériaux de Génie

Ecole Nationale Polytechnigue

Civil et Environnement

Thése de Doctorat en Sciences

en Génie Civil

Présentée par:
Ahmed LAICHAOUI

Ingénieur d’Etat en génie civil de 'ENP ; Magister en génie civil de 'TENP

Effet du type du superplastifiant sur les
propriétés des bétons a base de laitiers

Soutenue publiquement le 26/11/2019, devant le jury composé de:

Président : Mr. BENYOUSSEF El-Hadi Professeur, ENP d’Alger
Directeur de Theése : Mme. MITICHE-KETTAB Ratiba  Professeur, ENP d’Alger
Co-directeur de These : Mr. BALI Abderrahim Professeur, ENP d’Alger
Co-directeur a I’étranger : Mr. TAGNIT-HAMOU Arezki Professeur, Univ de Sherbrooke
Examinateurs : Mr. ABADLIA Mohamed Tahar Professeur, UMB Boumerdes

Mr. OUDIJIT Mohamed Nadjib Professeur, USTHB

Mr. BOURAHLA Noureddine Professeur, ENP d’Alger

Mr. CHAID Rabah Professeur, UMB Boumerdes

ENP 2019

Ecole Nationale polytechnique
10, Avenue des Fréres Oudek, Hassen Badi, BP182, 16200, El Harrach, Alger, Algérie
www.enp.edu.dz






REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE et POPULAIRE
Ministere de ’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Ecole Nationale Polytechnique

) 4
Département de Génie Civil
- Laboratoire Matériaux de Génie
-~
o e Poe Civil et Environnement

Thése de Doctorat en Sciences

en Génie Civil

Présentée par:
Ahmed LAICHAOUI

Ingénieur d’Etat en génie civil de 'TENP ; Magister en génie civil de TENP

Effet du type du superplastifiant sur les
propriétés des bétons a base de laitiers

Soutenue publiquement le 26/11/2019, devant le jury composé de:

Président : Mr. BENYOUSSEF El-Hadi Professeur, ENP d’Alger
Directeur de Theése : Mme. MITICHE-KETTAB Ratiba  Professeur, ENP d’Alger
Co-directeur de Theése : Mr. BALI Abderrahim Professeur, ENP d’Alger
Co-directeur a I’étranger : Mr. TAGNIT-HAMOU Arezki Professeur, Univ de Sherbrooke
Examinateurs : Mr. ABADLIA Mohamed Tahar Professeur, UMB Boumerdes

Mr. OUDIJIT Mohamed Nadjib Professeur, USTHB

Mr. BOURAHLA Noureddine Professeur, ENP d’Alger

Mr. CHAID Rabah Professeur, UMB Boumerdes

ENP 2019

Ecole Nationale polytechnique
10, Avenue des Fréres Oudek, Hassen Badi, BP182, 16200, El Harrach, Alger, Algérie
www.enp.edu.dz






> lr—ad&;\j <

sy ol @l alll Bl @ishy @il iy @iaz g9 @t gayil
bl ye @i Lagslage aslia g lasdungg laas syg Lal

galgiall Jaell (g @ual

aslacl o Jobys pabigng ol alll Jlal jale Jeidl (gt aully @Il &
Lags aal clyles
pabisn olll-igps sl oty alll syt @ilisly Expell iagy @l

&

I
i

wilile slsl g2 @l

&

igogll ugmallyg ol dralyy dypmially @ilsmaly ity U2 @l
AWI dnnxgall

@slagell wadl



REMERCIEMENTS

Au terme de ce travail, je remercie ALLAH Je tout puissant le tout miséricordienx de mr’avoir
donné le courage, la force et la volonté afin de mettre a terme ce modeste travail, ainsi que je
remercie mes trés chers parents pour toute l'aide et le soutien gu'ils m'ont offerts tout au long de
mes études.

Mes sincéres remerciements et ma profonde reconnaissance vont a mes Directeurs de these Pr.

Ratiba Mitiche-Kettab et Pr. Abderrahim Bali pour leur dévouement, leurs conseils et lenr

soutien moral tout an long de ['élaboration de cette these.

Mes  sinceres remerciements vont particulierement a mon co-directeur de these Professeur
Arezki Tagnit-Hamou qui m'a accueilli dans son laboratoire, et qui m'a donné lacces a tout le
matériel et tous les matériaux disponibles an laboratoire et qui a financé tous les essais, durant toute la
période de mon stage an Canada. Je le remercie pour ses critiques constructives et pour 'intérét qu'il a
porté a cette recherche, durant ['élaboration de ce travail, et pour ses encouragements constants qui ont

rendu ce travail possible.

Je tiens a remercier tout le groupe béton du laboratoire des matériaux cimentaires de 'université
de Sherbrooke surtout les techniciens et les étudiants, chacun par son nom et en particulier
Ablam Zidol qui m'a énormément aidé surtout dans la rédaction de ['article, je remercie également les

industriels qui ont fourni les matérianx : Holein, Enclid et Lafarge.

Je tiens a remercier vivement Monsienr E/-Hadi BENYOUSSEF, professeur a I'ENDP,
pour I'honnenr qu’il me fait de présider le jury de cette these, ainsi que les professeurs Mobamed
Tahar ABADILA (UMB Boumerdes), Mohamed Nadjib OUDJIT (USTHB), Noureddine
BOURAHI.A (ENP) et Rabah CHAID (UMB Boumerdes), d'avoir accepté d'examiner et

d'évaluer ce travail,

Je voudrais également citer et remercier d’une facon trés particuliere ma femme Leila et mes
enfants (Abdellah, Abderrahim et Zeina-Lyliane) de n'avoir supporté durant toutes ces années

(avec mes absences répétées, mes occupations, mes angoisses, etc...). Sans leurs encouragements et lenr

patience, ce manuscrit n’anrait jamais vi le jour, ASte ia_p g AShdny b

Enfin, jadresse mes remerciements a tous ceux qui ont contribué de prés ou de loin a

Laboutissement de ce travail, et ce sans oublier les membres de ma famille et mes amis.



L R

W) SUallly 2dne Blias 338 OV Cx Ol Bl A LadsSo 3 T ¥ sl LSy doaall SULoY) el
e et i als T e ol e el el By ¢ el Bl (3 Bslasioiuly i Al U (Rsdae) RSl 53LeS
Al SBLEYL Lagy s duols OLaSan I B iy Y astdl UL 30 of V) ¢l sl absl) aslad

&l ameY) Al atlax e aBl U e 2l gl sl @il aals sa ol s e o)) O
PNS) sy g5 clls 3 b asldh S o gl an)l 2uls i (270 5 50 ¢ 30 ¢ 0) el il Slign Jo Jazis
By Bl g Bsall By LGN [aladl clisy jaasll dogdy )l (ailadly ¢ b 25 b Jesis (PC) gyl 20,
A M e ST s e BTy LA A e 1Sy aaml) Gyl ailad e =2l SU U U 0 b OF (s
Ayl U 3L LY Bl Bling Gagss e ol 6T & 00 o O Ll Gy 85l by B0l) Jadal) syl

agelll ¢ BSGSU olel ¢ bl ¢ Lmsly Il ¢ ol ¢ sl 0A 1 dem bl ! LSS

Abstract:

The mineral and chemical additions became essential components of concrete. The blast
furnace slag as mineral addition and the superplasticizers as a chemical (organic) admixture have
ecological and techno-economical benefits in the construction industry, several studies were carried
out in order to study the effect of the slag on the various characteristics of the concrete, nevertheless
the effect of the superplasticizers remains little to explore especially when it is associated with
mineral additions.

The objective of this research is to study the compatibility and the effects of various kinds of
superplasticizers on the properties of the binary cementing systems incorporating various rates of slag
(0, 30, 50 and 70%). Four types of superplasticizer including polynaphtalene sulphonate (PNS) and
three polycarboxylates (PC) were considered in the study. The investigations include evaluation of the
kinetics of hydration, the rheological properties of pastes as well as mechanical properties and
durability of mortars and concretes. It is noted that the nature of superplastifiant has a significant
effect on rheology of the pastes like on the rate of hydration. This effect was highlighted by
measurements of compressive strength on mortars and concretes. The effect of the slag on the
durability of the concretes is more significant, in particular the penetrability of the ions chlorides.

Key words: Superplasticizer, slag, rheology, hydration, mechanical properties, durability.

Résumeé :

Les additions minérales et chimiques sont devenues des parties prenantes dans la technologie
du béton. Le laitier de haut fourneau comme ajout minéral d’une part et les superplastifiants en tant
qu’adition chimique (organique) d’autre part, présentent des avantages écologiques et technico-
économiques dans I’industrie de la construction. Plusieurs études ont été réalisées afin d’étudier
Ieffet du laitier sur les différentes caractéristiques du béton, néanmoins 1’effet des superplastifiants
reste peu explorer notamment quand il est associé aux ajouts minéraux.

Le but principal de cette recherche est d’étudier la compatibilité et les effets de différentes
sortes de superplastifiants sur les propriétés des systémes cimentaires binaires incorporant différents
taux du laitier (0, 30, 50 et 70%). Quatre types de superplastifiant notamment un polynaphtaléne
sulfonate (PNS) et trois polycarboxylates (PC) ont été considérés dans 1’étude. Les investigations
incluent I’évaluation de la cinétique d’hydratation, des propriétés rhéologiques des pates ainsi que des
propriétés mécaniques et de durabilit¢ des mortiers et bétons. Il est constat¢ que la nature du
superplastifiant a un effet important sur la rhéologie des pates ainsi que sur le taux d'hydratation. Cet
effet a été mis en évidence par des mesures de résistance a la compression sur mortiers et bétons.
L’effet du laitier sur la durabilité des bétons est plus significatif, notamment la pénétrabilité des ions
chlore.

Mots clés: Superplastifiant, laitier, rhéologie, hydratation, propriétés mécaniques, durabilité.
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INTRODUCTION GENERALE

1 Introduction

Actuellement, les bétons a haute performance (BHP) sont largement utilisés en raison des
avantages techniques et économiques qu’ils présentent. Ces matériaux se caractérisent par
des propriétés mécaniques et de durabilit¢é améliorées grace a l'incorporation d’additifs
minéraux et d’adjuvants chimiques, ainsi que l'utilisation de procédés de production
spécialisés. De point de vue microstructurel, les bétons a hautes performances ont des
matrices plus denses et plus compactes, et ont, par conséquent, une meilleure résistance
mécanique et une permeéabilité beaucoup plus faible que les bétons conventionnels.
L'amélioration de ces propriétés nécessite un faible rapport eau/ciment (eau/liant plus
exactement), ainsi que l'utilisation d'agents réducteurs d'eau, en particulier de

superplastifiants, qui leur conférent une grande maniabilité et une facilité de mise en place.

Les superplastifiants ou adjuvants haut réducteurs d'eau (HRWRA) sont des polymeres
solubles dans 1’eau; ils possédent de nombreuses applications dans I’industrie de la
construction. Ils font partie des adjuvants pour béton, et sont définis comme des matériaux
qui sont ajoutés au béton pendant le processus de malaxage, dans des quantités inférieures a
2% de la masse de ciment, afin de modifier ses propriétés a I’état frais et a 1’état durci.
Principalement, ils ont €été congus pour offrir une grande maniabilit¢é a faible rapport
eau/ciment. Les superplastifiants sont aussi de puissants dispersants qui empéchent
I’agglomération des particules du ciment et libérent I’eau emprisonnée entre les agglomérats.
Cette défloculation est directement liée a 1’adsorption des superplastifiants a la surface des
particules. En modifiant les caractéristiques rhéologiques et physico-mécaniques des
ciments, cette dispersion peut améliorer les performances des bétons en réduisant la quantité
d’eau de gachage qui fait diminuer la porosité. Cependant, leur incorporation dans le béton
affecte d'autres propriétés, tant a I'état frais que durci. De plus, certains phénomeénes, comme
la perte de maniabilité du béton a des températures plus €levées, sont souvent attribués a la

présence de superplastifiant sans aucune justification. Une meilleure compréhension de ces
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effets secondaires est donc essentielle pour une meilleure utilisation du béton superplastifié et

pour l'amélioration des propriétés des BHP.

L’utilisation d’additions minérales, en substitution partielle du ciment Portland ordinaire
(OPC), est devenue I’'un des principaux moyens d’obtenir des ciments plus éco-efficaces,
dont la fabrication nécessite moins d’énergie et moins d'émissions de gaz a effet de serre dans
I’atmosphere que le ciment Portland ordinaire. Les additions naturelles telles que les cendres
volcaniques ou le calcaire et les sous-produits industriels tels que les cendres volantes ou les

laitiers de haut fourneau conviennent a ces fins.

2 Mise en situation (contexte)

Une large gamme de superplastifiants variés existe sur le marché. Le développement de la
technologie des superplastifiants a commencé dans les années 1960 avec 1’apparition de
polycondensats de type lignosulfonate, polymélamine sulfonate et polynaphtaléne sulfonate.
A partir de 1980, des superplastifiants, dits de nouvelle génération, de type polycarboxylates
ont été ¢laborés. Ces matériaux, fabriqués par polymérisation radicalaire, se distinguent par
leur diversité structurale. De plus, ils présentent un effet dispersif plus fort que celui des
adjuvants a base de polysulfonates et sont donc devenus plus populaires. Les exigences
actuelles sur la qualité des bétons a haute performance (BHP) rendent l'utilisation des ajouts
cimentaires en remplacement partiel ou en addition au ciment portland de plus en plus
fréquente. Les matériaux cimentaires les plus couramment utilisés sont le laitier de haut
fourneau granulé broyé, les cendres volantes et les fumées de silice [Aitcin (2007), Taylor

(1997)].

Le développement durable est devenu une priorité pour les nations. Il se définit comme un
développement qui permet de répondre aux besoins du présent, sans compromettre la
possibilité, pour les générations futures, de satisfaire les leurs. L’industrie de la construction
n’échappe pas a cette révolution de développement durable. L’utilisation des ajouts minéraux
(e laitier de haut fourneau par exemple) est per¢ue aujourd’hui comme un élément important
du concept de développement durable. Depuis des décennies, 1’industrie de la construction
reconnait I’intérét que présente la substitution du ciment Portland par des ajouts cimentaires
afin d’améliorer les performances mécaniques, la durabilité et le caractére écologique du
béton. L’intérét écologique découle du fait que I’utilisation d’ajouts minéraux comme
produits de remplacement partiel du ciment Portland permet de réduire les émissions a effet

de serre associées a la production de ciment.
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3 Problématique

De nombreux chercheurs ont étudié le comportement et les propriétés rhéologiques du couple
ciment Portland —superplastifiants, cependant, le domaine de compatibilit¢ des ajouts
cimentaires —superplastifiants est peu exploré. L’étude des performances des mortiers et des
bétons avec des couples ajouts minéraux —type du superplastifiant trouve sa justification, que
ce soit les performances rhéologiques, mécaniques ou de durabilité. A cet effet cette
recherche vise 1’étude du couple type de laitiers — type de superplastifiants et ce a 1’état frais

et durci.

4 Intéréts de la recherche

e Intérét économique
L’introduction des ajouts cimentaires (notamment le laitier de haut fourneau) dans I’industrie
du ciment présente un facteur bénéfique car la consommation en clinker baisse en fonction
des taux de remplacement. En effet, le clinker étant obtenu par transformation du cru (argile
+ calcaire) nécessite une dépense d’énergie trés importante pouvant étre réduite par
I’introduction de ces ajouts minéraux. La réaction pouzzolanique étant a base de produits de

faible colt et la durabilité est garantie.

e Intérét technique
L’intérét technique des ajouts cimentaires réside en premier lieu dans le fait qu’ils permettent
I’obtention d’un ciment dont les performances sont aussi bonnes que celles d’un ciment
portland de méme classe de résistance. En second lieu, les ciments composés (ciment
portland + ajouts) présentent souvent I’avantage sur le ciment portland seul, d’une meilleure

résistance aux agressions chimiques.

Le remplissage des vides est lui méme aussi responsable de la durabilité¢ des mortiers et des
bétons obtenus. En effet, les attaques chimiques sont réduites quand la portlandite est moins
abondante, soit qu'elle est diluée (ciment au laitier par exemple), soit qu’elle est consommeée
(ciment aux cendres volantes). La réduction de la teneur en clinker, par le fait d’étre remplacé
par du laitier, s’accompagne par ailleurs d’une réduction proportionnelle du taux de C;A du
mélange et par conséquent du risque de dégradation sulfatique. S’ajoute I’emploi des
superplastifiants qui permet de nombreuses améliorations techniques et technologiques tout

au long du processus de fabrication du béton.
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e Intérét écologique
La consommation de ciment portland est diminuée lorsqu’il y a substitution du ciment par
des coproduits (laitier de haut fourneau par exemple). Ainsi, ces ajouts cimentaires
participent directement a la réduction des émissions de CO, associées a la fabrication du
ciment portland, les superplastifiants en participent indirectement, par I’amélioration des
performances rhéologiques, mécaniques et de durabilit¢é des mélanges contenant des
substitutions. La production annuelle de ciment portland se monte a 4,6 milliards de tonnes
(en 2015) et répand a peu preés la méme quantité de CO, dans I’atmosphere. Remplacer 30%

du ciment revient a abaisser de 1,38 milliards de tonnes les émissions annuelles de CO».

5 Objectifs

L’objectif principal de cette recherche est 1’é¢tude de compatibilité ajouts—superplastifiants
ainsi ’effet de ce couple sur le comportement des pates, mortiers et bétons. Le programme de
recherche comporte deux phases. La premi¢re phase concerne la détermination du dosage
optimum des superplastifiants donnant les meilleures performances rhéologiques des mortiers
et des bétons contenant du laitier. Plusieurs mélanges et formulations de coulis de ciment ou
de coulis de ciment au laitier seront élaborés, dans le but de pouvoir étudier leur

comportement rhéologique et calorimétrique.

La seconde phase du projet consiste a la compréhension de 1’effet du type du superplastifiant
combiné avec différents laitiers sur les résistances mécaniques des mortiers et des bétons,
ainsi que leur comportement vis-a-vis de la durabilité qui sera évaluée par différents essais

(perméabilité aux chlorures, retrait, écaillage et résistivité €lectrique).

6 Structure de la thése

Le présent manuscrit comprend quatre chapitres, apreés avoir donné une introduction
générale, le premier chapitre est consacré a 1’é¢tude bibliographique tout en rappelant les
notions de base sur les matériaux cimentaires (ciment et laitier de haut fourneau) ainsi les
matériaux organiques (les superplastifiants) utilisés dans 1’é¢tude. On présente un rappel
théorique sur la rhéologie et la calorimétrie en général et I’effet du laitier et des
superplastifiants sur les parametres rhéologiques et calorimétriques des pates. L’effet des

superplastifiants et du laitier sur les propriétés des mortiers et des bétons est aussi a exposer.
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Le second chapitre présente une description détaillée des caractéristiques des matériaux et du
matériel utilisés en donnant un apercu sur les différentes procédures d’essais et techniques

expérimentales, ainsi la préparation des mélanges et les variables a étudier sont décrits.

Le chapitre trois est consacré a 1’étude des coulis et pates, ou on présente et analyse les

résultats obtenus pour I’étude rhéologique des coulis et 1’étude calorimétrique des pates.

Dans le dernier chapitre (chapitre quatre), les résultats expérimentaux des propriétés
mécaniques des mortiers et bétons sont présentés et analysés ainsi les résultats de 1’étude de
durabilité¢ des bétons sont présentés et discutés, en fonction du type du superplastifiant et du

laitier et en fonction du pourcentage de remplacement du ciment par du laitier.

La theése s’achéve par une conclusion générale rappelant les principaux résultats obtenus et
par quelques perspectives et recommandations afin de poursuivre le travail dans cet axe de

recherche.
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Chapitre I :

SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

1.1 Introduction

Les interactions chimiques entre le ciment et le superplastifiant et les variations des
propriétés rhéologiques observées dans les systémes cimentaires en cours d’hydratation en
situation d’incompatibilité constituent la problématique de ce travail de recherche. Ce
chapitre est consacré a la présentation des connaissances actuelles sur les propriétés
chimiques et rhéologiques des matériaux considérés. Pour commencer, la fabrication et la
composition du ciment anhydre sont décrites. Les réactions chimiques mises en jeu lors de
son hydratation sont ensuite rigoureusement expliquées. Une partie est apres dédiée a la
rhéologie des pates de ciment hydraté. Enfin, les superplastifiants sont présentés et leur
action sur la rhéologie des systémes cimentaires est détaillée.

La rhéologie est I'¢tude du changement de la forme et de 1'écoulement d'une mixture. Elle
donne une meilleure définition des propriétés d’écoulement des matériaux cimentaires et
fournit les grandeurs rhéologiques fondamentales (seuil d’écoulement, viscosité plastique)
qui permettent de tracer des courbes d’écoulement caractéristiques des différents types de
mélanges [Adjoud; et al, 2013]. L’étude des phénomenes physiques mis en jeu, dans 1’étude
des écoulements des mortiers et bétons revét une importance particuliere dans le domaine de
la rhéologie. Une telle approche, a pour but d'expliquer et d'analyser les propriétés
rhéologiques macroscopiques du béton frais a partir du comportement des phases
constitutives. L'organisation de ces différentes phases telles que la viscosité du fluide
suspendant, la forme et la taille des grains solides ainsi que leurs activités régissent le

comportement rhéologique global de I’écoulement des matériaux cimentaires.

1.2 Le ciment Portland

Le ciment Portland est le ciment le plus couramment employé dans la fabrication des bétons
ordinaires et constitue le matériau cimentaire exclusivement utilisé dans ce travail. Il fait
donc I’objet d’une description précise.
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Le ciment Portland est une poudre minérale dont la propriété est de durcir en présence de
I'eau. De ce fait, il est appelé liant hydraulique. Le ciment Portland est obtenu par mélange
homogene dans certaines proportions, d'argile et de calcaire contenant de la chaux, de la
silice, de 1'alumine et de l'oxyde de fer. Ce mélange est cuit dans un four rotatif a une
température atteignant 1450°C. A cette température, le mélange fond partiellement puis
refroidit brusquement pour former des nodules appelés clinker. Le clinker est ensuite broyé

avec du gypse pour donner le ciment Portland.

1.2.1. Composition du ciment Portland

Les mati¢res premicres utilisées pour fabriquer le ciment Portland sont constituées
principalement de la chaux (CaO), de la silice (SiO,), de l'alumine (Al,O3) et de I'oxyde de
fer ou ferrite (Fe,O3) [Michaelis, 1909 et Le Chatelier, 1887]. La nomenclature utilisée dans
l'industrie cimentiere désigne la chaux, la silice, I'alumine et I'oxyde de fer respectivement
par (C), (S), (A) et (F). Les réactions issues de ces quatre composés forment une série de
produits supposés étre en équilibre stable. On retrouve quatre composés (CsS, C,S, C;3A et
C4AF ou encore alite, bélite, célite et ferrite), dont les proportions relatives peuvent étre
obtenues au moyen des équations de Bogue [Bogue, 1952]. La figure 1.1 montre 1’évolution

de la transformation des matiéres premicres au cours de la cuisson.

* co,
N
= CaCO, —x—
= E L. CaO |
=z & /
T o= ]
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= Belite L
Quartz Quartz-i Liqu
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Sl A | CA
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Figure 1.1. Transformation des matiéres premiéres [Aitcin, 2007]
Outre les quatre composés principaux, il existe des constituants dits mineurs tels que MgO,
Ti0,, Mn;03, K,0 et Na,O. Deux de ces constituants mineurs, I'oxyde de sodium (Na,O) et

l'oxyde de potassium (K,0), proviennent en général de l'argile et des feldspaths et sont
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connus sous le nom d'alcalis. Les alcalis ont une grande influence sur de nombreuses
propriétés, ainsi que sur la durabilité du béton. L'addition de gypse au cours du broyage a
pour but de réguler la prise du ciment et peut se présenter sous forme de gypse
(CaS04.2H,0), d'hémihydrate (CaSO4.1/2 H;O) ou de mélange des deux. Le gypse est
souvent associé a de 'anhydrite (CaSO4) [Bogue, 1952].

1.2.2. Microstructure du clinker

Le ciment Portland est un liant inorganique et polyphasé dont les caractéristiques et les
propriétés dépendent de la composition chimique des matiéres premicres et du processus
utilisé pour I'obtention du clinker [Regourd, 1983 a et b].

Le C;S a une structure formée de tétraédres de SiO4*. La forme polymorphique du C3S
dépend de 1'évolution de la température dans le four lors de la cuisson. En élevant la
température de 600 a 920 puis a 980°C, le C;S passe de la forme T, a la forme Ty, puis T;
(formes tricliniques). De 980 a 990°C puis a 1050°C, il passe des formes tricliniques aux
deux formes monocliniques M; et M,. Au de la de 1050°C, il prend la forme rhomboédrique
(R). L'alite est sous forme monoclinique, la forme la plus courante qu’on retrouve dans le

ciment Portland. La présence du Mg®", AI’" ou Fe®* rend I'alite stable [Regourd, 1983 a et b].

La structure cristalline du C,S est faite de tétra¢dres de SiO, liés par des ions calcium. Les
comportements structuraux du C,S varient en fonction des différentes formes du C,S. Les
différences structurales sont fonction de la température de chauffage et de refroidissement.
Contrairement au C;S, I’hydraulicit¢ du C,S varie d'une forme a l'autre. La forme
monoclinique de structure distordue (P) ou belite est la plus hydraulique et celle qu'on
retrouve généralement dans le ciment commercial. Cette forme est stable en présence des

impuretés [Aitcin, 2007].

Le C3A ne présente pas de polymorphisme a 1'état pur, il est de forme cubique. Sa structure
est composée de 8 anneaux et de six tétraédres qui sont reliés par des atomes de calcium. La
structure du C3A dans le clinker comporte du Fe'", Mg *, Na*, K' et du Si*" ; seuls les alcalis
changent la symétrie de sa structure. Le sodium est 1’élément le plus important [Aitcin,
2007]. Le CsA cubique réagit vigoureusement avec l'eau mais le C3A orthorhombique

(stabilisé par Na), a cause de sa structure stable, réagit moins vivement avec 1'eau.

L’aluminoferrite est une solution solide de C,A et de C,F. Si sa composition est représentée

par la formule C,ApFi.p, ou (p) varie de 0 a 0.7, toutes les solutions solides de C4AF ont la
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forme orthorhombique. Sa structure est composée d'octaedres de Fe,O¢ alternes par des
tétracdres de Fe,O4 qui sont liés par des ions calcium. Dans les ciments Portland, la valeur de
(p) est de l'ordre de 0,5. C'est cette valeur qui donne la formule C4AF, qu’on nomme aussi
Brownmillerite. La réactivit¢ du C4AF avec l'eau est modérée, mais elle augmente
proportionnellement a sa teneur en alumine. Le C4AF est une phase fortement colorée (jaune-
marron) qui donne sa couleur au ciment, d’ailleurs la couleur grise du ciment est due a la
présence de Fe,Os.

On retrouve également d'autres phases mineures dans le clinker, dont les plus importantes
sont la magnésie, les alcalis et les sulfates. La magnésie se trouve dans les solutions solides.
Si sa teneur dépasse 1,5%, elle se cristallise sous forme de periclase (MgO). Quant aux

alcalis, ils se combinent avec le soufre pour former des sulfates alcalins.

1.2.3. Hydratation d’un ciment

Hydratation des silicates

- Le silicate tricalcique

Plusieurs études effectuées au laboratoire ont permis de décrire le mécanisme d’hydratation
des phases silicates qui sont les composantes majoritaires du ciment Portland. Il existe trois
réactions chimiques simultanées liées a 1’hydratation du C;S.

- dissolution congruente du CsS suivant la réaction chimique suivante:

CasSiOs + 3H,0 — 3Ca’" + HSiO7 + 40H Equation 1.1
- précipitation des hydrosilicates de calcium notés C-S-H:

xCa’™ + H,Si07 + 2(x-1)OH — (Ca0)x(SiO,)(H>0)y Equation 1. 2
- précipitation de I’hydroxyde de calcium Ca(OH),, appelé portlandite :

Ca’" + 20H — Ca(OH); Equation 1.3

La premicre réaction treés rapide géneére des especes ioniques en solution, laquelle atteint
rapidement la saturation par rapport aux hydrosilicates de calcium. Il y a alors formation de
germes de C-S-H essentiellement sur la surface du silicate tricalcique. La stoechiométrie des
C-S-H, caractérisée par son rapport molaire C/S (CaO/Si0,), n’excede jamais 2. La solution
continue donc de s’enrichir en ions calcium jusqu’a atteindre la saturation par rapport a

I’hydroxyde de calcium qui précipite a son tour (Equationl1.3).
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- Le silicate bicalcique
Le C,S s’hydrate de la méme fagon que le C;S, cependant avec une activit¢ moindre. La

réaction peut étre décrite par I’équation 1.4:
2C,S +4H — C3S,H; + CH + AQ Equation 1.4

Les produits d’hydratation sont identiques a ceux de C;S, mais il y a comparativement une
plus forte proportion de C-S-H. L’hydratation et le développement de la microstructure sont
environ 90 fois plus lents que pour CsS. La naissance des cristaux de Ca(OH), est également

plus lente qu’avec CsS [Adenot, 1992].

Les aluminates

Les phases aluminates, aluminate tricalcique C;A et alumino-ferrite-tétracalcique CsAF, sont
les composantes complémentaires aux phases silicates dans un ciment.

- Le CsA présente une réactivité importante dans 1’eau se traduisant par le phénomene de prise
éclair 1ié a la précipitation des hydroaluminates de calcium. Cette prise rapide conduit a une
perte d’ouvrabilité de la pate de ciment et a des résistances mécaniques faibles. Pour éviter ce
raidissement de la pate, le cimentier incorpore du sulfate de calcium sous forme de gypse
CaS04,2H,0, d’hemihydrate (platre) CaS04,0.5H,O ou d’anhydrite CaSO4. En présence
d’une quantité de sulfates suffisante, le premier produit d’hydratation est 1’ettringite
(équation 1.5). Lorsque la teneur en sulfates diminue, I’ettringite se convertit en monosulfo-
aluminate hydraté (équation 1.6). L’hydratation de C;A dépend, comme pour les autres
minéraux du ciment, de facteurs tels que la température, le rapport eau/solide, la surface

spécifique, la taille de 1I’échantillon et la présence d’adjuvants ou d’ajouts [ Adenot, 1992].
Cs;A + 3CSH; + 26H — CgASsHs; Trisulfo-aluminate de calcium hydraté Equation 1.5

C6AS; H3, + 2C3A + 4H — 3C4ASH |, Monosulfo-aluminate de calcium hydraté Equation 1.6

- La phase ferrite

Les études récentes confirment que I’hydratation de la phase ferrite des ciments Portland est
semblable a celle de C;A, aussi bien en présence qu’en 1’absence de gypse. Toutefois, sa
vitesse d’hydratation est beaucoup plus lente. La spectrométrie Mdssbauer [Stutzman Paul,
1996] permet de montrer que, a température et pression normales, [’hydratation de C4AF
donne une série d’isomorphes hydratés et Fe(OH)s.

Lorsqu’on ajoute du gypse, la séquence d’hydratation de la phase ferrite est la méme que

pour CsA: il se forme de I’ettringite ou Fe est substitué a Al et Fe(OH);. [Collepardi et al.
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1978] trouvent que I’ettringite obtenue par hydratation de C4AF en présence de gypse est plus
stable que celle produite par C;A dans les mémes conditions.

L’hydratation de la ferrite de calcium, C,F, conduit a la formation de C4FH ;3 et Fe (OH); .

1.2.4. La chronologie d'hydratation

Au cours de la période de gachage, les phases du ciment anhydre passent en solution dans la
phase aqueuse pour donner des ions (Ca®", OH ~, SO4” ....). Cette dissolution initiale est trés
rapide et exothermique. Dés les premieres minutes, il se forme deux hydrates (C-S-H et
’ettringite).
- le silicate de calcium hydraté (C-S-H), formé par combinaison des ions Ca Z H,Si04” et
OH".
2(3Ca0, SiO2) + 6H 20 — 3 Ca0.2Si02.3H 20 + 3Ca(OH), Equation 1.7
208+ 6H 20 — C- S - H+3Ca (OH), + AQ
- l'ettringite, trisulfoaluminate de calcium hydraté formé par combinaison des ions
Ca’', AI0%, SO et OH ™ -
C3A+3(CaS0s4, 2H,0) + 26H,0
—6Ca*" + 2 AIO* + 40H +3S0,% +30H,0+ (3Ca0, ALLOs) Equation 1.8
6Ca " +2 A0 + 40H + 3S0,* + 30H,0 & (C3A, 3CaS0s, 32 H,0) Equation 1.9

Les grains de C;A se recouvrent donc d'un écran d'ettringite trés finement cristallisé. La
formation de cette ettringite entraine des forces d'expansion qui résultent de I'augmentation
du volume des solides. Cette expansion provoque 1'éclatement de la crotite d'ettringite et
I'hydratation du C;A. Mais a cet endroit, de 1'ettringite se forme a nouveau et retarde le C;A
de I'hydratation.

Par la suite, on remarque que 1'¢1évation rapide du pH et de la teneur en calcium et en OH-de
I’eau de gachage ralentit la dissolution des constituants du clinker. Cette étape est appelée «
phase dormante » ou « d’induction » qui est influencée par les adjuvants et la température du
milieu [Prince et al,. 2002]. La formation d’ettringite et de C-S-H se poursuit lentement, et la
phase aqueuse se sursature en Ca(OH),. La durée de cette période est de quelques heures.

Les réactions qui entrainent la prise sont déclenchées par la précipitation de la portlandite,

qui survient au bout de quelques heures. La brutale consommation d’ions Ca*" et OH ™ par la
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formation de Ca(OH), accélere la dissolution de tous les constituants du ciment. On observe
une augmentation du flux thermique correspondant a la précipitation de Ca(OH), et de C-S-
H, assez lente au départ car la précipitation de la portlandite est endothermique.

La formation des hydrates se faisant plus rapide, le nombre de « points de colle » entre les
grains augmente rapidement. La fin de la période de prise est caractérisée par une
accélération de I’hydratation.

Dans la plupart des ciments Portland, la proportion molaire de gypse est inférieure a celle de
I’aluminate. La formation d’ettringite, trés rapide en fin de la période de prise et début de la
période de durcissement, aboutit a I’épuisement du gypse (entre 9 et 15 heures), 1’ettringite
devient alors la source d’ions sulfates SO42' pour former avec le C3;A excédentaire le

monosulfo-aluminate de calcium hydraté) (C;A, CaSQOy, 12 H 70.
3Ca0.A1,05.3CaS04.32H,0 + 4Al (OH)4' +6Ca’" + 8OH" Equation 1.10
— 3Ca0.A1,05.CaS04.12H,0 + 8H,O

La présence de C3A n’est pas indispensable a la prise, mais C3A accélére le durcissement de
la pate en augmentant la chaleur et donc la vitesse d’hydratation des silicates de calcium, les
grains de clinker se recouvrent d’une couche de plus en plus épaisse, ce qui ralentit la
diffusion de I’eau vers l’interface réactionnelle. Aprés une quinzaine d’heures s’établit la
période de ralentissement diffusionnel.

Dans la majorité des cas, une partie du ciment restera ainsi anhydre, bien que I’hydratation se

poursuit lentement pendant plusieurs années.

1.2.5. Les propriétés des principales phases hydratées

La portlandite Ca(OH)z

La portlandite est le nom minéralogique de I’hydroxyde de calcium cristallisé. C’est la phase
la plus soluble de la pate de ciment hydratée. Sa solubilité dans 1’eau est de I’ordre de 22
mol/L a 25 °C, soit environ 1,6 g/l [Houst, 1992], ce qui correspond a un pH d’équilibre de
13. Sa présence dans la pate de ciment, par son équilibre de solubilité, maintient le pH de la
solution interstitielle élevé. Sa solubilité diminue avec la température. C’est également une
des phases les mieux cristallisées. Elle cristallise sous forme de cristaux hexagonaux plus ou
moins développés dans la pate de ciment, ces cristaux sont bien orientés sous forme de
couche dans I’auréole de transition, ou en bordure des bulles d’air. Sa structure cristalline est

de type hexagonal. Elle est constituée de plans d’ions calcium (plan ab) en environnement
Page | 27



Chapitre I Synthése bibliographique

octaédrique assuré par 3 ions OH de part et d’autre du plan, ce qui constitue un feuillet
d’hydroxyde qui est répété selon 1’axe c (figure 1.2), ce sont des plaquettes hexagonales avec

le plan de clivage 001.

En raison de la grande taille de ses cristaux, Ca (OH), présente une faible surface spécifique.
La portlandite peut aussi se trouver a 1’état amorphe lorsqu’elle ne trouve pas assez d’espace

pour cristalliser.

Le Ca (OH), n’a que peu d’importance du point de vue de la résistance mécanique mais, par
contre, cet hydrate joue un réle notable pour des questions de durabilité [Prince et al., 2002 et
Houst, 1992], car il opére un effet tampon en maintenant un pH basique. La teneur initiale en

portlandite est une donnée d’entrée de la plupart des modéeles de carbonatation des bétons.

Figure 1.2. Structure cristalline de la portlandite (a) ; image au MEB de cristaux de portlandite (b).
[Dakhmouch, 2009]

Les silicates de calcium hydratés (C-S-H)

Les C-S-H constituent la majeure partie de la phase liante de la pate de ciment. On parle
souvent de gel de C-S-H en se référant a des composés amorphes. Ce sont en fait des
composés nanocristallins constitués de particules nanométriques agrégées les unes aux autres
(Figure 1.3). Les dimensions typiques de ces particules sont de I’ordre de (60*30*5) nm3
[Rimmel¢ et al., 2008]. Ces nano cristallites de forme lamellaire sont constitués de deux ou
trois feuillets avec une étendue d’environ 5 nm comme le décrit le modele de Feldman-

Sereda [Thiery, 2005].
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Les silicates de calcium hydratés restent des corps mal définis et mal cristallisés non
identifiables par DRX. C’est pour cela que cette phase est souvent appelée « gel », en rapport

avec son faible degré de cristallinité et le fait qu’elle soit gorgée d’eau.

Figure 1.3. Morphologie du C-S-H, image MEB de C-S-H poussant a la surface de grains
d’alite [Regourd et al., 1975].

1.3 Le laitier de haut fourneau

1. 3. 1. Utilisation du laitier et développement durable

Depuis la fin du XXieme siecle, les conséquences d’origine anthropique sur 1’environnement
ont été observées a une échelle globale, planétaire. La principale conséquence retenue en est
le réchauffement de la planéte lié aux émissions de gaz a effet de serre comme le dioxyde de
carbone (CO;) ou les oxydes d’azote. Des études ont permis de quantifier ces émissions et
d’en évaluer les impacts, permettant ainsi une prise de conscience collective et amenant la
ratification du protocole de Kyoto en décembre 1997. La maitrise des émissions de gaz a
effet de serre est donc devenue un enjeu mondial majeur (sommet de Copenhague, décembre
2009) impliquant tous les secteurs d’activités et plus particuli¢rement ceux concernant la

gestion de 1’énergie, des ressources naturelles, des maticres premicres et des transports.
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Dans le génie civil, la prise en compte des exigences liées au développement durable induit la
réduction des impacts environnementaux tout au long du cycle de vie des ouvrages tout en

conservant leur qualité d’usage (fonctionnalités et performances).

L’analyse de cycle de vie du béton (production de matieéres premieres, transports, chantier —
mise en ceuvre, vie de l’ouvrage, déconstruction, recyclage) montre que les impacts
environnementaux des mati€res premieres utilisées pour sa fabrication et sa mise en ceuvre
sont importants alors que ceux liés a la durée de service sont minimes et que ce matériau

offre, en fin de vie, une excellente recyclabilité [ Montens, 2009].

Le béton est composé de matieres premieres naturelles (granulats, eau) et transformées
(ciment, adjuvants). Parmi ces composants, le ciment est celui dont la production est non
seulement consommatrice de calcaires, d’argiles, de marnes et de combustibles, mais est
¢galement a 1’origine de la majeure partie des émissions de gaz a effet de serre, dont

[Montens, 2009] :
* plus de 80% sont liés a la phase de production
* entre 10 et 15 % sont dus a la mise en ceuvre
* entre 2 et 5 % sont attribués au transport.

En 2015, 4,6 milliards de tonnes de ciment ont été produites dans le monde. Au regard de
leur valeur ajoutée, la rentabilité des ciments n’est assurée que pour des courtes distances de

transport : la consommation des ciments courants correspond a la production locale.

La part principale de la production de gaz a effet de serre de 1’industrie cimentiére provient
du processus chimique de transformation inhérent a la fabrication du clinker (mélange de
calcaire et d’argile cuit et broyé) : a partir de 650°C, la formation de la chaux li¢e a la
décarbonatation du calcaire engendre la libération du dioxyde de carbone. Cette réaction
chimique représente plus de 80 % des émissions de CO; dues a la fabrication des ciments, les
20 % restants sont dus aux transports et aux besoins en énergie des procédés de clinkérisation
(combustible) et de broyage. L’industrie cimentiere s’implique ainsi fortement dans
différentes stratégies permettant de limiter ces émissions de gaz : bien que la production de
clinker nécessite de grandes quantités d’énergie (de I’ordre de 4 GJ/t), des diminutions des
émissions de dioxyde de carbone (CO;) et d’hémioxyde nitreux (N,O) reconnus comme gaz a
effet de serre ont déja été obtenues grace a I’optimisation des procédés de production et la

modernisation des fours de cimenteries. Le remplacement des traditionnelles énergies fossiles
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utilisées pour 1’alimentation des fours par des combustibles de substitution est une alternative
intéressante : la haute température nécessaire a la clinkérisation dans les fours de cimenteries
(environ 1450°C) est obtenue a I’aide de la combustion totale et sans résidus de ces
combustibles alternatifs. Le remplacement de ces combustibles permet 1’économie de
matieres premieres naturelles d’origine pétroliére et la réduction des émissions de CO; fossile
au profit de matieres renouvelables, de déchets ultimes ou de sous produits industriels tels
que les cosses de cafés, les balles de riz, les pneumatiques et huiles usagées, les farines
animales, etc. De plus, le recyclage de sous-produits et déchets comme combustible pour la
fabrication du clinker en constitue une valorisation qui décharge la collectivité de leur
traitement et élimination. La mise en ceuvre de ces solutions, entre autres, a permis a
I’industrie cimentiere de réduire de 20% ses émissions de CO, a la tonne de ciment pour la

période 1990-2000.

Une autre stratégie permettant de limiter les émissions de CO; est 1’utilisation d’autres liants
hydrauliques que le clinker. L’utilisation de matériaux de substitution, notamment d’origine
industrielle, permet d’éviter les émissions de CO, liées a la décarbonatation du calcaire lors
de la production de clinker. Cette alternative au clinker permet a la fois une réduction des
rejets et une économie d’énergie primaire. Les produits les plus couramment utilisés et

normés sont :

* les cendres volantes silico-alumineuse ou sulfo-calcique, recueillies lors du
dépoussiérage des gaz résultant de la combustion du charbon dans les centrales thermiques.
Elles peuvent étre valorisées comme matiere premicre dans le cru (mélange sec ou humide

qui sera introduit dans les fours des cimenteries) ou comme ajout au ciment ;
* les fumées de silice, issues de la réduction du quartz dans des fours a arc électriques ;

* les laitiers de haut-fourneau, sous-produit de I’industrie sidérurgique, peuvent étre
valorisés soit comme granulat ou agrégat lorsqu’ils sont cristallisés, soit comme
ajout/substitut au ciment (propriétés hydrauliques latentes) lorsqu’ils sont vitrifiés et granulés
dans des proportions maximales de 95% en masse du ciment [NF EN 197-1, 2012]. A ce
niveau de substitution, la valorisation, en termes de limitations d’émissions directes de CO»,

est maximale.
D’autres produits sont également étudiés comme :

* Sulfoalumine
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» Métakaolin
 Cendres de cosse de riz, canne a sucre.. .etc.

Cette substitution permet la réalisation de nombreuses nuances cimentaires et ainsi la
diversification des performances, la qualité et I’utilisation du produit fini qu’est le ciment.

Les nuances cimentaires sont définies par la norme NF EN 197-1 [NF EN197-1, 2012].

1. 3. 2. Le laitier de haut-fourneau

Le laitier de haut-fourneau est un sous-produit de I’industrie sidérurgique constitué¢ par la
partie non-ferreuse du minerai, la gangue, fondue lors de 1’¢laboration de la fonte dans les
hauts-fourneaux. C’est un matériau minéral formé essentiellement de silicates et alumino-

silicates de calcium.

Une des premiceres utilisations du laitier de haut-fourneau comme liant hydraulique remonte a
1774, lorsque Loriot en a utilisé avec de la chaux pour faire du mortier [ACI, 2003]. En 1862,
Emil Langen propose un procédé¢ de granulation du laitier permettant d’aboutir au
développement de la production industrielle de laitier de haut-fourneau moulu et activité a la
chaux en Allemagne en 1865. L’association du laitier au ciment Portland correspond a la
naissance du ciment « métallurgique » en 1880. La construction du métropolitain de Paris en
1889 est un « événement » qui marque le secteur de la construction : le béton utilisé pour ce
chantier audacieux comporte du laitier de haut-fourneau moulu. En Allemagne, le ciment au
laitier de haut-fourneau obtient son homologation officielle en 1909 [Taylor, 1997] : le laitier
est ainsi exploité comme composant du « ciment de fer » contenant jusqu’a 30 % de laitier.
Dés le début du XXieme si¢cle en Europe, les nombreux hauts-fourneaux d’une industrie
sidérurgique en plein essor contribuent a garantir I’approvisionnement en continu de laitier :
I’industrie cimentiere est alors un partenaire précieux qui €élimine un sous-produit considéré a
I’époque par I’industrie sidérurgique « sans valeur ajoutée ». La valorisation récente des
laitiers de hauts-fourneaux s’explique par le faible impact environnemental qui leur est
attribué en plus de leurs propriétés physico-chimiques. Le laitier de haut-fourneau présente
donc de multiples intéréts d’origines historiques, environnementales et techniques [Taylor,

1997].

Selon le traitement thermique que le laitier subit lors de son refroidissement, différentes voies

de valorisation sont possibles, il peut devenir [Goto et al., 1985] :
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* un agrégat, matériau cristallin gris pierreux ;
* de la laine de laitier, matériau isolant pour la construction ;
* du laitier pour ciments, dit laitier granulé de haut-fourneau (amorphe).

Pour pouvoir étre utilis€ comme substitut au clinker, le laitier de haut fourneau doit étre
trempé, c’est-a-dire refroidi trés rapidement, pour obtenir ses propriétés hydrauliques latentes
liées a sa structure vitreuse découvertes par Langen en 1862. Afin d’obtenir cet état vitreux,
le laitier est granulé a la sortie du haut-fourneau : il est pulvérisé en gouttelettes (de 3 a 5
mm) et trempé. Actuellement, ce processus de granulation est semi-sec : le laitier est refroidi
avec de I’eau et de I’air a I’aide d’un systéeme de tambour rotatif permettant a la fois de
réduire la consommation d’eau du procédé et de limiter I’humidité résiduelle [Taylor, 1997].
La composition chimique des laitiers varie selon la nature du minerai, la composition du
calcaire, la consommation de coke et le type de fonte fabriquée [Rompaey, 2006]. Les laitiers
présentent des proportions de phases cristallisées faibles (5 a 10 %) dont la majeure partie se
compose de melilite (solution solide d’akermanite Ca,MgSi,O; et de gehlénite
CayAl(Al,S1)O7) et de merwinite (CazMg(Si04),) [Nurse et Midgley, 1981]. IIs ne renferment
jamais d’oxydes libres tels que FeO, CaO ou MgO [Gourdin, 1980].

Le laitier en fusion a une énergie interne importante (1700 kJ/kg) qui n’est pas dissipée lors
d’un refroidissement rapide. Le trés bas niveau d’énergie de I’état cristallisé n’est pas atteint
et le laitier ainsi vitrifi€¢ possede une énergie interne plus élevée qu’a 1’état cristallin, ce qui le
rend plus réactif chimiquement [Rompaey, 2006]. Les propriétés hydrauliques des laitiers
sont dites latentes, il est donc nécessaire d’activer ces laitiers pour les rendre réactifs vis-a-vis
de I’eau. Cette réactivité dépend de plusieurs facteurs fortement corrélés entre eux [Hewlett,

2004] :
* la composition chimique ;

* la structure du verre. Le verre posséde un ordre local figé par la trempe (échelle atomique),

mais ne possede pas de structure ordonnée a grande distance comme les cristaux ;

* la finesse de mouture du laitier. Pour amorcer ses réactions d’hydratation, le laitier a besoin
d’un activateur permettant d’élever le pH de la solution avec laquelle il est en contact, ce role

est généralement joué par la portlandite (Ca(OH),) issue du clinker [Hewlett, 2004].
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1. 3.3. Hydratation des ciments au laitier de haut de fourneau

Les réactions d’hydratation du laitier sont des réactions de dissolution du verre par attaque
hydroxylique, c’est a dire par réaction avec des ions OH™ se trouvant dans la solution
interstitielle (eau de gachage). C’est une différence fondamentale par rapport a I’hydratation
du clinker : I’hydratation du laitier nécessite un milieu basique pour étre initiée, 1’effet est
notable lorsque le pH est supérieur a 12. De ce fait, ils réagissent moins rapidement avec

I’eau.

L’hydratation du laitier nécessite donc la présence d’un « activateur » qui peut étre soit une
base forte (chaux, soude), soit un sel d’alcalin d’acide faible (carbonate, aluminate ou
métasilicate de sodium) ou encore un sulfate tel que le gypse ou D’anhydrite. Apres
consommation de I’activateur, la réaction de dissolution du laitier peut tout de méme se
poursuivre grace a I’équilibre de dissolution — précipitation de 1’hydroxyde de calcium
maintenant un pH de I’ordre de 12.5 — 12.6 [Taylor, 1997]. La portlandite et le sulfate de
calcium sont ainsi les activateurs les plus typiques de I’hydratation du laitier [Taylor, 1997].
Ils ont un réle de catalyseur de 1’attaque du verre mais également de réactif dans les réactions

de formation des hydrates.
L’équation de la réaction d’hydratation du laitier correspond a :
Laitier + Ca(OH), > C-S-H Equation 1.11

Dans les CEM III, ce sont les ions Ca’” et OH™ provenant de I’hydratation du clinker qui
activent la dissolution du laitier et permettent de former des silicates de calcium hydratés (Eq.
1.11). C’est ce que I’on appelle la réaction pouzzolanique. C’est une réaction secondaire qui
se produit entre la chaux libérée par la réaction principale (produit hydraulique : dans notre
cas le clinker) et les produits silicoalumineux (laitier, cendres volantes, pouzzolanes
artificielles et naturelles). Proportionnellement a la quantit¢ de laitier, cette réaction
consomme la chaux et diminue la proportion de portlandite pour former une quantité plus
importante de C-S-H de type hydrocalcite et de types jennite ou tobermorite (figure 1.4)
[Lothenbach et al., 2011]. Avec I’augmentation de la proportion de laitier dans le mélange,
on remarque également la diminution de la portlandite qui disparait au-dela de 50 % de
laitier, la diminution de la quantité d’ettringite, 1’apparition de la stritlingite aux alentours de

75-80 % de laitier et ’augmentation de la proportion de laitier n’ayant pas réagi.
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Figure 1.4. Volumes des différents hydrates formés apres hydratation compléte du ciment Portland
dans un mélange de ciment Portland et de laitier de haut-fourneau en fonction de la proportion de

laitier de haut-fourneau, modéle proposé par Lothenbach [Lothenbach et al., 2011]

Les différentes especes issues de 1’attaque de la matrice vitreuse du laitier par les ions OH™ et
autres ions alcalins sont présent dans I’eau sous la forme d’ions Ca2+, [H28i04]2', [H3Si04] et
[H4AlO4]". Les liaisons Ca — O étant plus faibles que les liaisons Si — O et Al — O, les
concentrations en ions Ca’” dans la solution interstitielle sont plus élevées que celles des
especes [H,Si04]* et [H4AlO4]". Ainsi, une couche d’hydrates (gel de C-S-H) se forme
immédiatement a la surface des grains de laitier et limite trés fortement le déroulement
ultérieur de I’hydratation : cette couche inhibe la pénétration de I’eau vers le laitier anhydre
et retarde sa dissolution [Rompaey, 2006]. Les ciments au laitier s’hydratent donc plus
lentement que ceux au clinker et encore plus difficilement aux basses températures (T<20°C).
Comparée a celle de clinker, I’hydratation du laitier se manifeste par un épaississement plus
lent des produits d’hydratation autour des grains anhydres et un développement plus faible

des résistances initiales [Rahhal and Talero, 2005; Wu et al., 1983].
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1.3. 4. Avantages des ciments au laitier

Les avantages des ciments au laitier comprennent non seulement des économies d'énergie et
de la réduction de la pollution par rapport a la production de clinker, mais aussi une plus
grande résistance mécanique a long terme [Sersale et al., 1980] et une plus grande durabilité
que le ciment Portland ordinaire grace a sa structure a pores plus fins [Moon et al., 2006].
Plus spécifiquement, ces ciments sont trés résistants aux sulfates [Mangat et al., 1992] et a
I’alcali-granulat [Smolczyk, 1974], tout en présentant un taux de diffusion de chlorure
inférieur a celui des ciments Portland [Moon et al., 2006]. Cependant, les ciments au laitier
présentent également une faible résistance au jeune age et une moindre résistance a la
carbonatation que les ciments Portland. Les ciments au laitier ont également des valeurs de
chaleur d'hydratation inférieures a celles des OPC et les processus de réaction impliqués dans
leur hydratation sont plus complexes [Richardson et al., 1992, Escalante-Garcia et al., 1998].

Dans ces ciments, le Ca(OH) ; libéré par hydratation du CsS active 1'hydratation des laitiers.

1. 4 Rhéologie des pates et des mortiers de ciment

Les pates et les mortiers de ciment sont abordés ici du point de vue de la rhéologie, c’est-a-
dire de leur capacité a s’écouler. Pour cela, la notion d’ouvrabilité¢ et les besoins de la
caractérisation rhéologique des matériaux cimentaires sont expliqués, les notions
fondamentales de I’écoulement de la matiére sont ensuite présentées et enfin 1’influence des

réactions d’hydratation sur la rhéologie des pates de ciment est abordée.

1.4.1. Notion d’ouvrabilité

L’ouvrabilité est la propriété du béton fraichement mélangé ; elle caractérise la facilité avec
laquelle il peut étre malaxé et mis en place, ainsi que I’homogénéité de sa consolidation et la
qualité finale de I’ouvrage au moment du décoffrage [Neville et Aitcin, 1998]. Elle détermine
la capacité du béton a étre transporté, pompé et mis en place. Elle informe également sur sa

fluidité, sa consistance, sa stabilité et sa tendance a la ségrégation [Griesser, 2002].

Toutes ces notions sont largement utilisées dans 1’industrie du béton. Elles reposent
cependant sur des observations qui peuvent contenir une bonne part de subjectivité et différer

d’un expérimentateur a 1’autre.
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Des essais normalisés d’évaluation de I’ouvrabilité ont été développés afin de caractériser et
classifier les différents types de mélanges cimentaires. Ils entrent dans le domaine
d’application de la rhéologie : «la science de la déformation et de I’écoulement de la mati¢re»
[Ferraris et al., 2001]. Cependant, ces méthodes sont le plus souvent qualitatives et ne
représentent que partiellement les propriétés intrinseques du matériau. C’est pourquoi la
rhéométrie des pates, mortiers et bétons gagne en importance afin de fournir aux
professionnels du béton des données plus complétes sur les propriétés d’écoulement du

matériau frais.

1.4.2. Propriétés d’écoulement des matériaux cimentaires

Les fluides peuvent étre classés en différentes catégories selon leurs propriétés d’écoulement.
Les principaux types de fluides connus et leurs lois d’écoulement associées sont présentés ci-

dessous. Ensuite, le cas particulier des pates et mortiers de ciment est abordé.

Les différents types d’écoulement de la matiere

Les propriétés rhéologiques des différents fluides sont définies selon ’allure de leur courbe
d’écoulement, ou rhéogramme, qui représente 1’évolution de la contrainte de cisaillement T
en fonction de la vitesse de cisaillement y. Les différents écoulements sont réunis a la figure
1.5. La contrainte de cisaillement représente la résistance que la substance oppose au
mouvement de cisaillement et a la dimension d’une pression. La vitesse de cisaillement est la

variation de la vitesse du mouvement a I’intérieur de 1’échantillon et s’exprime en s™.

& T (Pa) Herschiel-Bullley
DHlatant ou Rhbsdpaksisant

Fluides
By viscodlastiquoes

™ W (Paus)

Herschel-Bulkley
Pseudoplastigee on B héaMukdifi=n

Ty (Fa) Drilatant

Senil d”éeonlement
Fluides

Newtonle
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Pseuvdoplastique

T (s

Figure 1.5. Les différents types d’écoulement de la matiere.
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Les fluides viscoélastiques ne commencent a s’écouler qu’une fois que ’intensité de la force
extérieure appliquée a dépassé une certaine valeur. La valeur minimum que doit présenter la
contrainte de cisaillement pour que de telles substances s’écoulent est appelée le seuil

d'écoulement, lequel représente la résistance a 1’écoulement du matériau [Griesser, 2002].

Lorsque la contrainte de cisaillement est inférieure au seuil d'écoulement, le fluide se
comporte comme un solide élastique pouvant se déformer de facon réversible selon la loi de
Hooke. Par contre, dés que la contrainte de cisaillement dépasse le seuil d'écoulement, le
matériau se comporte comme un fluide visqueux et s’écoule d’une fagon irréversible [Ferraris

etal., 2001].

Ecoulement des pites et des mortiers de ciment

La quantité d’eau nécessaire pour hydrater complétement les phases minérales d’un ciment
Portland ordinaire est d’environ 30 % massique, soit un rapport E/C de 0,30 [Jolicoeur et
Simard, 1998]. Or, la maniabilité d’un béton exige une teneur en eau supérieure. La pate de
ciment est donc une suspension concentrée. La structure interne de cette suspension est due
aux forces ¢€lectrostatiques qui s’établissent entre les particules de ciment et qui conduisent a

leur floculation.

Les forces mises en jeu ont pour origine les différentes charges de surface portées par les
grains de ciment. Ces charges sont créées soit par une désorganisation de la surface
consécutive au broyage, soit par la formation de la double couche ionique due aux réactions

d’hydratation [Regourd, 1982].

L’écoulement des pates et des mortiers de ciment frais est donc similaire a celui de toutes les
autres suspensions de particules. Il est décrit, dans beaucoup de cas, avec une précision
suffisante par le modéle de Bingham [Griesser, 2002 ; Leemann et Winnfeld, 2007] (équation
1.12) pour les suspensions viscoélastiques. Un seuil d'écoulement doit étre franchi pour
initier le mouvement, au-dela le systéme cimentaire se comporte comme un fluide visqueux
dont la contrainte de cisaillement évolue linéairement avec la vitesse de cisaillement. Le seuil
d'écoulement correspond ici a la force minimum a appliquer pour vaincre 1’agglomération des
particules de ciment en raison de leurs différentes charges de surface [Leemann et Winnfeld,

2007].
T=To+tNp™*y Equation 1.12

La composante principale du point de vue rhéologique est la pate de ciment. Elle représente

la seule phase capable de s’écouler a proprement parler. En effet, elle joue le role de
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lubrifiant entre les différents granulats et permet ainsi la mise en ceuvre des mortiers et des
bétons. Les exigences relatives a la qualité d’une pate de ciment sont donc importantes. D’un
cOté, sa viscosité doit €tre suffisamment faible pour obtenir un écoulement satisfaisant du
matériau, d’un autre coté, elle doit étre assez €levée pour que le systéme présente une bonne
cohésion limitant la tendance a la sédimentation des grosses particules et produisant ainsi une

suspension stable [Blask, 2002 ; Edwige, 2010].

La pate de ciment est donc essentielle pour la fluidit¢ des matériaux. La facon dont elle
évolue dans le temps et sous I’influence des réactions d’hydratation a une répercussion

directe sur les propriétés rhéologiques des systémes cimentaires.

1.5 Les superplastifiants

1.5.1. Introduction

Les grains de ciment Portland présentent un grand nombre de charges électriques sur leurs
surfaces, si bien que lorsqu’ils rentrent en contact avec un liquide aussi polaire que 1’eau, ils
ont tendance a floculer [Kubens, 2010]. L’action mécanique des malaxeurs et des gros
granulats durant le malaxage du béton n’est pas suffisante pour éliminer complétement ce
phénomene de floculation des grains de ciment. Cette formation de flocs stables empéche la
dispersion uniforme des grains de ciment et emprisonne a I’intérieur des flocs une certaine

quantité¢ d’eau qui n’est plus disponible pour lubrifier le mélange.

Pour obtenir une bonne ouvrabilité, il faut ajouter beaucoup plus d’eau qu’il n’en faut pour
hydrater les grains de ciment. L’addition de cette eau de maniabilité produit une pate de
ciment hydratée poreuse. Deux effets néfastes peuvent alors apparaitre: une perte de
résistance et une augmentation de la perméabilité ; ces effets diminuent la durabilité du béton

[Aitcin, 1994].

D’un point de vue technologique, un ciment idéal serait donc un ciment ou la seule quantité
d’eau nécessaire a I’hydratation des grains de ciment suffirait, dans un premier temps, pour
obtenir un mélange suffisamment maniable pour se mettre facilement en place. Une fois la
mise en place terminée, I’eau de gachage remplirait alors son role chimique, c’est-a-dire celui

d’hydrater les grains de ciment en une masse de porosité minimale puisque la moindre goutte
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d’eau introduite initialement dans le béton se trouverait finalement liée chimiquement aux

grains de ciment.

Comme il est impossible d’avoir un ciment qui ne flocule pas, la solution est de lutter contre
cette tendance qu’ont les grains de ciment a floculer. Ainsi, pour diminuer la quantité¢ d’eau
de gachage qu’il faut ajouter, les fabricants d’adjuvants ont développé des molécules déja

bien connues pour leurs propriétés dispersantes.

1.5.2. Historique

L'introduction des superplastifiants dans le béton a été le fruit du hasard. Du noir de charbon
avait été ajouté au béton pour changer la couleur de la ligne médiane d'une autoroute a trois
voies. Cela a dégradé¢ la maniabilit¢ du béton, un dispersant a donc été introduit pour
contrecarrer l'effet du noir de charbon. Le béton, une fois pris, se caractérisait par des
propriétés qui indiquaient I’influence positive du dispersant [Dodson, 1990]. Les ouvriers
avaient probablement ajouté moins d'eau en raison de la dispersion accrue, et le matériau

durci avait montré une résistance supérieure [Kirby et al., 2004].

Les lignosulfonates, obtenus par traitement du bois avec le bisulfite, sont utilisés en tant que
dispersants vers 1950. Cependant, ce sous—produit de 1’industrie de la pate a papier contient
du glucose qui retarde fortement la prise. Ces molécules organiques ne sont pas treés longues,
donc leur effet neutralisant sur les particules de ciment sera plus ou moins local. En utilisant
de tels adjuvants, la réduction de la quantité d’eau de gichage se trouve entre 8 et 10 %, ce
qui est nettement insuffisant pour éliminer totalement I’eau excédentaire (non nécessaire a

I’hydratation du ciment) [Dakhmouche, 2009].

La découverte au début des années 60 par les japonais (1962) et les allemands (1964) des
propriétés dispersantes des lignosulfonates modifiés (LMS), des polynaphtalénes sulfonates
(PNS) et des polymélamines sulfonates (PMS) ont permis a la technologie du béton de
progresser. 1l est devenu possible de fabriquer des bétons fluides, méme avec moins d’eau
qu’il n’en faut pour hydrater le ciment, donc de fabriquer des bétons de trés faible rapport

E/C et faciles a mettre en place.

Dans les derni¢res décennies, une nouvelle famille de produits a base de polymeres
carboxyliques, acryliques ou de polyéthyléne a été proposée et utilisée. Ces polymeres qui ne

contiennent pas de groupes sulfoniques, avec leurs molécules de longues chaines latérales
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sont plus efficaces que les PMS et PNS. Ils ont été développés pour 1’utilisation dans

I’industrie du béton ou qualité, durabilité, performance et ouvrabilité sont requises.

1.5.3. Produits de base - classification

Les superplastifiants sont des polymeéres organiques composés de groupes hydrophobes et
d’autres hydrophiles. La synthése de ces polymeres hydrosolubles est réalisée par une
opération complexe de polymérisation produisant de longues chaines de molécules de masses
moléculaires ¢€levées. Ce procédé se révele relativement cher. Ils présentent aussi une faible
teneur en impuretés. La tendance actuelle est de les classer d’aprés leur composition et leur
mode de préparation en quatre catégories [Collepardi, 1998].

- 1% catégorie : lignosulfonates de calcium ou de sodium modifiés (LMS). On sait que les
lignosulfonates proviennent de 1’industrie de la pate a papier. Ce sont des produits tensio-
actifs utilisés comme réducteurs d’eau. On peut les utiliser comme fluidifiants a condition
d’opérer une sélection (poids moléculaire €levé, faible teneur en sucre) et de faire subir un
certain nombre de traitements : précipitation, neutralisation, ultrafiltration (pour augmenter le
poids moléculaire), fermentation (pour €liminer les sucres). Cet adjuvant est commercialisé

sous la forme d’un liquide de couleur brun foncé de pH environ 7.5.

_ 2éme

catégorie : condensé de mélamine sulfonate et de formaldéhyde (MSF). Ce
superplastifiant résulte de la réaction entre une résine de mélamine et du formaldéhyde,
suivie d’une sulfonation avec une solution bisulfite de sodium. On obtient par polymérisation
un « polycondensé » d’un poids moléculaire voisin de 30000. Ce produit est disponible soit a
I’état de poudre, soit en solution aqueuse a 20 % d’extrait sec. Le plus souvent, c’est sous
forme liquide qu’il est utilisé : liquide clair, 1égérement laiteux, ne contenant ni sucre, ni

chlorure, de pH compris entre § et 9.

_3éme

catégorie : condensé de naphtaléne sulfoné et de formaldéhyde (NSF) Il résulte de la
réaction entre le naphtaléne et le formaldéhyde, suivie d’une sulfonation et d’une
neutralisation par la soude caustique. Les produits commerciaux se présentent sous la forme

d’une solution aqueuse de 20 a 40% d’extrait sec, de couleur brune et de pH d’environ 9.

- 4% catégorie : nouvelles molécules a base de polyméres carboxyliques Ce sont des
adjuvants non chlorés d’une nouvelle génération chimique a base de polymeéres acryliques,

carboxyliques. Le groupe actif anionique est COO". Ces polyméres ne contiennent pas de
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groupes sulfoniques, avec leurs molécules de longues chaines latérales et un poids
moléculaire élevé (> 40000), ils arrivent a réduire 1’eau d’environ 30 a 40 % ; leur
particularité est le maintien de 1’ouvrabilité¢ durant de longues heures sans provoquer d’effet

retardateur [Dakhmouche, 2009].

1.5.4. Utilisation, adsorption et mode d’action des superplastifiants

L’utilisation de superplastifiant dont I’action est schématisée sur les figures 1.6 et 1.7, permet
de privilégier soit I’action « réduction d’eau » ou « ’effet fluidification » ou bien les deux,

ensemble.

+ grain de ciment Repulsion électrostatique

Figure 1.6. Dispersion des grains de ciment par répulsion électrostatique [Edwige, 2010].

Plank et al (2010) constate qu’aux premiers stades de I’hydratation du ciment, les adjuvants
anioniques sont préférentiellement adsorbés sur les phases aluminates. L’adsorption de
superplastifiant par les C;A et C4AF purs est plus importante que par du CsS et du C,S purs.
La plupart des travaux effectués sur I’hydratation du C;A influencée par la présence des
adjuvants concluent que I’hydratation du C;A est retardée par les superplastifiants [Popova,

2000].

Hanehara (1999) et Li et al (2012) ont observé que 1’adsorption des superplastifiants est plus
importante pour les ciments présentant un taux en C3A élevé et en concluent que 1’adsorption
des superplastifiants a lieu de facon préférentielle sur cette phase. Ces auteurs omettent
cependant de préciser si I’adsorption observée a effectivement lieu sur la phase anhydre C;A

ou bien sur ces ou I’'un de ces hydrates [Plank et al., 2005]. D’autres auteurs tel que Spiratos
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et al (2003) semblent s’accorder sur le fait que les superplastifiants s’adsorbent de maniere

décroissante selon la séquence : C3;A > C4AH;3 > C3AHg.

Rixom (1999) a mesuré I’adsorption des superplastifiants sur des phases pures les plus
stables qu’il a synthétisées sans prendre en considération le C;A du fait de sa grande
réactivité. Il a pu mettre en évidence que les superplastifiants s’adsorbaient de facon
préférentielle sur les hydrates du fait de leurs plus grandes surfaces spécifiques et il a établi
un classement qui refléte 1’évolution des surfaces spécifiques des minéraux : CSH > Ca(OH),
> C3AHg > Ettringite > Monosulfoaluminate >> C;S (classement par ordre décroissant du

pouvoir adsorbant).
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L (ateneur en eau egale)
20 Avec ) Témoin
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Figure 1.7. Utilisations des superplastifiants [Dreux et Festa, 1998]

En raison des compositions chimiques différentes, les particules de ciment peuvent présenter
des charges différentes. Les charges opposées vont s’attirer les unes les autres. Les particules

de ciment vont floculer et augmenter la viscosité.

Les molécules des superplastifiants viennent se fixer par adsorption a la surface du ciment.

Ces superplastifiants peuvent agir soit:

e Par formation d'une couche lubrifiante [Rixom, 1999], séparant les grains les uns des
autres. Il suffit d'une trés faible quantité de superplastifiant pour recouvrir d’une couche de
quelques molécules d'épaisseur certains "sites" préférentiels des grains. Les particules de
ciment se déplacent alors plus facilement les unes par rapport aux autres sans avoir a vaincre

des forces plus élevées de cisaillement, comme c'est le cas d'une agglomération des grains;

e Par répulsion [Uchikawa, 1997], les adjuvants neutralisent les différentes charges des

particules et donnent la méme charge électrostatique a chaque grain de ciment. Ces charges
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de méme signe vont créer des forces répulsives entre les particules pour empécher le contact
entre les grains de s'opérer et amener une défloculation de ces grains; En réduisant la tension
superficielle de I'eau par rapport au ciment et aux ¢léments les plus fins ; par un mécanisme

d’actions successives.

Figure 1.8. Mécanismes d’action d’un superplastifiant a base de

polycarboxylates. [Dakhmouche, 2009]

Les superplastifiants a base de polymeéres carboxyliques se différencient des superplastifiants
traditionnels par une action liant la répulsion électrostatique et I’effet stérique (figure 1.8)
[Dakhmouche, 2009]. C’est en créant un obstacle physique au rapprochement des particules
de ciment grace a la longueur des chaines latérales des polymeres que I’encombrement
spatial améliore I’état dispersé (figures 1.9 et 1.10). Cette réaction est la combinaison de deux
actions successives qui permettent de s’opposer a la perte de I’ouvrabilité¢ dans le temps. Dés
I’incorporation du superplastifiant dans le mélange cimentaire, une premicre partie agit
immédiatement et la seconde est présente mais inactive. L’hydratation du ciment, qui se
déroule normalement, fait évoluer le pH du mélange vers la basicité, ce qui provoque la
libération progressive des molécules complémentaires. Celles-ci travaillent de la méme
maniere que les premiéres et prolongent donc la dispersion, évitant ainsi la perte d’efficacité

dans le temps [Spiratos et al., 2003].
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Figure 1.9. Mécanisme d’action successive (exemple de SP a base de polycarboxylates)

[Edwige, 2010].
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Figure 1.10. Dispersion des grains de ciment par [’encombrement stérique [Edwige, 2010)].

1.5.5. Parameétres influants

Influence de la masse moléculaire du superplastifiant
L’adsorption du superplastifiant dépend de sa masse moléculaire : lorsqu’elle augmente,
I’adsorption et I’effet fluidifiant augmentent simultanément [Tagnit-Hamou et al., 1993]. La

masse moléculaire du NSF peut varier de 2000 a 50000 Da et celle du MSF de 7900 a 20000

Da [Rixom et al., 1999]. Elle dépend des conditions de préparation par polycondensation.

L'effet fluidifiant du superplastifiant dépend de sa masse moléculaire. Cependant, Ferrari et
al. (2012) trouvent que le superplastifiant NSF de masse moléculaire comprise entre 6000 et
8000 Da exerce un meilleur effet fluidifiant sur les ciments utilisés. Ils ont remarqué une

diminution de I'efficacité fluidifiante pour des masses moléculaires supérieures a 8000 Da
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dans le cas de deux ciments riches en CA3 (9 % et 10,5 %). Les résultats de Flatt (2012)
confirment que certains polymeres NSF de haute masse moléculaire ne fluidifient pas les
suspensions de ciment. L’effet de la masse moléculaire dépend ainsi de la composition du

ciment [Flatt, 2012].

Influence du dosage en superplastifiant
L'incorporation du superplastifiant dans le ciment conduit a une augmentation de la fluidité
des pates de ciment. Paillere et al. (1990) mettent en évidence 1'existence de trois plages de

dosages influencant le maintien de la maniabilité du béton:

- Une plage de faibles pourcentages d'adjuvant inférieurs a 1 % d'extrait sec : Dans cette

plage, le maintien de la maniabilité est faible, sa durée maximale étant de 15 min;

- Une plage de pourcentages ¢levés en adjuvant: Elle concerne des dosages en
superplastifiant supérieurs a 1 % et pouvant atteindre jusqu'a 3 % en extrait sec. On constate
ici un phénomene de refluidification du matériau hydraulique en fonction du temps, c'est-a-

dire une augmentation de I’effet fluidifiant au cours du temps (apres repos).

- Une plage de pourcentages tres €levés en adjuvant : Les valeurs sont supérieures a 3 ou 4%

d'extrait sec. Dans cette plage, le maintien de la maniabilité est trés faible.

L'addition du superplastifiant conduit également a un retard de 1'hydratation du ciment, donc
a un ralentissement du dégagement de la chaleur d'hydratation et a une augmentation du
temps de prise. L'effet retardateur du superplastifiant est étroitement li¢ aux dosages de ce
produit. Il augmente graduellement lorsque la concentration en superplastifiant augmente. Ce
retard est di, d'une part, a l'adsorption du superplastifiant sur le C3A, ce qui empéche le
contact de l'eau avec ce composé et, d'autre part, a la formation des particules plus fines
d'ettringite dont la texture est plus dense en présence de superplastifiant. Plus 1'adsorption est
forte, plus le retard est amplifié. Ce dernier est plus marqué par la faible teneur en C;A du
ciment [Massaza et Gosta, 1980]. L'effet retardateur du superplastifiant contribue a
l'intensification de son effet plastifiant. Un retard important peut entrainer une réduction de la

résistance a la compression aux jeunes ages (a 1 jour) [Jolicoeur et al., 1998].

Influence du contre ion
Les résultats de Jolicoeur et al. (1998) ont montré que l'effet fluidifiant du polynaphtaléne

sulfonate dépend du type de contre-ion de ce superplastifiant. La présence des ions calcium
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diminue l'effet fluidifiant du NSF par rapport aux ions sodium. En revanche, l'effet

retardateur du superplastifiant est indépendant du type de contre-ion.

Spiratos et al. (2003) ont noté que les polynaphtalénes sulfonates (M-NSF) dont le contre ion
(M) est un alcalin (monovalent inorganique) présentent tous un effet semblable sur la
viscosité et le temps d’écoulement des suspensions étudiées. Par contre les contre-ions
alcalino-terreux (divalents inorganiques) et les contres-ions organiques ont tous un effet
particulier sur I’efficacité du polymere : soit sur la fluidité initiale, soit sur la perte de fluidité

en fonction du temps.

Influence du mode d'introduction du superplastifiant

Le mode d'introduction du superplastifiant peut également influencer la fluidité des pates de
ciment et la vitesse d'hydratation durant la période dormante. Le superplastifiant est
généralement plus efficace lorsque son addition est différée [Collepardi, 1998], ou
fractionnée (une fraction 1/3 dans I’eau de gachage et 2/3 a la fin du malaxage) [Paillére et

al., 1990].

Collepardi, (1998) observent que l'addition différée du superplastifiant (2 min 30 apres
mélange eau-ciment) conduit a une augmentation de la fluidité. Paillere (1980) signalent que
les polymeres de synthése incorporés en différé (30 min et plus aprés fabrication des

mélanges hydrauliques) présentent un effet fluidifiant tres élevé.

Chiocchio et Paolini (1985) rapportent que 1'addition différée du superplastifiant (NSF ou
MSF) de quelques minutes augmente la fluidité par rapport a une addition dans l'eau de
gachage. Dans ce cas, la diminution de l'ouvrabilité en fonction du temps est faible et la
nature du superplastifiant n'influence pas ce changement de fluidité au cours du temps. Le
moment d'addition optimal est de deux minutes apres le mélange eau-ciment. Il correspond

au début de la période dormante de 1'hydratation du ciment (sans adjuvant).

Dans le cas de l'addition du superplastifiant dans l'eau de gachage, le polymeére est
sensiblement adsorbé sur le ciment et le sulfate de calcium. Ainsi, seulement une faible
quantit¢ de superplastifiant reste disponible dans la solution interstitielle et son effet
dispersant sur C3S et C,S est alors considérablement réduit. De plus, le sulfate de calcium ne
peut plus réagir pleinement avec le C;A pour réguler la prise éclair, ce qui dégrade
I’ouvrabilité. En revanche, une addition différée de quelques minutes laisse un temps
suffisant aux sulfates pour former une coquille d'ettringite qui bloquera temporairement
I'hydratation du ciment avant que le superplastifiant ne soit introduit. Les molécules de
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superplastifiant n'entrent donc pas en compétition avec le sulfate de calcium pour réagir avec
le C;A, elles demeurent disponibles pour disperser le CsS et le C,S. Paillére et al. (1990)
montrent l'intérét de 1'addition fractionnée du superplastifiant: une fraction dans l'eau de
gachage, 1'adjuvant jouant son rdle de plastifiant réducteur d'eau, et la fraction restante a la
fin du malaxage, voire avant la mise en ceuvre des bétons, I'adjuvant jouant alors son rdle

fluidifiant.

Un superplastifiant qui serait efficace indépendamment du mode d’introduction serait mieux
apprécié dans les centrales pour béton prét a ’emploi ou de préfabrication afin de réduire la
variabilit¢ du slump du béton frais comme le cas pour les superplastifiants a base de

polymeéres acryliques [Spiratos et al., 2003].

1.5.6. Applications des superplastifiants

Depuis leur apparition, les superplastifiants ont trouvé de nombreuses applications dans
I’industrie de la construction. Dans un premier temps, les performances technologiques
réalisées dans la fabrication du béton sont expliquées. Dans un deuxiéme temps, les
nouveaux bétons développés, entre autres, grace a I’essor des superplastifiants, sont décrits.
Enfin, les avantages économiques et écologiques directement et indirectement issus de

I’emploi des superplastifiants sont présentés.

Performances technologiques des superplastifiants
L’emploi des superplastifiants permet de nombreuses améliorations techniques et
technologiques tout au long du processus de fabrication du béton. La maniabilité élevée

associée a une bonne cohésion du matériau facilite les différentes étapes de la mise en ceuvre

Si la quantité d’eau n’est pas trop diminuée, le pompage du béton peut Etre réalisé avec des
vitesses plus rapides, sur des distances plus longues et a des hauteurs plus élevées, tout en

diminuant la pression de 20 a 30 %.

La mise en place nécessite moins de vibrations, voire aucune dans le cas des bétons
autocompactants ou autoplacants, d’ou une économie de temps, de main d’ceuvre et de
matériel. Le béton peut étre placé dans des endroits difficiles d’accés grace a sa grande

fluidité obtenue, ce qui serait impossible avec un béton classique.

Des avantages sont aussi apportés sur le long terme :
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Les armatures sont parfaitement enrobées, méme dans les éléments qui en posseédent un taux

¢élevé, ce qui réduit considérablement les risques de corrosion.

Les résistances mécaniques et la durabilité¢ des bétons sont augmentées du fait de la faible
porosit¢ du matériau produit avec un volume réduit d’eau de gachage. Les différents
superplastifiants présentent des performances différentes lorsqu’ils sont utilisés en présence

d’un méme ciment.

Avantages économiques et écologiques
L’utilisation des superplastifiants contribue, directement et indirectement, a la réduction des
colts économiques et environnementaux de la production des bétons. D’apres Perche (2004),

les avantages obtenus sont les suivants :

Réduction de la consommation d’eau, valorisation des coproduits industriels, diminution des

émissions de CO, et économies d’énergie

1. 6 Conclusion

A Tl’issue de cette étude bibliographique, qui constitue une restitution des caractéristiques
connues des matériaux entrant dans la composition des combinaisons ciment/superplastifiant,

les points suivants peuvent étre soulignés :

> Le ciment Portland est un matériau inorganique polyphasique. Il est principalement
compos¢ des quatre phases minérales du clinker (CsS, C,S, C;A et C4AF) et de sulfates de
calcium (dihydrate, hémihydrate et anhydre). Des composés mineurs peuvent également étre
présents, en particulier des alcalins qui sont soit sous la forme de sulfates soit insérés dans le
réseau cristallin des phases du clinker.

> Nous avons montré que I’ajout de laitier de haut-fourneau dans le ciment modifiait la

composition des phases formées apres hydratation :
* diminution importante de la proportion de portlandite ;

* augmentation de la proportion des C-S-H, notamment du type hydrotalcite et du type

tobermorite pour les fortes teneurs en laitier ;

* apparition de la stritlingite pour les fortes teneurs en laitier.
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La structure de ces phases minérales — portlandite / C-S-H — étant différente, ces
modifications de composition minéralogique devraient induire des modifications de la

microstructure du matériau et donc de sa porosité.

> Les superplastifiants sont des matériaux organiques multicomposants. Les molécules
de superplastifiant sont des polymeéres avec des groupements anioniques de type sulfonate —
SO;5;™ pour les superplastifiants polysulfonates et de type carboxylate —COQO™ pour les
superplastifiants polycarboxylates. Cette derniére catégorie d’adjuvant consiste en un
polymére de type « peigne » composé d’une chaine carbonée principale (copolymeére d’acide
acrylique) portant les groupements anioniques et sur laquelle sont greffées des chaines

secondaires (oxyde de polyéthyléne).
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Chapitre 11 :

MATERIAUX ET METHODES

2.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons une description détaillée des matériaux utilisés dans notre
étude, a savoir le ciment Portland ordinaire (ciment GU), les différents laitiers employés (05)

en remplacement du ciment, ainsi que les quatre superplastifiants de types différents.

Les essais effectués dans ce projet ont été réalisés au sein du laboratoire de recherche sur les

matériaux cimentaires alternatifs de I’université de Sherbrooke, Québec (Canada).

Le but de ces essais est d’¢étudier 1’effet du type de superplastifiants sur les caractéristiques et
les performances rhéologiques, mécaniques et de durabilité des pates de ciment, mortiers

et/ou bétons.
2.2. Plan Expérimental

Ce projet vise essentiellement a étudier des matériaux cimentaires (coulis de ciment, mortiers
et/ou bétons), aux états frais et durci, contenant du laitier de haut fourneau en présence de

différents types de superplastifiants. Le programme expérimental se compose de cinqg

phases :

> Caractérisation des matériaux ;

> Détermination du point de saturation en superplastifiant ;
> Etude sur pates ;

> Etude sur mortiers ;

> Etude sur bétons.

Le tableau 2.1 récapitule les différentes phases avec les divers essais effectués ainsi que les

normes correspondantes utilisées.
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Tableau 2.1 : récapitulatif des essais effectués

Phases Essais
Densité ASTM C188
Physiques Finesse Blaine ASTM C204
Caractérisation des -
1 . Granulométrie -
matériaux
Chimiques Fluorescence X ASTM C114
Minéralogiques DRX -
Détermination du point
2 de saturation en Coulis Cone Marsh -
superplastifiant
Calorimétrie -
3 | Etude sur coulis et pates Coulis et pates
Rhéométrie -
Etalement ASTM C1437
Etat frais
4 Etude sur mortiers Masse volumique -
Etat durci Résistance a la compression -
Affaissement ASTM C143
Masse volumique ASTM C138
Etat frais
Teneur en air ASTM C231
Température ASTM C1064
Résistance a la compression | ASTM C39
5 Etude sur bétons Mécaniques
Module d’¢élasticité ASTM C469
S Perméabilité aux ions chlore | ASTM C1202
=1
S
5] Résistivité électrique -
= Durabilité
Ecaillage ASTM C672
Retrait de séchage ASTM C157
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2.3. Matériaux Utilisés
2.3.1. Ciment

Le ciment utilisé dans cette étude est un ciment Portland ordinaire appelé « ciment GU »
selon les spécifications de la norme ASTM C 1157, a usage général et couramment employé
dans les essais de laboratoire ; ce ciment est équivalent au ciment Portland CEM L. 1l provient

de la compagnie Holcim, usine de Joliette (Québec).
L’analyse physico-chimique du ciment utilisé est présentée dans le tableau 2.2.

Tableau 2.2 : caractéristiques physico-chimiques du ciment GU

Composition chimique « les principaux oxydes » (%)

CaO Si0, ALO; Fe, 05 MgO Na,0 éq. (Na,0+0,658*K,0) SO,

59,91 18,76 4,11 2,24 1,96 0,80 3,02

Caractéristiques physiques

Densité Finesse Blaine (m%/kg) Diamétre moyen (pum) Perte au feu (%)

3,15 390 14,9 2,64

GU : ciment Portland équivalent au CEM 1.

La composition minéralogique du ciment GU est donnée comme suit :

CsS = 54.21 C,S = 9.30 CA=> 711 C,AF = 6.80

1800 - C,5
S| C:S
1400 -

‘ué. 1200 - G

03; i Caleite -

’é ] C:S

*°=-" 500 - AF C.5

T a0 | = CuAF CaS

CoAF Caleite] C.5 ©C,5
o \‘w |

C.S
LM.HJM'IJ ol
-

10 il 30 Ady =1] 2'Théta, o

Figure 2.1 : spectre DRX du ciment GU
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Le spectre de la DRX du ciment GU utilisé dans le projet est illustré sur la figure 2.1, la
diffraction aux rayons X du ciment présente des raies intenses et étroits montrant la présence

des cristaux.

L’observation au microscope ¢électronique a balayage de la morphologie du ciment utilisé
(figure 2.2) montre que ses particules présentent des formes angulaires et irrégulicres et

possédent une teneur en calcite plus importante par rapport aux autres oxydes.

Spectrun |

(3

fe

B

15.0kV x2.10k 'SE " ‘ , Full Scale 7632 cis Cursor, 5798 (27 cks) k]

Figure 2.2 : grains de ciment au MEB et analyse élémentaire par EDS
2.3.2. Laitiers de hauts fourneaux

Le laitier granulé est un résidu (sous-produit) de la production de la fonte dans les hauts
fourneaux. C’est un liant hydraulique composé essentiellement de silicates et
d’aluminosilicates de calcium. Il peut étre incorporé dans le béton en substitution partielle du
ciment. Son incorporation dans le béton peut amener plusieurs effets bénéfiques tels qu’une
meilleure maniabilité, un développement plus lent de la chaleur d’hydratation, une
microstructure de la pate de ciment plus dense. Le laitier de haut fourneau, de composition
chimique trés stable, est souvent valoris¢ dans la fabrication de ciment ou du béton ; il est
alors granulé sous forme de sable. Ce sable est obtenu par refroidissement brusque au contact

avec de I'eau de maniére a le fracturer et a le vitrifier.

Dans notre étude, on a utilisé quatre (04) laitiers nord-américains de provenance (usine) et/ou
de caractéristiques physico-chimiques différentes, en plus d’un laitier d’Algérie (El-Hadjar).
Leurs caractéristiques physico-chimiques sont montrées dans le tableau 2.3. La distribution
granulométrique et les diagrammes de la DRX des différents laitiers sont donnés dans les

figures 2.3 et 2.4 respectivement.

Page | 55



Chapitre I1 Matériaux et Méthodes

Tableau 2.3 : caractéristiques physico-chimiques des laitiers utilisés

Matériaux cimentaires L-ALG L-CSL L-HUS L-F100 L-F120

Composition chimique (%)

CaO 46,56 38,67 41,95 42,69 38,79
Si0, 40,15 38,06 35,11 33,90 37,32

AL O 7,39 7,73 10,75 8,84 9,89

Fe,0; 0,88 0,44 0,42 0,86 0,37

MgO 3,06 10,98 7,85 9,32 10,69

Na,O €éq. (Na,0+0,658*K,0) 0,38 0,55 0,38 0,71 0,68
SO; 1,45 1,33 1,05 2,03 1,13

Caractéristiques physiques

Densité 2,99 2,93 2,92 2,98 2,93
Finesse Blaine (m*/kg) 287 704 599 465 571
Diamétre moyen (um) 33,2 8,3 10,7 15,1 9,0

Perte au feu (%) 3,03 1,04 0,34 0,08 0,28

L-ALG : laitier d’Algérie, L-CSL : laitier de Holcim provenant de Ciment Saint-Laurent (Québec), L-HUS : laitier de
Holcim provenant des Etats-Unis, L-F100 : laitier de Lafarge de grade 100, L-F120 : laitier de Lafarge grade 120.

De la figure 2.3 on remarque que le laitier d’ Algérie est grossier, comparativement aux autres
laitiers qui sont assez fin ; leur classification par ordre croissant est : L-CSL, L-F120, L-HUS,

L-F100 et L-ALG.

Les spectres de DRX des laitiers étudiés sont présentés sur la figure 2.4. On peut remarquer
que tous les laitiers sont vitrifiés, le mieux vitrifié entre eux est la laitier LF-120. Les
principaux minéraux présents a [’état cristallin sont la calcite (CaCOs;), la merwinite
(3Ca0.Mg0.25102) et I’akermanite (2Ca0.Mg0.2S102). Selon Coale et al. (1973) un critére
trés important pour évaluer la réactivité d’un laitier est que la partie cristallisée de laitier

n’excede pas 15% de masse du laitier.
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Figure 2.3 : granulométrie laser des différents laitiers
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Figure 2.4 : spectres DRX des laitiers utilisés
2.3.3. Les superplastifiants

Les superplastifiants qui sont des adjuvants chimiques sont ajoutés au béton pour augmenter
son ouvrabilité, tout en fixant la quantit¢ d’eau utilisée, ou garder (voire améliorer) ses
propriétés rhéologiques tout en diminuant la quantité d’eau employée (réduire le rapport
Eau/Liant), chose qui perfectionne le béton a la fois a 1’état frais et a I’état durci. Les
superplastifiants utilisés dans ce projet sont des produits commercialisés par Euclid Canada et

couramment employés par les professionnels et satisfont aux exigences de la norme ASTM
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C1070. Ces différents produits sont décrits ci-dessous et les principales caractéristiques

données par le fournisseur sont réunies dans le tableau 2.4.

Le superplastifiant 1 (SP1) est un superplastifiant a base de poly-naphtaléne-sulfonate de
sodium (PNS). Selon la classification de ASTM C494 il est de type F.

Le superplastifiant 2 (SP2) est un superplastifiant a base de polycarboxylate. Il peut étre
utilisé comme réducteur d'eau de type A et de type F (conformément a la norme ASTM C

494) et comme réducteur d'eau de moyenne portée.

Le superplastifiant 3 (SP3) est également un superplastifiant a base de polycarboxylate
hautement réducteur d’eau, il est de type F selon la norme ASTM C494. Les désentraineurs

d'air ont été ajustés afin d'obtenir une meilleure stabilité¢ de I'air entrainée dans le béton.

Le superplastifiant 4 (SP4) est un superplastifiant de longue portée a base de
polycarboxylate. Ce superplastifiant contient en fait deux molécules différentes de
polycarboxylate. L’une fluidifie le béton au départ alors que l'autre molécule travaille plus

tard dans le temps afin de maintenir l'affaissement plus longtemps dans le temps.

Tableau 2.4 : caractéristiques des superplastifiants

Caractéristiques SP1 (PNS) SP2 (PC) SP3 (PC) SP4 (PC)
Nature liquide liquide liquide liquide
pH 8,5
Densité 1,21 1,046 1,07 1,081
Extrait sec (%) 40,5 20,5 31,0 40,0

En plus des quatre superplastifiants, un agent entraineur d’air, Air-Extra, a été utilisé. C’est
un composé de sels sulfones d’hydrocarbures sans chlorure. L’agent entraineur d’air est
utilis€é pour entrainer un réseau de bulles d’air uniformément réparties dans la matrice

cimentaire et améliorer la résistance au gel des bétons.
2.3.4. Les granulats
> Le sable

Le sable employé dans cette étude est un sable siliceux alluvionnaire, il a une densité a 1’état
SSS (saturé superficiellement sec) de 2.65, ayant un taux d’absorption de 1.285% et un
module de finesse de 2.45.
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> Les gros granulats

Deux types de gros granulats concassés (pierres calcaires métamorphiques) de différentes

tailles ont été utilisés dans ce projet:

- Granulats ayant une taille de 5--14 mm de diamétre, d’une densité a I’état SSS de 2.71 et un

taux d’absorption de 0.47%.

- Granulats de 1’ordre de 10--20 mm de diamétre, d’une densité a I’état SSS de 2.73 et un

taux d’absorption de 0.34%.
2.3.5. L’eau de gachage

L’eau utilisée pour la confection des mélanges (pates, mortiers et bétons) est une eau de
robinet, potable, exempte de toute impureté pouvant compromettre les propriétés du béton,

maintenue a une température constante.
2.4. Formulation & Procédure de Malaxage

Dans cette partie, on exposera les différentes formules étudiées ainsi que les procédures de

préparation des différents mélanges de coulis et/ou pates, mortiers et bétons.

Avant de procéder aux essais sur pates de ciment au laitier (mesures rhéologie et
calorimétrie), on a déterminé, tout d’abord, le point de saturation en superplastifiants, sur des
coulis, des mélanges a étudier (mélanges de ciment GU avec et sans ajout de laitier), en
mesurant le temps d’écoulement a ’aide du cone Marsh. Une fois le point de saturation
déterminé, on procede aux essais de rhéologie et de calorimétrie sur pate de ciment au laitier.
Il est a noter que les points de saturation en SPs (avec le test au cone Marsh) ont été
déterminés pour le laitier L-CSL, ces valeurs optimales ont été utilisées pour les autres types

de laitiers.

Il est a noter que les mélanges de coulis, pates et mortiers ont été préparés en utilisant un
malaxeur (pour pates et mortiers) de type petit Hobart, tandis que pour le béton, on a utilisé
un malaxeur de grande capacité (plus de 70 litres) de type gros Monarch. Notons que le

rapport E/L utilisé, dans tous les mélanges (coulis, pates, mortiers et bétons), est de 0,4.
2.4.1. Coulis et pates

> Point de saturation en SP

La préparation des coulis --pour la demande en SPs-- a été faite suivant la séquence qui suit :

- Mettre I’eau et 1/3 de la dose de superplastifiant dans le récipient ;
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- Malaxer a faible vitesse (vitesse 1) pendant 15 secondes ;
— Introduire le liant (2 Ty=0), malaxer a faible vitesse pendant 30 sec ;
— Malaxer a grande vitesse (vitesse 3) pendant 30 sec ;

- Arréter le malaxage pendant 30 sec, racler les bords du bol et ajouter les 2/3 restant du

superplastifiant ;

— Reprendre le malaxage a faible vitesse (vitesse I) pendant 15 sec, puis a grande

vitesse pendant 01min 45sec
— Prendre 1,3 litres du coulis, cisailler le dans un mixeur pendant 01 min ;
— Mesurer le temps d’écoulement au cone Marsh.

On a utilisé quatre dosages pour chaque SP afin de déterminer le point de saturation en SP.
Au total, le nombre de mélanges confectionnés pour cet essai (quatre pourcentages de
substitution du ciment par le laitier (0%, 30%, 50% et 70%) avec les quatre SP) est de

soixante quatre (64) ; la quantité de liant utilisée pour chaque mélange est de 1300gr.
> Mesures rhéologiques (comportement rhéologique)

Dans cette partie, un rhéometre a cylindres coaxiaux avec une surface dentelée (Anton Paar

MCR 302), a été utilis€¢ pour déterminer les caractéristiques rhéologiques.

Une série de mélanges a été préparée en combinant le ciment avec ou sans laitier --avec
différents pourcentages (0%, 30%, 50% et 70%), avec les différents types de
superplastifiants --en employant le pourcentage optimal. Vingt (20) mélanges --par type de
laitier, ont été fabriqués pour les essais de rhéologie sur coulis de ciment et/ou ciment au
laitier. Il est & noter que cet essai a été réalisé uniquement pour les laitiers L-CSL et L-ALG.

La procédure de malaxage des mélanges est la suivante (ASTM C305) :

- Placer le bol dans le malaxeur ;

- Mettre I’eau dans le bol, plus 1/3 de la quantité du SP s’il y a lieu ;
- Ajouter le liant et attendre 30 sec pour absorber 1’eau ;

- Allumer le malaxeur a petite vitesse (vitesse 1) pendant 30 sec ;

- Arréter le malaxage pendant 15 sec, tout en raclant les bords du bol par une spatule et

ajouter les 2/3 du SP ;
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- Recommencer le malaxage a une vitesse moyenne (vitesse 2) pendant 01 min ;
— Prendre les mesures rhéologiques nécessaires.

Les noms des mélanges et les pourcentages des composants utilisés, avec le laitier L-CSL,
sont récapitulés dans le tableau 2.5. Les mélanges avec le laitier d’El-Hadjar Algérie sont

notés comme suit ;

MC4j ; ou j= 30, 50 et 70 de substitution par le laitier. Exemple, MC450 signifie mélange
avec 50% du laitier d’Algérie.

M4iSPi ; ou j= 30, 50 et 70 de substitution par le laitier et i= 1, 2, 3 ou 4. Exemple, M470SP3

signifie mélange avec 70% du laitier d’ Algérie en utilisant le SP3.

Tableau 2.5. Composition et dénomination des mélanges pour coulis et pates

M¢élanges Ciment GU % Laitier % Superplastifiants
PC PNS
MCO 100 -- -- --
MOSP1 100 -- - v
MOSPi 100 -- v -
MC30 70 30 -- --
M30SP1 70 30 -- v
M30SPi 70 30 v --
MC50 50 50 -- --
M50SP1 50 50 -- v
M50SPi 50 50 v --
MC70 30 70 -- --
M70SP1 30 70 -- v
M70SPi 30 70 v --
i=2,30u4.  MC]: mélanges témoins (j est le % de laitier)
> Mesures calorimétriques (chaleur d’hydratation)

Ce test a pour objet de mesurer le flux de la chaleur dégagée et sa cinétique de dégagement

au cours de I’hydratation de la pate.

Les échantillons pesant 02g ont ét¢ mélangés a I’extérieur pour garantir un mélange
homogene (uniforme), il est a noter que ce test a éte réalisé pour tous les types de laitiers. La

démarche suivie pour préparer les pates a tester est décrite comme suit :
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- Calculer les quantités de sable de verre --comme matiere de référence-- pour avoir les
mémes capacités calorifiques que dans les tubes-test dans lesquels se trouvent les différentes

pates.

- Remplir un tube de la quantité du sable de verre -- calculée auparavant--. Insérer ce

tube dans le calorimétre.
- Mettre le liant (02 g) dans le tube-test.

- Incorporer la quantité d’eau sans ou avec SP (calculée pour un rapport E/L= 0,4) a

I’aide d’une seringue.

- Bien mélanger a I’aide d’une spatule métallique durant 2 minutes depuis le contact

liant-eau.
- Placer le tube-test dans le calorimétre et lancer I’essai immédiatement.
2.4.2. Mortiers

Les essais effectués sur mortiers consistent a les étudier a ’état frais --étalement et masse
volumique--, a la détermination des performances mécaniques --résistance a la compression--

sur des cubes de mortiers.
La procédure de malaxage des mortiers
> Mesures a l’état frais et résistance a la compression

Les mortiers destinés aux mesures a 1’état frais et des caractéristiques mécaniques sont
préparés suivant la norme ASTM C305 ; les pourcentages des différents constituants sont

donnés dans tableau 2.6 et la séquence de malaxage est la suivante :

— Mettre dans le bol du malaxeur la quantité d’eau pesée --pour un rapport E/L=0,4-- et

1/3 de la dose du SP ;
— Malaxer a petite vitesse (vitesse I) pendant 15 sec ;

- Ajouter le liant, déclencher le chronométre (Ty) et malaxer a petite vitesse pendant 30

sec ;

- Ajouter le sable lentement pendant 30 sec en laissant le malaxeur tourner a petite

vitesse ;

- Changer la vitesse a la position 2 (vitesse moyenne) et malaxer pendant 30 sec ;
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- Arréter le malaxeur pour 01 min 30 sec, pendant les premicres 15 sec racler avec une

spatule le bol et introduire les 2/3 du SP restant ;
- N’oublier pas de couvrir le bol ;
- Reprendre le malaxage a vitesse moyenne pendant 01 min.

- Effectuer les mesures nécessaires --1’étalement suivant ASTM C1437 et la masse
volumique-- et échantillonner les éprouvettes (cubes 50x50x50 mm®) suivant la norme

ASTM C109 --trois éprouvettes pour chaque échéance (1j, 7j, 28j et 56 jours) --.

Une fois les cubes remplis, on les couvre par un film plastique pour éviter 1’évaporation.
Apres 24h, on démoule les échantillons et on les nomme. On prend trois éprouvettes pour
I’essai de résistance a la compression a 01 jour et les autres on les conserve dans une

chambre de cure (chambre humide).

Tableau 2.6. Composition et dénomination des mortiers

Superplastifiants
Mélanges Ciment GU % Laitier % S/L E/L
PC PNS
MC 100 - 275 04 - -
M,SP1 100 - 2,75 0.4 - v
MoSP, 100 - 275 04 -
MCisg 70 30 2,75 0,4 -- --
MizoSP1 70 30 2,75 0,4 -- v
Mi3oSP, 70 30 275 04 -
MCiso 50 50 2,75 04 - -
MisoSP1 50 50 2,75 0,4 -- v
MisoSPy 50 50 2,75 0,4 --
MCiyg 30 70 2,75 0,4 -- --
Mi;oSP1 30 70 2,75 0,4 -- v
MizoSP, 30 70 2,75 04 -

k=2,3 ou4. MCij : mélanges témoins (j est le % de laitier ; 30, 50 ou 70), i=1, 2, 3 ou 4 tel que :
«i= rien » pour le laitier L-CSL, «i=1 » pour le laitier L-F100, «i=2 » pour le laitier L-F120, « i=3 » pour le

laitier L-HUS, « i=4 » pour le laitier L-ALG. S/L est le rapport massique Sable/Liant.
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2.4.3. Bétons

Cette partie traite de la formulation des différents bétons étudiés, la procédure de malaxage et
I’é¢tude de leurs caractéristiques a 1’état frais et durci. Tous les bétons ont été formulés en se
basant sur la méthode des volumes et malaxés a I’aide d’un grand malaxeur « gros Monarch »
de capacité de 100 litres. Dans cette partie, on a fixé le rapport E/L = 0,4 ; le dosage en liant
est de 400 kg/m’. Un agent entraineur d’air --appelé Air-Extra-- a été utilisé pour tous les

mélanges.
La procédure de malaxage des différents bétons est décrite comme suit :

- Introduire le sable dans le malaxeur et faire tourner pendant 01 minute pour
homogénéisation ;

- Déterminer ’humidité du sable et apporter les corrections nécessaires sur le sable et
I’eau ;

— Peser le sable di a la correction d’humidité ainsi I’eau de gachage apres correction de
I’humidité ;

- Introduire les granulats et malaxer pendant 40 sec ;

- Sans arréter le malaxeur, introduire la moitié de 1’eau prémélangée avec 1/3 de SP et

poursuivre le malaxage pendant 45 sec tout en introduisant 1’entraineur d’air ;
- Arréter le malaxage et réinitialiser le chrono a zéro, puis introduire le liant ;

- Redémarrer le malaxeur et le chrono en gardant le malaxeur fermé. Malaxer pendant

30 sec;

— Sans arréter le malaxage, introduire le reste de 1’eau + SP et continuer a malaxer
b

pendant 03 min ;

- Arréter le malaxage sans arréter le chrono pendant 03 min, tout en couvrant le

malaxeur avec une serviette mouillée ;
- Reprendre le malaxage pour encore 02 min

— Prendre les mesures nécessaires a I’état frais et échantillonner les éprouvettes pour les

différents essais a 1’état durci.

Au total 37 bétons ont été préparés avec les quatre laitiers --L-CSL, L-HUS, L-F100 et L-
F120-- avec trois pourcentages de substitutions --0%, 30% et 50%-- de ciment par le laitier,

et ’emploi des quatre superplastifiants (tableaux 2.7,2.8 et 2.9).
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Tableau 2.7. Compositions des bétons sans laitier

Compositions des mélanges /1m’, E/L=0,4

Matériaux Unité
BO BOSP1 BOSP2 BOSP3 BOSP4
Ciment GU 400 400 400 400 400
Laitier - - - - -
Sable 0-5 mm kg 690 690 690 690 690
Granulat 5-14 mm 856 856 856 856 856
Granulat 10-20 mm 214 214 214 214 214
Superplastifiant ml - 2313 1714 1714 2000
Tableau 2.8. Compositions des bétons avec 30% de laitier

Compositions des mélanges /1m’, E/L=0,4
Matériaux Unité

Bi30SP1 Bi30SP2 Bi30SP3 | Bi30SP4
Ciment GU 280 280 280 280
Laitier 120 120 120 120
Sable 0-5 mm kg 664 664 664 664
Granulat 5-14 mm 856 856 856 856
Granulat 10-20 mm 214 214 214 214
Superplastifiant ml 2857 1714 1714 2000

i=1,2,3 ou4tel que:

«i=1 » pour le laitier L-F100, «i=2 » pour le laitier L-F120, « i=3 » pour le laitier L-HUS, « i= 4 » pour le

laitier L-CSL ;

Tableau 2.9. Compositions des bétons avec 50% de laitier

Compositions des mélanges /1m’, E/L=0,4
Matériaux Unité

Bi50SP1 Bi50SP2 Bi50SP3 Bi50SP4
Ciment GU 200 200 200 200
Laitier 200 200 200 200
Sable 0-5 mm kg 646 646 646 646
Granulat 5-14 mm 856 856 856 856
Granulat 10-20 mm 214 214 214 214
Superplastifiant ml 2857 1714 1714 2000

i=1,2,3 ou4tel que:

«i=1 » pour le laitier L-F100, «i=2 » pour le laitier L-F120, «i=3 » pour le laitier L-HUS, « i= 4 » pour le

laitier L-CSL ;
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Pour chaque mélange, on a échantillonné 23 éprouvettes cylindriques (/00x200 mm) pour
I’essai de résistance a la compression --a 1, 7, 28, 56 et 91 jours ; 03 cylindres par échéance--
, pour la mesure du module d’¢élasticité --a 28 et 91 jours ; 02 cylindres par échéance-- et pour
I’essai de perméabilité aux ions chlorures --a 28 et 91 jours ; 03 prismes (75x75x285 mm’)
pour les mesures de retrait de séchage et 02 plaques (255x285x55 mm’) pour Iessai de

résistance a 1’écaillage.

2.5. Description des Essais

Dans cette section, on exposera les différents essais réalisés sur pates, mortiers et bétons.
2.5.1. Détermination du point de saturation en superplastifiant

Le but de cet essai est de déterminer le point de saturation en superplastifiant des différentes
suspensions. Il consiste a verser 1200 ml de coulis dans un entonnoir avec un long goulot
d’une ouverture de 5 mm de diamétre --appelé cone Marsh-- (voir figure 2.6), et 2 mesurer le
temps d'écoulement de 700, 900 et 1000 ml de ce coulis a travers le cone. L'écoulement dans
le cone dépend de la viscosité du coulis (sa capacité a s’écouler), des forces de frottement sur
les parois du cone (il faut les nettoyer apres chaque essai), et de la hauteur du coulis dans le

cone.

Saturation point
40

[ 00 04 OB 12 16 20 24 28 32 36 40

350
mm

Marsh flow tme ()

Superplasticizer dosage (% solid)
Figure 2.6 : Cone Marsh et détermination du point de saturation en SP.

L'expérience acquise au laboratoire de I’Universit¢é de Sherbrooke a démontré que
I'écoulement était lin€aire jusqu'a environ 700 ml (Yahia 1997, Saric-Coric 2001 et Zidol
2009). Dans ce projet on a déterminé le point de saturation en superplastifiant, de différents
types, des différents coulis composés de ciment GU avec ou sans laitier, en mesurant le
temps d’écoulement de 700 ml des suspensions aux différentes doses des différents types de

SP.
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2.5.2. Essais sur pates
Mesures rhéologiques

Toutes les mesures rhéologiques ont été faites en utilisant le rhéométre (Anton Paar MCR
302) (figure 2.7-a). Les dimensions des cylindres coaxiaux sont présentées sur la figure 2.7-

b ; la température du coulis est maintenue a 22°C pour tous les mélanges.

__Cement
uspension

Y

\

2891 1mm

Figure 2.7 : Rhéometre et géométrie des cylindres coaxiaux utilisés
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Figure 2.8 : Protocole de [’essai de mesures rhéologiques
Le protocole de 1’essai est composé de trois étapes, comme le montre la figure 2.8, le temps
total de la mesure est de 4min 20s. Les graphiques résultant des mesures obtenues dans les

étapes 1, 2 et 3 forment une hystérésis. Néanmoins, le troisiéme intervalle est la phase dont

on détermine les caractéristiques rhéologiques :
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Etape 1-- on a cisaillé I’échantillon avec un taux de cisaillement croissant, qui va de 0,1 s™
jusqu’a 100 s en 06 points pendant 120 s (20 s par point): c¢’est une phase de pré-

cisaillement et d’homogénéisation ;

Etape 2-- un temps d’attente (de repos) de 20 s a un taux de 100 s™, pendant lequel on

prendra un point de mesure ;

Etape 3-- ¢’est pendant cette phase qu’on trace la courbe descendante (courbe a partir de
laquelle on définit le comportement rhéologique de la suspension et on détermine les
caractéristiques rhéologiques --seuil de cisaillement et viscosité plastique--). Dans cette étape

on diminue le taux de cisaillement de 100 s™ jusqu’a 0,1 s™ en 06 points 20 s chacun.
Mesures calorimétriques (chaleur d’hydratation)

La détermination de la chaleur d'hydratation des pates a été faite a 1’aide d’un calorimetre
isotherme TAM Air instruments (figure 2.9) suivant la norme ASTM C1679. Il permet de
travailler a différentes températures imposées et fonctionne selon le principe des cellules
jumelles qui comprennent un tube avec I’échantillon réactif 1i¢ a un tube avec la maticre de
référence (billes (sable) de verre de 80-150 um). Le signal observé est la différence des
signaux de ces deux cellules. Il dispose de seize (16) cellules, huit (08) cellules de mesure et

huit (08) autres cellules de référence.

Figure 2.9 : calorimeétre isotherme TAM Air instruments et tubes-test

Afin de déterminer ’effet de la qualité du laitier et/ou la nature du superplastifiant sur la
cinétique d’hydratation des pates étudiées, par le biais de mesure du flux de chaleur dégagée
lors de la réaction d’hydratation, une analyse calorimétrique a ét€é menée sur les pates
contenant du laitier (différents pourcentages --0, 30, 50 et 70%-- et différents types de laitier

--que ce soit en terme de provenance, de composition chimique ou de degré de finesse--).
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2.5.3. Essais sur mortiers
Mesures a l’état frais

Une fois le mortier préparé, on procede a la mesure des caractéristiques du mélange a 1’état
frais --étalement a la table a chocs et masse volumique--, selon les normes ASTM C1437 et

ASTM C18S5 respectivement.

Avant chaque essai d’étalement, on nettoie la table a secousses. On place le moule au centre,
on met une couche de mortier de =25 mm, damée 20 fois au moyen d’une réglette de section
rectangulaire (la pression de damage est juste suffisante pour assurer un bon remplissage du
moule). On ajoute la deuxiéme couche et on dame encore 20 fois, bien araser le cone et le
soulever verticalement, faire subir la table a une série de 25 coups (secousses) durant 15 sec,

mesurer I’étalement de 1’échantillon.
Résistance a la compression

Les mortiers préparés servent & la confection des cubes de dimensions (50x50x50) mm®, dont

les mesures de résistances se font a un échéancier de 1, 7, 28 et 56 jours de mirissement.

L’essai consiste a la détermination des résistances en compression des différents mortiers
avec une presse hydraulique (figure 2.10) suivant la norme ASTM C109. Elle est définie
comme étant la résistance maximale d’une éprouvette de mortier a une charge axiale. Il s’agit
dans cet essai de caractériser les performances mécaniques des mortiers. Pour déterminer la
résistance d’un mortier donné et a un tel échéancier on écrase trois éprouvettes ; les valeurs

qui seront données plus loin représentent la moyenne arithmétique de trois cubes.

Figure 2.10 : Presse hydraulique pour [’essai de résistance a la compression des mortiers
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2.5.4. Essais sur bétons
Essais a ’état frais
Dans cette partie, on décrit les essais effectués sur le béton a son état frais

Affaissement

La norme ASTM C143 a été utilisée pour réaliser 1’essai d’affaissement des bétons en
utilisant le cone d’ Abrams (de 300 mm de hauteur, 200 mm de diametre a la base et 100 mm
de diametre en haut), pour déterminer la consistance des différents mélanges. On mouille le
cone puis on le remplit en trois couches ; chaque couche est pilonnée de 25 coups a 1’aide

d’une tige métallique de 16 mm de diamétre et 600 mm de longueur.

Affaissement

Figure 2.11 : Mesures de ['affaissement du béton au cone d’Abrams

Une fois le cone rempli et pilonné on le souléve doucement en laissant le béton s’affaisser ;
I’affaissement est la différence entre la hauteur du béton affaissé et celle du cone d’ Abrams

(voir figure 2.11).

Masse volumique

Pour mesurer la masse volumique des gachées, on a utilis¢é deux contenants (ceux des
aérometres) de 7,0 et 7,02 litres de volume --ca dépend de la disponibilité des contenants--.
L’essai a été conduit suivant la norme ASTM C 138, on commence a peser le contenant vide
puis on le remplit avec du béton en trois couches, d’égal volume. On pilonne chacune de 25
coups avec une barre d’acier (celle utilisée pour 1’essai d’affaissement). Le récipient, rempli
et arasé, est pesé a 1’aide d’une balance de £0,1 g de précision (figure 2.12-a). Le rapport
entre la masse pesée et le volume du contenant représente la masse volumique de

I’échantillon en kg/m3.
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b) Aérometre a béton

ia) Pesée de I’échantillon
\jE = ¥

Manométre

Pompe
Tube calibré
Valve Couvercle

Figure 2.12 : Mesures de la masse volumique et de la teneur en air du béton
Teneur en air

Les étapes suivies pour la mesure de la masse volumique serviront aussi a mesurer la teneur
en air en utilisant 1’aéromeétre --1’aérometre-- a béton (figure 2.12-b). Une fois le contenant
pesé, on met le couvercle, on applique une pression sur le béton a I’aide d’une pompe. Le
manometre indique le volume de 1’air comprimé contenu dans le béton ; ce volume indique la
teneur en air exprimé en pourcentage d’une gachée de béton. Ce test est réalisé selon la

norme ASTM C231.

Température

La température d’une giachée de béton a un impact crucial sur ses propriétés autant a 1’état
frais qu’a I’état durci. On a mesuré la température des échantillons a 1’aide d’un thermometre
a affichage digital suivant la norme ASTM C1064 ; on ’introduit dans le béton (au moins 75

mm) pendant au moins 2 mn (et pas plus 5 mn).
Essais a ’état durci

Résistance a la compression

Les éprouvettes cylindriques (100x200 mm) muries dans la chambre humide sont testées a la
compression aux échéanciers (1, 7, 28, 56 et 91 jours) suivant la norme ASTM C39 --figure
2.13. Les cylindres sont surfacés a 1’aide d’une surfaceuse pour avoir un contact parfait entre
I’éprouvette et les plateaux de la presse, et pour éviter les contraintes parasites, lors de 1'essai.

Les valeurs de résistance a la compression représentent la moyenne de trois échantillons.
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Figure 2.13 : Presse d’écrasement et éprouvette testée a la compression

Module d’élasticité

La mesure du module d’élasticité se fait conformément a la norme ASTM C469, sur des
éprouvettes cylindriques 100 x 200 mm, en leur appliquant trois cycles de chargement-
déchargement (on charge jusqu’a 40% de la résistance a la compression du béton). Le
module d’¢lasticité « E » représente le rapport de la contrainte a la déformation (o/ €) calculé
dans le domaine ¢élastique du diagramme contrainte-déformation. Le module d’¢lasticité est

calculé selon la formule suivante :

E_aZ—al
T g2-¢1

E : module d’¢lasticité (GPa) ;

02 : contrainte équivalente a 40 % de la charge ultime (MPa) ;

o1 : contrainte équivalente a la déformation longitudinale € 1 (MPa) ;
€2 : déformation longitudinale produite par G2 ;
€1 : égale a 0,00005.

Perméabilité aux ions chlore

La perméabilité aux ions chlore est un test qui permet d’évaluer 1’interconnectivité des pores
dans le béton. Il est réalisé sur des cylindres de 50 mm de haut et 100 mm de diametre.
Chaque éprouvette est mise entre deux cellules (figure 2.14-a), ’'une contient une solution de
chlorure de sodium (3% de NaCl) et une électrode qui représente la cathode, I’autre contient

une solution de soude (0,3N de NaOH) et une autre électrode qui représente I’anode. L’essai
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est réalisé selon la norme ASTM C1202, qui consiste & mesurer la charge électrique totale (en
coulombs) qui passe pendant 6 heures a travers 1’éprouvette. Le dispositif de 1’essai est

présenté sur la figure 2.14-b.

Figure 2.14 : Préparation de I’éprouvette et dispositif de [’essai de pénétrabilité aux ions

chlore

La norme ASTM C1202 donne un tableau (une échelle) d’estimation de la pénétrabilité des

ions chlorures en fonction de la charge électrique exprimée en coulombs (voir tableau 2.10)

Tableau 2.10. Pénétrabilité des ions chlorure basée sur la charge électrique passée [ASTM
C1202]

Echelle de la perméabilité aux ions chlore

Charge en Coulombs Classe de pénétrabilité
> 4000 Elevée

2000 — 4000 Moyenne

1000 — 2000 Faible

100 — 1000 Tres faible

<100 Négligeable

Résistivite électrique

La capacité d’un matériau a résister au passage du courant électrique s’appelle résistivité ;
cette grandeur est un indicateur de durabilité (notamment la corrosion des armatures). Elle est
donnée par le rapport entre la tension appliquée et le courant qui en résulte multiplié par une

constante [Polder R, et al. (2000)]. L’essai consiste & mesurer la différence de potentiel (ddp)
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résultant du passage d’un courant ¢électrique dans 1’échantillon. Deux électrodes sont placées
sur les deux faces paralleles du cylindre 100 x 200 mm. On applique un gel conducteur sur
les deux faces et on fait passer une tension électrique puis on mesure la ddp aux extrémités
du cylindre et aux bornes d’une résistance « R » connue initialement qui est installée dans le

circuit (figures 2.15 et 2.16).

Elecirode Electrode

Contact avec un gel
conducteur

Figure 2.15 : Montage du dispositif de mesure de la résistivite électrique [Frohard, 2014]

La tension aux bornes de la résistance R permet de calculer ’intensité dans le circuit ; la

résistivité est calculée en appliquant la loi d’Ohm:

_V*A
P =T+

Avec :

p : résistivité €lectrique ; V: ddp aux bornes de I’éprouvette de béton ; I: intensité du

courant dans le circuit ; A : section de 1’éprouvette et L : longueur de 1I’éprouvette.

Figure 2.16 : Mesure de la résistivité électrique d’une éprouvette de béton
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Retrait de séchage

L’essai de retrait de séchage consiste a déterminer la variation de longueur de prismes de
béton (75x75x285 mm®) conformément a la norme ASTM C157. Juste aprés démoulage, on
met les éprouvettes dans de 1’eau pendant 30 mn, puis on prend une mesure initiale de la
longueur et de la masse, par la suite on les immerge dans I’eau saturée en chaux pendant 27

jours.

Figure 2.17 : conservation des éprouvettes de retrait de séchage et appareil de mesure

A partir du 28"™ jour, les prismes sont sortis de I’eau ; une mesure se fait immédiatement.
On les conserve ensuite dans les conditions suivantes (23 + 2 °C de température et une
humidité de 50 + 4 %) ; d’autres mesures se font a 1, 5, 7, 14 et 28 jours et 8, 16, 32, 48 et 64
semaines, a partir de la conservation dans la chambre. Les mesures sont prises a 1’aide d’un
comparateur et d’une balance (figure 2.17). La formule utilisée pour le calcul du retrait est la
suivante :

CRD — initial CRD

L, = - x 100

AL, : changement de longueur, retrait ou expansion (%);
CRD : lecture du comparateur a [’échéancier x (mm) ;

initial CRD : lecture du comparateur juste aprés déemoulage (mm) ;
G : longueur de la tige de référence --d’étalonnage-- (mm).

Résistance a [’écaillage

La résistance a 1’écaillage en présence des sels fondant est principalement gouvernée par la
perméabilité a I’eau et la pénétrabilité des ions chlorure dans la pate de ciment [Marchand, J.

et al. (1994)]. Ce test est réalisé conformément a la norme ASTM C672. Les plaques de
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bétons ont ét¢ miries dans la chambre humide jusqu’a 14 jours, puis 14 jours de séchage a
une température de 23+2 °C et 50 + 5 % d’humidité relative. L’essai consiste a exposer les
éprouvettes de bétons aux sels de déverglacage (solution contenant 4% de chlorure de
calcium CaCl,) et a soumettre 1’échantillon a 50 cycles quotidiens de gel-dégel. Un cycle de
gel dure 16-18 heures (-18 £ 2 °C) et un cycle de dégel de 6-8 heures (23 + 2 °C et 45-55 %
HR). Aprées chaque Cing (05) cycles, la solution doit étre renouvelée et une mesure de la
perte de masse est prise en plus d’une évaluation visuelle. La cotation visuelle selon la norme

ASTM C762 est décrite au Tableau 2.11.

Tableau 2.11: Evaluation visuelle de la surface selon la norme ASTM C672

Cotation visuelle Condition de la surface

Pas d’écaillage

Ecaillage trés léger (profondeur max 3mm, aucun granulat visible)
Ecaillage léger @ modéré

Ecaillage modéré (quelques granulats visibles)

Ecaillage modéré @ sévére

N K W N = O

Ecaillage sévére (granulats visibles sur toute la surface)

2.6. Conclusion

Ce chapitre a porté sur la caractérisation des matériaux cimentaires €tudiés (ciment et laitiers)
ainsi des superplastifiants incorporés dans les mélanges. Pour cela, 1’origine du ciment et des
laitiers et leurs propriétés physico-chimiques et minéralogiques ont été abordées. La nature et

la fourchette du dosage des différents adjuvants chimiques ont été aussi présentées.

Les protocoles de malaxage des coulis, mortiers et bétons ainsi que les étapes de confection
des échantillons et les conditions de conservation ont été donnés, et les différentes normes

utilisées pour la réalisation des différents essais ont été aussi citées.
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Chapitre III :

ETUDE DES COULIS ET PATES

3.1. Introduction

Dans ce chapitre, on exposera les résultats obtenus des différents essais. On va commencer
par la détermination du point de saturation en superplastifiant (SP) qui correspond au dosage
optimum (quantité¢ optimale) du SP a employer, puis présenter les résultats de rhéométrie et
de calorimétrie sur coulis et pates, obtenus avec les différents superplastifiants et les

différents taux de substitution du ciment par le laitier.

3.2. Présentation des Résultats Expérimentaux
3.2.1. Demande en Superplastifiant

La demande en superplastifiant (SP) (ou bien le point de saturation en SP) est une étape
cruciale. Elle représente la quantité du SP (en extrait sec) au dessus de laquelle les propriétés
fluidifiantes de la suspension ne seront pas améliorées, en d’autre terme c’est 1’étape
d’optimisation. Saric-Coric (2001) définit le point de saturation en SP comme étant la
quantité¢ du SP nécessaire pour que tous les grains du liant soient enveloppés par une couche

du SP.

La détermination du point de saturation (/e dosage optimum) en superplastifiant des mélanges
contenant du ciment GU sans et avec substitution par le laitier aux différents pourcentages (0,
30, 50 et 70%), en employant différentes doses de superplastifiants, a été évaluée a I’aide de
I’essai au cone Marsh ; ce test est procédé pour quatre (04) types de superplastifiants. Il est a
noter qu’un seul laitier (laitier de Ciment Saint-Laurent) a été utilisé dans cet essai, les
dosages optimums obtenus ont été utilisés pour les autres types de laitiers pour déterminer les
propriétés rhéologiques et calorimétriques. Pour chaque type de superplastifiant seize (16)

coulis ont été préparés pour les différents taux de substitution par le laitier.

Les résultats expérimentaux obtenus pour les superplastifiants SP1, SP2, SP3 et SP4 sont
illustrés sur les figures 3.1 a 3.4 respectivement ou on mesure le temps d’écoulement du

coulis en fonction du dosage du SP. Le volume du coulis préparé pour chaque mélange est de
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1,3 litre, cependant la quantité pour laquelle on mesure le temps d’écoulement est de 700 ml

[Yahia, 1998].

La demande en superplastifiant de coulis fabriqués avec quatre différents types de laitier
avec différents dosages de substitution a été évaluée en déterminant le point de saturation de
chaque mélange a I’aide de I’essai au cone Marsh. Le point de saturation d’un ciment
correspond au dosage en superplastifiant au-dessus duquel la fluidité de la pate n’est pas
améliorée, c’est-a-dire qu’on a atteint la capacité maximale de défloculation d’un ciment a
I’aide de cet adjuvant. Avec cette quantité du superplastifiant dans la solution, tous les grains
de ciment sont enveloppés d’une couche de polymeéres et un rajout éventuel de celui-ci
n’améliore pas la fluidité et reste dans la solution comme un surplus qui n’est pas en contact

avec les grains de ciment.

Pour chaque mélange de ciment au laitier, au moins cinq coulis ont été préparés avec
différents dosages en superplastifiant et le temps d’écoulement de 700 ml de coulis a été
mesuré a travers le cone Marsh d’orifice de 5 mm, I’écoulement est linéaire jusqu’a ce
volume. L’essai a été effectué aprés 5 min du premier contact ciment-eau. Le rapport E/L
utilisé est de 0,4. Les points de saturation ont été¢ déterminés sur les coulis préparés au
laboratoire avec un ciment GU (équivalent au ciment CEM 1) avec différents taux de
remplacement par le laitier. Au total, 64 mélanges ont été testés avec les quatre types de

superplastifiant, SP1 est un PNS et SP2, SP3 et SP4 sont des polycarboxylates.

350 -~
-0—-0% =0O~30%
_ 900 —A-50% —X—170%
*é 250 -
-
3 200 A
5
S 150 -
Q0
°
> 100 - X
g
o 50 -
2
O I T T I 1
0,25 0,30 0,35 0,40 0,45 0,50
SP 1 Dosage en SP (% en extrait sec)

Figure 3.1. Temps d’écoulement des mélanges avec SP1.
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Point de saturation en PNS (SP1)

Les temps d’écoulement a des coulis préparés avec le laitier CSL contenant le
superplastifiant de type polynaphtaléne sulfonate « SP1 » sont présentés sur la figure 3.1. Le
point de saturation pour tous les coulis semble étre le dosage de 0,410% en extrait sec de

PNS. Avec ce dosage les coulis ont présenté une bonne fluidité.
Point de saturation en PC (SP2, SP3 et SP4)

L’effet des dosages des superplastifiants de type polycarboxylates SP2, SP3 et SP4 sur la
fluidité des coulis, exprimée par le temps d’écoulement, est illustré sur les figures 3.2, 3.3 et

3.4 respectivement.

D’apres les courbes d’écoulement au cone Marsh, on peut constater que, par rapport au
témoin, le temps d’écoulement augmente avec le pourcentage de substitution par le laitier de
haut fourneau indépendamment du type de superplastifiant témoignant d’une augmentation
de la viscosité du mélange. Cette observation peut €tre expliquée par le fait que la densité du
laitier (2,93) est inférieure a celle du ciment GU (3,15), donc pour un volume donné la

fraction granulaire augmente avec le pourcentage de remplacement du ciment par le laitier.

Le temps d’écoulement des coulis au ciment seul était plus court indépendamment du
superplastifiant utilisé. Les coulis avec laitier, en raison de la surface spécifique plus grande
de ce dernier par rapport a celle du ciment, présentent une augmentation du temps
d’écoulement enregistré proportionnellement avec le taux de remplacement, ce qui signifie

une augmentation de la viscosité des mélanges.

Pour un dosage en SP donné, les temps d’écoulement des coulis faits avec SP4 sont trop
¢levés (supérieurs ou égaux a 400 s selon la teneur en laitier) en comparaison avec le coulis
sans laitier. Pour ce qui est des coulis avec SP2, on remarque, dans I’ensemble, une baisse du
temps d’écoulement (inférieur ou égal a 140 s). Ceci est traduit par un dosage de saturation

en SP le plus faible.

En analysant les résultats obtenus pour les quatre superplastifiants avec les différents taux de

substitution on peut constater ce qui suit :

Le temps d’écoulement augmente avec le taux de remplacement du ciment par du laitier, et

ceci peut étre expliqué par le fait que le laitier est plus fin que le ciment.

Page | 80



Chapitre 111 Etude des Coulis et Pates

Le temps d’écoulement le plus court est enregistré avec le superplastifiant SP2 qui a le
dosage de saturation plus faible (0,104 % (0% et 30% de laitier) et 0,120 % (50% et 70% de
laitier)) que celui enregistré dans les autres superplastifiants, méme avec ceux du méme type

(polycarboxylates). En terme d’efficacité on peut dire que le SP2 est plus fluidifiant.

Le superplastifiant SP1 de type PNS, ayant comme principal mode d’action la répulsion
¢lectrostatique, parait moins efficace avec un temps d’écoulement élevé, quelque soit le

dosage en laitier. Le point de saturation en SP1 est le plus €levé avec un dosage en extrait sec

de 0,410 %.

On peut observer clairement que pour le SP4 les courbes d’écoulement sont pratiquement
confondues avec tous les taux de remplacement du ciment par du laitier, ce qui signifie qu’il
s’adapte bien avec les ajouts minéraux notamment le laitier. Cette observation peut étre faite

pour le SP3 sauf pour le dosage en laitier de 70%, sinon les courbes sont superposées.

Malgré que les superplastifiants SP2, SP3 et SP4 sont du méme type (des polycarboxylates),
leur action sur les mélanges sans ou avec laitier était différente. Les dosages de saturation en
extrait sec (points de saturation en SP) du SP3 et SP4 sont 0,150 % et 0,170 %

respectivement.

Ces valeurs nous permettent de situer (a titre indicatif) le bon dosage en superplastifiant pour
la formulation des mortiers et des bétons. En effet, a I’échelle du mortier ou du béton d’autres
paramétres entrent en considération, tels que le volume de pate malaxée, les caractéristiques

physiques du sable et des granulats ...etc.
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160 -
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Figure 3.2. Temps d’écoulement des mélanges avec SP2
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Figure 3.4. Temps d’écoulement des mélanges avec SP4
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3.2.2. Propriétés Rhéologiques et Calorimétriques

Les pourcentages optimums en superplastifiant déterminés dans la phase précédente, pour le
laitier CSL ont été employés pour fabriquer des coulis et pates afin d’effectuer les essais de

rhéométrie et de calorimétrie.

Les parametres rhéologiques sont obtenus en recueillant les données de la courbe
descendante du protocole de mesure (Figure 2.8) et en tragant le rhéogramme (contrainte de
cisaillement en fonction du taux de cisaillement). D’aprés le modele mathématique de
Bingham, I’interaction de la courbe avec 1’axe des ordonnées donne le seuil de cisaillement,

et la pente de la courbe représente la viscosité plastique de la suspension.

L'utilisation de la calorimétrie permet de mesurer toutes les émissions des réactions physico-
chimiques au cours de l'hydratation lors de la transformation de la pate fraiche apreés son

mélange avec 1'eau jusqu'au produit durci dans les premicres 24 a 48 heures.
A). Propriétés rhéologiques :

L’¢tude de I’influence du type du superplastifiant est effectuée a 1’aide du rhéometre a
cylindres coaxiaux. Les variations de la formulation des pates concernent le taux de
substitution de la masse de ciment par du laitier par rapport a la pate de référence constituée
de ciment seul. L’étude a été faite pour les deux laitiers CSL et d’Algérie, pour un rapport

E/L=0,4. Les résultats obtenus sont montrés dans ce qui suit.

200 y = 0,865x + 15,78 & MCO
R?=0,981
y=0,848x + 17,61 B MOSP1
R?=0,984
160 2 3 o
y = 0,686x + 8,810 MOSP2
y = 0,659x + 7,597 R*=0,996 X MOSP3
120 R?=0,997
¥ MOSP4

y =0,852x + 15,23
R2 = 0,988 /

Contrainte de cisaillement, Pa

0 20 40 60 80 100 120
Taux de cisaillement, 1/s

Figure 3.5. Rhéogrammes des pdtes sans laitier.

La figure 3.5 illustre la variation de la contrainte de cisaillement en fonction du taux de

cisaillement des coulis de ciment seul, sans et avec les différents types de superplastifiants.
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La contrainte de cisaillement varie linéairement avec le taux de cisaillement, quel que soit le

type de superplastifiant. Les coulis avec ou sans superplastifiant étudiés présentent un

comportement d’un fluide Binghamien. Le polynaphtaléne sulfonate (SP1) se montre moins

efficace que les polycarboxylates (SP2 et SP3). Le polycarboxylate SP4 apparait moins
fluidifiant que le SP2 et le SP3.

Avec le laitier CSL

200 y =1,018x + 25,64 ¢ MC30
|__R?=0974 = M30SP1
© y=0,877x + 22,1
% 160 | R*=0,987 M30SP2
é y=0,684x + 11,57 %X M30SP3
3 R2=0,996
= 120 +{y=0,568x + 6,858 K M30SP4
-g R2 = 0,996 /./-
(]
® g |lv=0782x+1197 -
£ R2=0,997
©
s
: y//
O 40
O T T T T 1
0 20 40 60 80 120
Taux de cisaillement, 1/s
Figure 3.6. Rhéogrammes des coulis avec 30% de laitier CSL.
200 y=1,299x + 37,40 ¢ MC50
y=1,028x+27,94| _R?=0,982 W M50SP1
c R? = 0,984
g 100 y = 0,649x + 9,226 M505p2
E R2=0,998 X M50SP3
= =0,645x + 7,778
8 120 y=> ’ ® X M50SP4
S R2=0,997
[} P
S y =0,875x + 12,45 * /
€ 80 1 R?=0,999 .
©
=] /
[
o]
o
40
0 I T T T T 1
0 20 40 60 80 120
Taux de cisaillement, 1/s

Figure 3.7. Rhéogrammes des coulis avec 50% de laitier CSL.
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Figure 3.8. Rhéogrammes des coulis avec 70% de laitier CSL.

Les rhéogrammes obtenus pour les coulis avec remplacement du ciment par le laitier CSL,

avec les taux 30%, 50% et 70% sont montrés sur les figures 3.6, 3.7 et 3.8 respectivement.

Parmi les mélanges effectués, ceux fabriqués avec SP2, SP3 et SP4 ont induit la plus forte

baisse de la limite d'¢lasticité (seuil de cisaillement), notamment le SP3. De plus, on peut

remarquer que le SP4 apparait plus compatible avec le laitier, ou toute augmentation du taux

de remplacement dans les pates étudiées entraine une diminution du seuil de cisaillement.

Comme prévu, le SP1 «PNS» est le moins efficace parmi tous les superplastifiants

employés.
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Viscosité plastique

Seuil de cisaillement

Figure 3.9. Viscosité plastique et seuil de cisaillement des différents coulis sans et avec le laitier CSL.
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Par conséquent, 1’efficacité moindre du SPlpar rapport aux SP2, SP3 et SP4, peut étre
attribuée aux forces de répulsion stérique, associées aux polycarboxylates, plus fortes que les

forces de répulsion électrostatique.

De la figure 3.9 on peut observer que, globalement, les propriétés rhéologiques (la viscosité
plastique et le seuil de cisaillement) augmentent avec le dosage d’incorporation du laitier
dans les mélanges sans SP ou dans ceux avec SP1 témoignant de la perte de fluidité des
coulis et d’'une mauvaise dispersion des grains. L.’augmentation de la viscosité avec le taux
du laitier s’explique par sa finesse relativement élevée. La variation des propriétés

rhéologiques suivant le taux du laitier en présence des SP2, SP3 ou SP4 est négligeable.
Avec le laitier d’Algerie (laitier d’el-Hadjar)

Les figures 3.10, 3.11 et 3.12 présentent les rhéogrammes des coulis préparés avec le laitier
d’Algérie sans et avec superplastifiant et avec différents taux de remplacement (30%, 50% et
70%), il est a noter que le modele utilisé pour tracer les courbes de tendance est le modele de

Bingham modifié [Yahia et al. 2001].

200 y= -O,OOZX2 + 0,988X + 9,580 ] & MC430
R? = 0,997
y =-0,001x2 + 0,536x + 3,982 B M430SP1
o R? = 0,994
a. 7
- 160 M4305P2
S y = 0,000x2 + 0,350x + 1,368
& R2 = 0,999 X M430SP3
= 120
2 y = 0,000x? + 0,164x + 0,237 X M4305P4
° R?=0,999
.g y = 0,000%2 + 0,230x + 0,604
‘s R? = 0,999
=
S 4o
o
0 T T 1
0 20 40 60 80 100 120
Taux de cisaillement, 1/s

Figure 3.10. Rhéogrammes des coulis avec 30% de laitier d’Algérie.
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Figure 3.11. Rhéogrammes des coulis avec 50% de laitier d’Algérie.
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Figure 3.12. Rhéogrammes des coulis avec 70% de laitier d’Algérie.
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Figure 3.13. Viscosité plastique et seuil de cisaillement des différents coulis sans et avec le laitier

d’Algerie.
Remarque

Apres avoir réalis€¢ un essai de rhéométrie sur les suspensions (coulis) contenant du laitier
d’Algérie (laitier d’el-Hadjar), les données expérimentales correspondent bien au modele de
Bingham, mais le seuil de cisaillement calculé était négatif, ce qui n'a aucune signification
physique, pour cela on a pensé a utiliser le modele de Bingham modifié (comportement

pseudo-plastique en puissance), avec ; T = T + [y} + cy?.

Contrairement aux résultats obtenus avec le laitier CSL, les grandeurs rhéologiques des
suspensions fabriquées avec le laitier d’Algérie, présentées sur la figure 3.13, diminuent avec
le taux de remplacement du ciment par du laitier, ceci peut étre attribué a la granulométrie
grossiere du laitier, d’ou une surface spécifique faible ce qui engendre une réactivité

moindre.
B). Chaleur d’hydratation :

L’étude calorimétrique fournit des informations sur les réactions exothermiques qui ont lieu
pendant I’hydratation du liant (ciment et/ou laitier). Les courbes calorimétriques des pates a
base de ciment seul ou avec remplacement par les différents laitiers, avec les différents
pourcentages de substitution du ciment, avec ou sans l’ajout de superplastifiants sont

représentées sur les figures 3.14 a 3.18.
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Figure 3.14. Flux de chaleur d’hydratation des différentes pdtes sans et avec le laitier CSL.

On peut remarquer clairement des figures 3.14 a 3.18 que I’utilisation du laitier entraine une
diminution de la chaleur d’hydratation et un décalage des pics dans le temps. Ce
comportement est dii a la réactivité¢ relativement lente du laitier par rapport au ciment.
L’intensité du pic principal varie inversement avec le taux d’incorporation du laitier ;
I’utilisation du laitier améliore 1’hydratation du ciment. En effet, plusieurs mécanismes
expliquent ’effet du laitier sur I’hydratation du ciment. Escalante-Garcia et Sharp, 1998
attribuent I’amélioration de 1’hydratation des quatre phases anhydres a l'effet de dilution,
favorisant la dissolution des grains de ciment et I’amélioration de I'hydratation des phases
interstitielles. Uchikawa et al., 1997, prétendent que I'hydratation des phases interstitielles
est accélérée en raison de la fixation de Ca*" et SO, par le laitier. Selon Stark et al., 2007, la
réaction de l'alite avec de l'eau peut tre accélérée par les ajouts minéraux avec une surface

spécifique élevée et une affinité chimique vis-a-vis de I'hydrate de silicate de calcium(C-S-H).
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Comme le C-S-H est d'abord formé sur les particules fines, aucune couche n'est formée pour
couvrir la surface des C3S. A cet effet, la dissolution de I’alite peut se poursuivre sans
restriction, conduisant a un degré d’hydratation plus élevé du clinker. Pour le laitier, qui
possede une faible affinité chimique, cet effet d'accélération ne peut étre atteint lorsque la
surface spécifique est tres €levée. L’incorporation du laitier dans les systémes cimentaires,

rend le systéme moins exothermique et mieux adapté pour les structures massives.

Durant la période d’accélération, les ions Ca®* et OH™ sont consommés dans la solution par la
réaction de précipitation de la portlandite et la dissolution d’autres ions est accélérée. Durant
la période de décélération, il y a un entassement des produits d’hydratation entre les grains,
ce qui diminue la porosité du systéme et affaiblit le transport des ions dans 1’interface solide-
liquide.

La variation du flux de chaleur des pates préparées avec le laitier CSL en fonction du temps
est présentée sur la figure 3.14. La longueur de la période dormante, caractérisée surtout par
I’effet retardateur des superplastifiants, est pratiquement la méme dans toutes les pates sans
laitier, sauf dans la pate contenant le SP4. La méme remarque peut étre faite pour les pates a
30% de remplacement de ciment par du laitier, a cause d’une substitution en laitier, les
réactions s’effectuent a un faible degré et la période dormante est plus longue que pour les
pates sans laitier. Durant la période dormante, la réactivité¢ chimique et le dégagement de
chaleur sont faibles. La fin de cette période est caractérisée par la précipitation de la
portlandite, c’est le point du début du deuxieéme pic sur la courbe de flux thermique.

On remarque clairement que le remplacement du ciment par du laitier diminue la cinétique de
la réaction d’hydratation durant la prise et le durcissement. Plus le liant contient du laitier,
plus faible est la chaleur développée dans les échantillons. L’intensité et la longueur de la
période d’accélération et de décélération sur les courbes de flux thermique sont directement

affectées par le dosage en laitier et par un degré moindre par le type du superplastifiant.
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Figure 3.15. Flux de chaleur d’hydratation des différentes pdtes sans et avec le laitier grade 100.

Les coulis contenant 30%, 50% et 70% de laitier grade 100 (figure 3.15) ont des courbes tres
semblables avec un degré d’hydratation (intensit¢ du pic principal) qui diminue avec
I’augmentation du taux de remplacement, et ce durant les premicres 24 heures. De fagon
générale les polycarboxylates retardent 1’hydratation plus que les PNS. Le SP2 présentait le
retard le plus court, tandis que le SP4 présentait le retard le plus long. Les coulis contenant
70% de laitier et avec un degré moindre dans ceux contenant 50% de laitier le flux
thermique, et par conséquent la chaleur développée, est tres faible.

Un deuxiéme pic aprés le pic principal est observé pour tous les mélanges. Le pic
correspondrait a la formation d’éttringite secondaire, car le sulfate est absorbé par le C-S-H et
est ensuite désorbé pour former davantage d'éttringite, selon les recherches de Quennoz

[Quennoz et al., 2012, 2013].
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Figure 3.16. Flux de chaleur d’hydratation des différentes pdtes sans et avec le laitier grade 120.

La chaleur dégagée par I’hydratation du ciment accélére également I’hydratation du laitier car
I’énergie d’activation du laitier est plus €levée que 1’énergie d’activation du ciment seul.
L’augmentation du % de laitier entraine une diminution de la quantit¢ de ciment et par
conséquent la chaleur dégagée serait moindre entrainant une activation moins importante du
laitier.

Le flux thermique des ciments au laitier de grade 120 en présence des différents types de
superplastifiants est présenté sur la figure 3.16. Méme remarque que les coulis préparés avec
le laitier de grade 100, tous les superplastifiants retardent le processus d’hydratation avec un
prolongement de la période dormante, allant de la plus courte avec SP1 a la plus longue avec
SP4, passant par SP2 puis SP3. L’intensité du pic principal diminue avec 1’augmentation du
pourcentage de remplacement du ciment par du laitier. Un pic secondaire est apparu,

notamment avec le SP3 qui est un polycarboxylate. On peut faire les observations suivantes :
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- Il y a un ralentissement de la prise et du durcissement des pates en fonction du dosage en

laitier.

- L’effet retardateur des superplastifiants, représenté par la longueur de la période dormante,

est proportionnel avec le taux du laitier, particulierement avec 70% de laitier.
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Figure 3.17. Flux de chaleur d’hydratation des différentes pdtes sans et avec le laitier Holcim-US.

La montée du flux thermique des pates préparées avec le laitier Holcim-US est présentée sur

la figure 3.17. On observe toujours un prolongement important de la période dormante de

toutes les pates en comparant avec les pates préparées sans PNS et PC. La longueur de la

période dormante est proportionnelle avec le taux de laitier. Dans les pates préparées avec

70% de laitier, le pic secondaire apparait nettement supérieur au pic principal, et ceci pour

tous les types de superplastifiants.
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Les courbes de la montée du flux de chaleur d’hydratation des pates préparées avec le laitier
d’Algérie(d’el-Hadjar) sont présentées sur la figure 3.18. La méme remarque peut étre faite
sur la longueur de la période dormante que celle observée pour tous les autres coulis. Les
coulis contenant les dosages élevés en laitier se montrent moins sensibles au type de
superplastifiant que ce soit PNS ou PC. Dans les pates contenant 50% et 70% de laitier,
I’amplitude du flux thermique (I’intensité du pic principal) est trés faible comparativement a
celle enregistrée avec les mémes taux mais avec d’autres types de laitier. Comme pour les
autres types de laitier, avec 70% de remplacement, 1’amplitude du deuxiéme pic est plus
importante que celle du pic principal. L’intensité des réactions durant la prise et le
durcissement est fonction de la teneur en laitier des pates ; plus il y a de laitier plus les

réactions durant la période d’accélération et de décélération sont faibles et ralenties.
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Figure 3.18. Flux de chaleur d’hydratation des différentes pdtes sans et avec le laitier d’Algérie.
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3.3. Conclusion

A partir des résultats obtenus de 1’essai de rhéologie et celui de calorimétrie, nous pouvons

tirer les conclusions suivantes :

- Les superplastifiants a base de polycarboxylate présentent des propriétés de fluidification
supérieures a celles du polynaphtaléne sulfonate, que ce soit dans le ciment Portland au laitier
ou avec ciment Portland seul. Un seul superplastifiant SP4 « polycarboxylate » montre une
diminution de la limite d'¢lasticité des pates de ciment induite par I’augmentation de la teneur

en laitier, ce qui traduit une trés bonne compatibilité avec le laitier.

- La finesse du laitier est un facteur principal définissant les propriétés et les performances

rhéologiques des mélanges.

- Les superplastifiants a base de polycarboxylates ne modifient pas de maniere significative

la viscosité plastique des pates de ciment étudiées.

- La longueur de la période dormante des pates aux laitiers est caractérisée surtout par
I’effet retardateur du superplastifiant, mais dans les pates contenant 50% et 70% de laitier

I’effet est prépondérant.

- Le remplacement du ciment par du laitier diminue la cinétique de la réaction d’hydratation
durant la prise et du durcissement. L’intensité et la longueur de la période d’accélération et de
décélération sont directement affectées par le dosage en laitier et avec un effet moindre par le

type du superplastifiant.

- La cinétique d’hydratation des ciments contenant 30% et 50% de laitier en présence de

PNS et PC est semblable, avec une différence d’intensité d’hydratation.

- L’effet de la teneur en laitier sur la cinétique d’hydratation du ciment est plus considérable

que I’effet des caractéristiques des laitiers évaluées.

- Un phénomene thermique représenté également par une deuxiéme bosse (pic secondaire
plus important que le pic principal) sur la courbe d’hydratation est remarqué dans les pates
contenant 70% de laitier. Ce phénomene serait di a ’hydratation du laitier activé par les
alcalis, les sulfates et la chaux du ciment selon Saric-Coric [Saric-Coric, 2001] ou
correspond, probablement, a la formation d’éttringite secondaire, car le sulfate est absorbé
par le C-S-H et est ensuite désorbé pour former davantage d'éttringite, selon les recherches de

Quennoz [Quennoz et al., 2012, 2013].
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Chapitre IV :

ETUDE DES MORTIERS ET BETONS

4.1. Introduction

Dans ce chapitre, on présente les résultats expérimentaux obtenus des différents essais
réalisés. On exposera tout d’abord les performances mécaniques des mortiers et bétons, puis
on présentera les résultats de durabilit¢ sur bétons, a savoir, la pénétrabilit¢ des ions
chlorures, le retrait de séchage, I’écaillage et la résistivité électrique. Ces essais ont été
réalisés sur des mélanges incorporant différents types de laitier a différents taux de
remplacement (0%, 30%, 50% et 70% en pourcentage pondéral) en employant quatre

superplastifiants de différents types.

4.2. Propriétés a I’état frais

4.2.1. Mortiers

L’ approche méthodologique utilisée pour cette étude, avant de procéder a la formulation et la
confection des mortiers, consiste en premier lieu en I’ajustement de la demande en
superplastifiant des mortiers. Comme dans le cas des coulis, cette étape a été réalisée pour les
mortiers au laitier CSL uniquement ; les pourcentages en superplastifiant déterminés ont été
employés dans les mortiers confectionnés avec les autres types de laitier. On a considéré les
pourcentages optimums sur coulis et on les a encadrés par deux valeurs Inf et Sup. Les

valeurs obtenues des dosages (en extrait sec) en superplastifiant optimums sont comme suit :

Pour le SP1 : 0,292 %
Pour le SP2 : 0,064 %
Pour le SP3 : 0,100 %
Pour le SP4: 0,173 %

Avant de confectionner les éprouvettes de mortiers destinées aux essais mécaniques, pour
chaque gachée on mesure 1’¢talement a 1’aide de la table a chocs ainsi que la masse

volumique. Les résultats obtenus sont présentés sur les figures 4.1 et 4.2 et le tableau 4.1.
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Figure 4.1. Etalement des mortiers sans et avec le laitier CSL.
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Figure 4.2. Masse volumique des mortiers sans et avec le laitier CSL.

Les figures 4.1 et 4.2 montrent 1'effet de la variation du dosage en laitier CSL sur le diamétre
d'é¢talement et la masse volumique des mortiers incorporant les différents types de
superplastifiants. L’ajout de laitier diminue le diamétre d'étalement (sauf pour le SP4) et
réduit la masse volumique, et ceci est di a la densité moindre du laitier par rapport a celle du

ciment. En incorporant du superplastifiant, on remarque une amélioration de 1’ouvrabilité, en
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comparaison avec celle du témoin. Cela est di a la nature dispersante du superplastifiant qui

casse les agglomérats formés par les grains du ciment emprisonnant une certaine quantité

d’eau qui n'est plus alors disponible pour donner de I'ouvrabilit¢ au mélange. La méme

remarque peut étre faite pour les autres mortiers incorporant d’autres types de laitier (laitier

d’Algérie) et former avec les différents superplastifiants (voir tableau 4.1).

Tableau 4.1. Propriétés a l’état frais des mortiers avec laitier

% de laitier

Etalement (mm)

Sans SP SP1 SP2 SP3 SP4
0% 180 200 193 201 199
30% 165 198 191 199 213
50% 150 198 187 187 218
70% 147 195 183 192 223

% de laitier Masse volumique

Sans SP SP1 SP2 SP3 SP4
0% 2.31 2.30 2.30 2.31 2.29
30% 2.25 2.28 2.26 2.28 2.27
50% 2.24 2.25 2.25 2.27 2.26
70% 2.21 2.21 2.22 2.24 2.22
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4.2.2. Bétons

Un béton qui peut étre mis en place et serré correctement est considéré comme ayant une
bonne maniabilité [Neville et al., (1998)]. C’est une propriété qui évolue dans le temps et qui
est toujours difficile a quantifier ; il existe plusieurs essais pour évaluer la maniabilité. La
mesure de 1’affaissement est 1’essai le plus couramment utilisé¢ car il est trés simple. La

norme utilisée pour effectuer cet essai est ASTM C143.

L’affaissement d’un béton a faible rapport E/L est trés sensible a tous les changements dans
la composition du béton, a toute variation de la quantité d’eau (variation de I’humidité du
gros granulat et du sable), de la quantité de superplastifiant (une légére augmentation peut
provoquer de la ségrégation et du ressuage et une légere diminution peut engendrer des pertes
d’affaissement dans le temps) ou encore a toute variation de la quantité¢ d’air entrainé.
L’affaissement des bétons a haute performance est aussi sensible a la composition chimique
et a la forme des grains des ajouts cimentaires, a leur réactivité et a leur distribution

granulométrique.
Les résultats a 1’état frais des tous les bétons confectionnés sont résumés sur le tableau 4.2

Tableau 4.2. Propriétés a [’état frais des différents bétons

Mélange Affaissement (mm) T° (°C) % air | Masse Volumique (kg/m’)
BO 25 22,0 1,8 2453
BOSP1 90 21,0 1,9 2446
BOSP2 190 20,2 6,5 2502
BOSP3 215 20,2 11,0 2225
BOSP4 228 20,1 3.8 2415
B130SP1 148 20,9 3,0 2445
B130SP2 230 22,0 7,0 2323
B130SP3 228 22,3 6,8 2265
B130SP4 245 21,1 3.4 2155
B150SP1 198 20,6 4.8 2362
B150SP2 280 18,0 9,0 2233
B150SP3 250 18,3 9,7 2206
B150SP4 240 20,1 3.3 2486
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B230SP1 167 20,1 4,5 2372
B230SP2 220 19,9 6,1 2357
B230SP3 240 21,9 11,0 2214
B230SP4 240 19,3 3.8 2374
B250SP1 212 20,5 6,1 2347
B250SP2 245 18,5 7,6 2328
B250SP3 250 18,4 9,5 2198
B250SP4 235 21,6 3,1 2384
B330SP1 98 19,6 2,8 2408
B330SP2 205 18,7 6,6 2351
B330SP3 190 22,4 6,4 2337
B330SP4 220 19,3 4,8 2387
B350SP1 105 20,4 2,9 2405
B350SP2 160 19,9 7,0 2348
B350SP3 215 19,7 8,2 2274
B350SP4 235 19,2 3.3 2349
B430SP1 190 18,3 4,6 2406
B430SP2 210 19,0 6,3 2332
B430SP3 245 20,5 10,4 2238
B430SP4 205 19,7 2,9 2416
B450SP1 148 18,4 2,3 2414
B450SP2 250 20,0 4,5 2331
B450SP3 230 18,8 3,7 2453
B450SP4 225 20,1 3,2 2405

BijSPk : i est le type de laitier, j est le pourcentage de laitier et k est le type de
superplastifiant

Nous constatons du tableau 4.2, que les bétons fabriqués avec le SP1 présentent les valeurs
d’affaissement les plus faibles confortant les résultats obtenus sur mortiers et coulis et
confirmant notre constatation que le PNS présente un pouvoir dispersant inférieur que celui
des polycarboxylates. Nous pouvons aussi remarquer que le SP3 entraine plus I’air dans le
béton que les autres superplastifiants, tandis que le SP4 semble entrainer moins d’air parmi
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les polycarboxylates.

4.3. Propriétés mécaniques

4.3.1. Mortier

Résistance a la compression des mortiers au laitier

La résistance a la compression des différents mortiers sans et avec laitier et sans et avec
. , , 3 . , .
superplastifiants est évaluée sur des cubes de (50*50*50) mm’ confectionnés suivant le

procédé décrit dans la norme ASTM C311.

Des essais de résistance a la compression ont été réalisés sur les différents mortiers
confectionnés et les résultats sont donnés dans les figures 4.3 a 4.7. La figure 4.3 présente les
résistances a la compression des mortiers avec les différents remplacements partiels du

ciment par du laitier sans aucun ajout de superplastifiants.
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Figure 4.3. Evolution de la résistance a la compression des mortiers sans superplastifiants en

fonction du % de laitier CSL.

Les résultats montrent la tendance normale correspondant a la diminution de la résistance
avec l'augmentation du taux de remplacement par le laitier au jeune age (1 et 7 jours).
Cependant, a 28 jours et plus de cure, les mortiers contenant du laitier présentent des
résistances appréciables et au fur et a mesure la différence est minimisée a 30% de
remplacement la résistance est plus important que celle du témoin. On peut remarquer aussi
que la pente de la courbe du témoin tend a se stabiliser a partir de 28 jours, par contre celles

des mortiers avec laitier ont une tendance d’augmenter encore davantage avec le temps.
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Figure 4.4. Résistances a la compression a un (01) jour pour les quatre (04) laitiers utilisés.
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Figure 4.5. Résistances a la compression a sept (07) jours pour les quatre (04) laitiers utilisés

Les figures 4.4 a 4.7 présentent les résistances a la compression a 1, 7, 28 et 56 jours
respectivement, et ce pour tous les superplastifiants utilisés et en fonction du pourcentage de
substitution de ciment par les différents laitiers. Nous remarquons que, comme dans le cas
des mélanges sans SPs, les mortiers contenant des superplastifiants, dans 1’ensemble,
présentent au jeune age des résistances a la compression nettement inférieures a celle du
mortier témoin a I’exception du SP3 avec 30% de L-F100. Cette observation s’expliquerait
par ’effet de dilution (Baroghel-Bouny et al., 2011 et Schwarz et al., 2008). Quel que soit le
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type de superplastifiant, la résistance a la compression au jeune age varie inversement avec le

taux du laitier. Ceci n’empéche pas de souligner les fortes résistances obtenues a 7 jours,

environ 40 a 60 MPa, pour les mortiers incorporant 30 et 50% d’addition minérale et 30 a 50

MPa pour ceux contenant 70% de laitier.
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Figure 4.6. Résistances a la compression a 28 jours pour les quatre (04) laitiers utilisés
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Figure 4.7. Résistances a la compression a 56 jours pour les quatre (04) laitiers utilisés

A 28 jours, les mortiers incorporant du laitier présentent des résistances, de maniere générale,
supérieures a celles de référence indépendamment du type de superplastifiant, excepté les

mélanges avec 70% de laitiers L-CSL et L-H-US qui montrent des résistances moindres. Le
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développement différent de la résistance a la compression de certains laitiers

comparativement a d'autres peut s'expliquer par leurs finesses différentes.

En effet, les résistances des mortiers contenant le laitier L-CSL et L-F120 sont plus ¢€levées
que celles avec le laitier L-F100 et L-HUS. La présence des particules fines contribue
significativement a la densification de la matrice (Larbi et al., 1990). Les valeurs de
résistance en compression varient d’environ 50 & 75 MPa. Quel que soit la nature du
superplastifiant ou le laitier utilisé. Les meilleurs résultats sont enregistrés pour un

remplacement de 50% du ciment ; ils dépassent méme ceux donnés par les mortiers témoins.

La réaction pouzzolanique des laitiers est principalement responsable de l'augmentation

importante aux ages avancés de la résistance des mortiers au laitier.

A 56 jours les mortiers incorporant 30 ou 50% de laitier présentent des résistances quasi
similaires voire meilleures que celles du témoin indépendamment du type de superplastifiant,
démontrant une contribution appréciable du laitier au développement de résistance au moyen
terme. Par contre, les mortiers incorporant plus de 50% des laitiers CSL et HUS présentent

des résistances a la compression inférieures d’environ 14% a celles du témoin.

Quel que soit 1’age des éprouvettes, mis a part une légere différence entre le PNS et les
polycarboxylates, la variation de la résistance a la compression suivant le type de
superplastifiant n’est pas importante, probablement di au rapport E/L qui est de 0.4,
suggérant un effet négligeable du type de superplastifiant sur la résistance a la compression

des mortiers contenant ou non du laitier.

En conclusion, pour cet ajout cimentaire « laitier » ayant une réactivité lente, I'effet de la
réaction chimique n'est efficace que lorsque la réaction pouzzolanique a considérablement
progressé longtemps apres 1'hydratation du ciment [Baroghel-Bouny, 2008; Villain et al.,
1999] produisant des résistances a la compression considérables, et ce indépendamment du

type de superplastifiant.
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4.3.2. Bétons
Dans cette partie de notre étude on va présenter et comparer I’évolution des résistances en
compression des bétons préparés sans et avec les différents laitiers (avec les différents taux

de remplacement) dépendamment du type de superplastifiant a 1, 7, 28, 56 et 91 jours.

Les mesures ont été¢ effectuées sur des éprouvettes cylindriques de 100 x 200 mm (trois
échantillons pour chaque mesure). Les figures 4.8 a 4.12 montrent le développement des
résistances a la compression des bétons aux différents remplacements du ciment par les

différents laitiers en fonction du type du superplastifiant.
Résistance a la compression des mélanges sans laitier

L’effet de 1’ajout de superplastifiant ainsi que son type sur le développement des résistances a
la compression est illustré sur la figure 4.8. Les résistances des bétons n’incorporant pas de
laitier suivent une évolution classique. Les superplastifiants SP2 et SP3 montrent un effet
retardataire au jeune age surtout avec le béton avec SP3 ou des propriétés mécaniques faibles
ont été observées méme a long terme comparativement aux autres mélanges. Le SP4 a
tendance d’accélérer le développement de la résistance a la compression. Quant au SP1qui est
un PNS, et contrairement a ce qui a été relaté dans la littérature, le béton fabriqué avec ce
dernier présente de bonnes résistances. L’allure des courbes de résistance développée a long
terme ne semble pas se stabiliser sauf pour le béton confectionné avec SP3 qui présente les
valeurs de résistance les plus faibles et est en relation directe avec le % des vides «air

occlus » trés élevé (11%).
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Figure 4.8. Evolution de la résistance a la compression des bétons sans laitier en fonction du type de
superplastifiant.
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Résistance a la compression des mélanges avec laitier

Les résistances a la compression des bétons avec laitier illustrées sur les figures 4.9 a 4.12
augmentent systématiquement avec 1’age et le taux d’incorporation du laitier surtout a long
terme. Au jeune age (1 et 7 jours), les bétons contenant du laitier présentent des résistances
inférieures a celles des bétons témoins indépendamment du type de SP. Il semble que les
bétons avec 30% de substitution développent des résistances 1égérement plus grandes que

celles des bétons avec 50% de laitier. Ce phénomene est attribuable a 1’effet de dilution.
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Figure 4.9. Evolution de la résistance a la compression des bétons contenant le laitier L-F100.

Le taux de développement de résistance a la compression varie significativement avec le type
de superplastifiant suggérant un effet remarquable du superplastifiant sur les résistances a la
compression des bétons. Les gains de résistances relévent de la réaction pouzzolanique du
laitier. Les bétons contenant 50% de laitier CSL avec le superplastifiant SP3, présentent les
résistances les plus ¢élevées au moyen terme, démontrant un effet important de ce
superplastifiant sur les résistances que les autres SPs ; aussi la finesse du laitier joue un réle

important dans le développement des performances mécaniques des bétons au laitier.
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Figure 4.10. Evolution de la résistance a la compression des bétons contenant le laitier L-F120.

Par contre les bétons contenant 0 et 30 % de laitier L-F120 et 50% de laitier L-F100 avec le
superplastifiant SP3, présentent des résistances plus faibles, liées directement aux teneurs en

air trés élevées dans ces bétons.

On peut observer a partir des résultats, qu’en général, les bétons fabriqués avec le SP2
présentent des résistances en compression faibles, bien que ces bétons contiennent des
teneurs en air acceptables. Cette observation s’expliquerait par un possible effet secondaire

de retardataire.
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Figure 4.11. Evolution de la résistance a la compression des bétons contenant le laitier L-H-US.
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Module d’élasticité des bétons

Le module d’¢élasticité du béton est un facteur principal pour estimer la déformation du béton,
autrement dit, la ductilité des éléments structuraux. Il est fréquemment exprimé en termes de
résistance a la compression de béton. Les valeurs du module d'¢lasticité des bétons
confectionnés avec les différents laitiers (avec les divers taux de remplacement) et I’emploi
des différents types de superplastifiants, pour les deux échéanciers retenus (28 jours et 91

jours), sont présentées sur les figures 4.13 a 4.17.
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Figure 4.13. Module d’élasticité a 28 et 91 jours des bétons sans laitier.

Les modules d'¢lasticité des mélanges n’incorporant pas de laitier sont en concordance avec
les résistances en compression enregistrées ; leurs valeurs sont illustrées sur la figure 4.13.
Les bétons avec SP2 et SP3 affichent les modules les plus faibles, tandis que celui avec SP4
donne les valeurs supérieures avec le B0. Cette observation peut étre liée aux pourcentages

de vides importants surtout pour le BOSP3 (11%).

Les résultats du module d’¢lasticité des bétons contenant du laitier, a 28 et 91 jours, sont
illustrés sur les figures 4.14 a 4.17. Les bétons ont, quasiment tous, un module d’¢lasticité qui
dépasse 35 GPa a 28 jours ; avec une valeur maximale de 44 GPa. Comme pour la résistance
a la compression, la tendance générale indique que I’augmentation de la teneur en laitier

entraine un léger accroissement des valeurs du module d’¢élasticité a 28 jours.
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Figure 4.14. Module d’élasticité a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% et 50% de L-F100.
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Figure 4.15. Module d’élasticité a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% et 50% de L-F120.
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Figure 4.16. Module d’élasticité a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% et 50% de L-H-US.
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Figure 4.17. Module d’élasticité a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% et 50% de L-CSL.

A 91 jours, on remarque une légére augmentation des valeurs des modules témoignant de
I’amélioration des propriétés mécaniques avec, en premier lieu, 1’age et aussi la teneur en
addition minérale. En termes de pourcentage, cette augmentation est de 4 % a 6 % entre 28 et

91 jours.

En ce qui concerne I’effet de type de superplastifiant, les bétons incorporant le SP3 montrent,
dans I’ensemble, des modules a 28 et a 91 jours inférieurs a ceux présentés avec les autres
types de superplastifiant, et ce quelque soit le type du laitier ou le taux de substitution du
ciment. Le SP4 semble présenter des valeurs du module d’élasticité supérieures a celles

présentées avec les autres types.
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4. 4. Etude de la durabilité

Tout ouvrage est exposé durant sa vie a des conditions agressives qui peuvent altérer ses
performances. Un bon béton doit résister au cours du temps aux attaques et charges
auxquelles il sera soumis ou exposé. Il doit répondre, avec un niveau constant, aux exigences
et fonctions qui lui sont confiées au fil du temps. Autrement dit, la durabilité est définie
comme étant 1’assurance du béton ou mortier des caractéristiques ou performances compte
tenu des attaques du milieu dont il sera bati et d’optimiser ses caractéristiques afin de les
adapter a la durée d’utilisation souhaitée. Ollivier J-P. et Vichot A. (2008) associent la
durabilité¢ du béton a ’agressivité de 1’environnement et aux conditions climatiques variées,

et le pouvoir de les empécher a pénétrer dans le réseau poreux du béton.

Le développement de la technologie du béton et la nécessité de batir des constructions avec
une facture environnementale réduite tout en diminuant leurs coits rend la durabilité une

propriété primordiale pour le béton [Erdogan TY. 2002].

La durabilité du béton est liée a sa capacité de résister aux attaques physiques et chimiques
perpétuées par son environnement [Mehta PK. 2001]. Les facteurs clés responsables des
attaques physiques et chimiques sont liés aux conditions environnementales (humidité et
température par exemple) et aux mécanismes de diffusion au sein de la matrice cimentaire
[Baradan B. 2002]. L’étude de la durabilité de tels bétons est donc un facteur clé afin de
pouvoir réduire les colits et I’impact sur I’environnement, et devient aussi importante que la

résistance mécanique en compression [Muraz L. 2015].
4.4.1. Perméabilité aux ions Chlore

Les résultats de la pénétrabilit¢ des ions chlorure des différents bétons formulés avec
différents types de superplastifiant et contenant divers remplacements par les différents
laitiers, sont présentés sur les figures 4.18 a 4.26. Tous les bétons ont été préparés avec un

rapport E/L égal 4 0.4.

La figure 4.18 présente les résultats de pénétrabilit¢ des ions chlorures pour des bétons
n’incorporant pas de laitier. A 28 jours, indépendamment du type de superplastifiant, la
perméabilité aux ions chlore des bétons témoins (sans laitier) se situe dans la classe modérée,
a 91 jours la pénétrabilité des ions chlorure est nettement réduite. On peut observer que le
type de superplastifiant n’a aucune influence sur la résistance des bétons témoins aux ions

chlores.
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Figure 4.18. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons sans laitier.

Des figures 4.19 a 4.26, on constate des réductions considérables de la perméabilité aux ions
chlore a 28 jours et a 91 jours, pour les bétons incorporant du laitier proportionnellement au
taux de remplacement de ciment par du laitier et quel que soit le type de superplastifiant.
Ainsi les bétons contenant du laitier (pratiquement tous) présentent une perméabilité qui se
situe dans la classe trés faible sauf quelques uns qui se trouvent dans la classe faible tout en
montrant une faible diffusion des ions chlorures, démontrant d’importantes réductions de la
perméabilité par le laitier. En effet, les laitiers qui présentent les meilleurs résultats sont L-
F120 et L-CSL. Ceci peut étre expliqué par le fait que ces deux laitiers ont les finesses les

plus importantes, donc des bétons fabriqués plus compacts et plus denses.

La perméabilité aux ions chlorure des bétons contenant du laitier L-F120 est similaire et trés
proche de celle des bétons contenant les mémes dosages en laitier L-CSL. Alors I’effet du
dosage en laitier est plus important que 1’effet des caractéristiques différentes de deux laitiers.
Les raisons d’une telle diminution de la pénétrabilit¢ des ions chlore sont attribuées a
I’amélioration de la structure du réseau poreux, de la taille et de la distribution des pores ; la
connectivité des pores est beaucoup diminuée également. Il ne faut pas négliger I’importance
de la formation de plus de gel de C-S-H formé qui adsorbe plus d’ions CI" et bloque la
diffusion a travers le béton ou la plus forte teneur en alumine du laitier qui peut former plus
de chloro-aluminates de calcium hydratés (3Ca0.A41,03.CaCl,.10H,0) ou « sel de Friedel ».
[Saric-coric., 2001].
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Figure 4.19. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% de L-F100.
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Figure 4.20. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons contenant 50% de L-F100.
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Figure 4.21. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% de L-F120.
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Figure 4.22. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons contenant 50% de L-F120.
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Figure 4.23. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% de L-H-US.
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Figure 4.24. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons contenant 50% de L-H-US.
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Nous avons vu ici un des grands avantages de 1’addition du laitier dans les bétons. Méme a
des dosages aussi faibles que 30% la perméabilité aux ions chlore est considérablement
réduite par rapport a celle du béton préparé avec du ciment Portland. La diminution est
importante déja a 28 jours, 1’age auquel tous les bétons aux ajouts minéraux ont une
perméabilité aux ions chlorure plus faible que 2000 Coulombs. A 28 et 91 jours, la
diminution de la perméabilité aux ions chlorure est proportionnelle au dosage en laitier, ce

résultat a été observé par Saric-Coric (2001).

Nous avons également vu que les caractéristiques différentes des laitiers n’avaient pas eu
d’effet tres significatif sur la pénétrabilité aux ions chlorure et que ’effet du dosage en laitier

est prédominant.

4000

M 28 jours

i 91 jours

w w
oS U
o O
o O

modérée

faible

1500

totale, Coulombs

B430SP1 B430SP2 B430SP3 B430SP4

Figure 4.25. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% de L-CSL.
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Figure 4.26. Pénétrabilité des ions chlorure a 28 et 91 jours des bétons contenant 50% de L-CSL.

Page | 119

trés
faible



Chapitre IV Etude des Mortiers et Bétons

Les valeurs de la pénétrabilité des ions chlorures a 28 jours des bétons contenant 30 ou 50%
du laitier représentent respectivement le 1/3 et le 1/6 de celles des bétons témoins. Cette
réduction spectaculaire de la perméabilité par le laitier ou tout autre ajout cimentaire résulte
de sa réaction pouzzolanique et de son effet filler (Jain et al., 2010; Shayan et al., 2006;
McPolin et al., 2005). Puisque la réaction pouzzolanique consomme les gros cristaux de CH
et permet de produire des CSH supplémentaires qui remplissent les pores. Cette réaction
favorise I’affinage des pores et des grains occasionnant une segmentation accrue des pores se

traduisant par la réduction considérable de la perméabilité.
4.4.2. Résistance a I’écaillage

La perte de masse a 1’écaillage présentée sur les figures 4.27 a 4.31 montrent que tous les
bétons contenant du laitier ou non confectionnés avec les superplastifiants SP2 ou SP3
présentent de tres faibles pertes de masse a I’écaillage largement en dessous de la limite
recommandée par la norme ASTM C672 (500 gr/m?), reflétant de trés bonnes résistances a
I’écaillage. La variation de leur perte de masse suivant le taux d’incorporation du laitier est
négligeable. Les bétons confectionnés sans SP ou avec le SP1 présentent des pertes de masse
a I’écaillage nettement supérieures a la limite recommandée par la norme suggérant de faibles
résistances de ces bétons a 1’écaillage. Ces faibles résistances s’expliqueraient par leurs
faibles teneurs en air ; ces bétons renferment des teneurs en air comprises entre 1,8-4,8%,
nettement inférieures a la fourchette de 6 — 8% souvent recommandée pour les bétons
exposés au gel-dégel. Par ailleurs, il est a noter qu’en général, les bétons contenant des ajouts
cimentaires présentent souvent plus de dégradation a 1’écaillage que le béton témoin

[Tremblay, 2009].
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Figure 4.27. Résistance a [’écaillage des bétons sans laitier.
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Figure 4.28 Résistance a [’écaillage des bétons contenant 30% et 50% de L-F100.

On peut remarquer facilement que les bétons contenant 30 et 50% de laitier présentent déja
apres 10 cycles de gel-dégel des pertes initiales trés importantes. Dans le cas du béton
contenant 30% de laitier, les pertes sont comprises entre 100 et 950 g/m? ; les plus grandes
valeurs sont enregistrées pour les bétons confectionnés avec le SP1. Dans 1’ensemble, les
plus faibles valeurs sont avec du SP3 ; ce dernier entraine plus d’air dans le béton que les
autres SPs. Dans les cas des bétons contenant 50% de laitier, la méme tendance est observée
ou a 10 cycles de gel-dégel on enregistre des masses écaillées importantes puis la pente des
courbes devient faible. Les pertes de masse enregistrées sont comprises entre 300 et 1000
g/m? sauf dans le cas du béton contenant 50% du laitier CSL ou 50% du laitier F100
fabriqués avec le SP3 ou une faible perte de masse de I’ordre de 100g/m? s’affiche. Selon la
norme ASTM C672 apres 10 cycles de gel-dégel quelques bétons contenant 50% de laitier ne

passent pas l’essai surtout avec SP1. Ces résultats, dans ’ensemble, sont en concordance
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avec ceux de recherches antérieures [Hooton et Boyd 1997; Machabée 1998; Bleszynski et
al., 2002; Bouzoubaai et al., 2005]. Stark et al (1997) et Saric-coric (2001) ont relié les pertes
initiales €levées des bétons avec la profondeur de la carbonatation du béton qui est écaillée
apres quelques cycles de gel-dégel, tandis que I’écaillage diminuait dans le béton non-

carbonaté plus en profondeur.
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Figure 4.29. Résistance a l’écaillage des bétons contenant 30% et 50% de L-F120.
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Figure 4.30. Résistance a l’écaillage des betons contenant 30% et 50% de L-H-US.

Dans notre étude on a montré également qu’apres des pertes initiales élevées de la surface du
béton I’écaillage se produit, généralement, a un taux plus faible. Apres 50 cycles de gel-dégel
les bétons contenant 30% de laitier ont affiché comme maximum des pertes 1000 g/m? et les

bétons contenant 50% de laitier des pertes qui se plafonnent a 1400 g/m?.

Certaines études, contrairement a ce qu’a été présenté dans cette étude, ont trouvé que 1’ajout
d’additions minérales (notamment le laitier de haut fourneau) diminue la résistance du béton
a I’écaillage par rapport a celle du béton de ciment ordinaire. [Marchand et al., 1994 et Saric-
coric 2001]. Ces auteurs rapportent toutefois que dans la plupart des cas, aprés quelques
années d’exposition en service, le comportement de ces bétons est comparable au
comportement des mélanges de référence. Certains auteurs rapportent méme 1’excellent

comportement de bétons contenant des ajouts cimentaires apres plus de dix ans d’exposition
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aux conditions hivernales, et ce, malgré des essais en laboratoire qui prédisaient un

comportement inacceptable [Marchand et al., 1994].
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Figure 4.31. Résistance a l’écaillage des bétons contenant 30%et 50% de L-CSL.

Les résistances a 1’écaillage des mélanges sont évaluées quantitativement par la mesure de la
perte de masse (figures 4.27 a 4.31) et qualitativement par une évaluation visuelle de 1’état
caractéristique de la surface écaillée des échantillons. Les résultats obtenus sur les
échantillons exposés a 1’écaillage a partir de 28 jours sont présentés dans le tableau 4.3 ; des
photos montrant 1’état de la surface de quelques bétons sont présentées dans la figure 4.32.
Les pertes de masses aprés 50 cycles de gel-dégel obtenus sur les échantillons exposés a
I’écaillage ainsi que le code visuel associé sont donnés sur le tableau 4.3 ou la signification

de chaque code est comme suit :

1 : écaillage tres léger (aucun granulat), 2 : écaillage léger a modéré, 3 : écaillage modéré

(quelques granulats).
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Tableau 4.3. Perte de masse apres 50 cycles due a l’écaillage et code visuel selon ASTM C672

Mélange Perte de masse aprés 50 cycles, g/m’ Code visuel
BO 5061,24 3
BOSP1 3461,89 3
BOSP2 304,40 1
BOSP3 72,07 1
BOSP4 112371 1
B130SP1 767,25 2
B130SP2 191,51 1
B130SP3 253,12 1
B130SP4 294,35 1
B150SP1 597,96 2
B150SP2 96,74 1
B150SP3 803,75 1
B150SP4 462,53 1
B230SP1 777,98 1
B230SP2 361,30 1
B230SP3 221,74 1
B230SP4 106,01 1
B250SP1 740,95 2
B250SP2 588,59 1
B250SP3 307,94 1
B250SP4 486,46 1
B330SP1 476,89 1
B330SP2 250,55 1
B330SP3 298,57 1
B330SP4 424,42 1
B350SP1 1101,53 2
B350SP2 837,90 2
B350SP3 606,82 1
B350SP4 907,73 1
B430SP1 542,10 1
B430SP2 348,44 1
B430SP3 302,53 1
B430SP4 978,85 1
B450SP1 1380,40 2
B450SP2 313,72 1
B450SP3 107,56 1
B450SP4 1104,32 1
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Figure 4.32. Photos de quelques plaques apres [’essai d’écaillage.

4.4.3. Résistivité électrique

Il existe une corrélation entre la résistivité électrique d’un béton et sa durabilité plus
précisément sa résistance a la corrosion. La résistivité dépend, en effet, de la porosité et de
ses caractéristiques et du degré de saturation des bétons comme dans le cas de la perméabilité
aux gaz. Donc une résistivité électrique du béton élevée est synonyme de sa bonne résistance

a la corrosion.

Tableau 4.4: Classes de durabilité des bétons en fonction de la résistivité électrique (AFGC 2004)

Résistivité électrique, kQ.cm

Résistivité, kQ.cm Classe de durabilité potentielle
<5 Tres faible
5-10 Faible
10-25 Moyenne
25-100 Elevée
> 100 Tres élevée
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Le tableau 4.4, présente les classes de durabilité potentielle ou de pénétration des ions
chlorures suivant les valeurs limites indicatives de la résistivité électrique des bétons. On peut
y remarquer que plus la résistivité électrique du béton est ¢levée plus faible est le risque de
corrosion. La résistivité électrique déterminée sur des bétons agés de 28 jours et de 91 jours

est présentée sur les figures 4.33 2 4.37.
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Figure 4.33. Résistivité électrique des bétons sans laitier.

D’apres la classification de I’AFGC, (2004) (Association Francaise de Génie Civil), la
résistivité électrique des bétons sans laitier a 28 jours de mirissement demeure dans la classe
de durabilité potentielle moyenne et pour les bétons témoin a 91 jours dans la classe élevée,
et ce indépendamment du type du superplastifiant (voir figure 4.33). Alors qu’elle passe de la
classe ¢levée a tres ¢levée dans les bétons incorporant différents taux de remplacement pour
tous les types de laitiers (figures 4.34 — 4.37). Les résultats de la résistivité électrique sont en
concordance avec ceux de la pénétrabilité des ions chlorure qui reflétent une bonne résistance
a la corrosion initiée par les chlorures des bétons incorporant du laitier. Les fortes résistivités
¢lectriques des bétons contenant cet ajout minéral sont les résultats de leur réaction

pouzzolanique.
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Figure 4.34. Resistivité électrique a 28 et 91 jours des bétons contenant 30%et 50% de L-F100.
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Figure 4.35. Résistivite électrique a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% et 50% de L-F120.
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Figure 4.36. Résistivité électrique a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% et 50% de L-H-US.
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Figure 4.37. Résistivité électrique a 28 et 91 jours des bétons contenant 30% et 50% de L-CSL.

Selon [Tinnea et al., 2009], I’incorporation des ajouts cimentaires permet d’obtenir une
matrice moins perméable et donc une plus forte résistivité électrique. De méme, [Hussain et
al., 1994] attribuent la bonne résistance a la corrosion des bétons incorporant les ajouts
minéraux a 1’amélioration physique de la structure poreuse en présence d’ajouts. Ils ont, en
effet, montré que le remplacement partiel du ciment par le laitier de haut fourneau provoque
un affinement significatif des pores, réduit la perméabilité a 1’eau et la pénétrabilité des ions
chlore, et augmente la résistivité électrique. Tinnea et al. (2009) expliquent aussi ce

phénomene par la réaction du laitier avec la portlandite pour former un gel C-S-H, il existe de
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nombreux types d'ions conducteurs dans le fluide interstitiel du béton, tels que OH, Na", K,
Ca2", SO4%, etc. La principale raison de la conductivité du béton est ’ion hydroxyde, bien
entendu ; I’existence d’une réaction donnée peut réduire la concentration en OH’, ce qui est

utile pour améliorer la résistivité du béton.

Par ailleurs, il est important de noter que la résistivité augmente avec le taux d’incorporation
puisque la résistivité des bétons incorporant 50% de laitier est plus élevée que celle des
bétons de 30% de laitier. Ce qui suggere une augmentation de la durabilité avec le taux
d’incorporation. Aussi, la résistivité électrique des bétons incorporant du laitier F120 sont
légerement plus élevées que celles des autres bétons. Les bétons incorporant du laitier F100
ou du laitier H-US montrent des résistivités électriques qui sont du méme ordre de grandeur,

illustrant un effet similaire de ces deux laitiers sur cette propriété du béton.

Cette tendance entre les différents types de laitier a été également observée dans le cas de la
pénétrabilité des ions chlore. L’amélioration de la durabilité du béton avec I’augmentation du
taux d’incorporation a été déja rapportée par Tinnea et al., (2009) qui ont indiqué que la
résistivité ¢électrique du béton augmente progressivement avec le taux d’incorporation de la
cendre volante ou du laitier dans une fourchette donnée de 30 a 35% pour la cendre volante et
de 50 a 65% pour le laitier. De plus, comme le ciment est substitué¢ par du laitier et que la
teneur en ciment est réduite au début de la période d’hydratation, le nombre de produis
hydratés diminue, ce qui conduit a une concentration plus faible d'ions conducteurs. Ces

actions sont également bonnes pour améliorer la résistivité¢ du béton [Tinnea et al., 2009].
4.4.4. Retrait de séchage

Les résultats du retrait de séchage des bétons étudiés sont montrés sur les figures 4.38 a 4.42.
On remarque un léger gonflement des bétons entre 1 et 28 jours, résultant du murissement
dans I’eau durant cette période. A partir de 3 mois d’age, le retrait varie sensiblement avec le
type de superplastifiant pour un taux et un type donnés de laitier. La variation du retrait de

séchage a un an suivant le taux d’incorporation du laitier est peu significative.
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Figure 4.38. Retrait de séchage des bétons sans laitier.
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Figure 4.39. Retrait de séchage des bétons contenant 30% et 50% de L-F100.
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Figure 4.40. Retrait de séchage des bétons contenant 30% et 50% de L-F120.

Le retrait de séchage d’un béton est une variation dimensionnelle, essentiellement due a

I’évaporation de 1’eau libre contenue dans le béton et par I’hydratation de ses constituants

Page | 131



Chapitre IV Etude des Mortiers et Bétons

dans le temps [Shayan et al., 2006 et Zidol, 2009]. Le retrait de séchage des bétons sans
laitier et incorporant les différents types de superplastifiants sont plus élevés que celui du
témoin (B0). Alors que les bétons incorporant le laitier de haut fourneau présentent, grosso
modo, un retrait de séchage légerement plus élevé que celui des témoins (BOSPi). Ces
observations reflétent un effet minime du laitier sur le retrait de séchage des bétons fabriqués
avec un E/L de 0.4. Cependant, des bétons incorporant 30 % de laitier de haut fourneau ont
présenté un retrait de séchage du méme ordre de grandeur voire légérement inférieur a ceux
contenant 50% de laitier, sans toutefois excéder la limite maximale de retrait recommandée
par la norme Australienne AS 3600 qui est de 750 um/m a 56 jours [Shayan et al., 2006]. Li
et Zhang (2019) dans leur étude, ont trouvé que l'effet du laitier de haut fourneau sur le retrait
de séchage semble dépendre de la teneur en laitier dans les bétons. La diminution du retrait
de séchage des bétons avec I’augmentation du taux d'incorporation du laitier de haut fourneau
a été rapportée, Cependant, lorsque la teneur critique est dépassée, la contrainte de retrait au
séchage augmente en vertu de 1'augmentation de I'humidité apres réaction d'hydratation dans
la matrice du béton. Pour Li et Zhang, la teneur optimale en cendres volantes et en laitiers de

haut fourneau est de 20 % pour améliorer la propriété de retrait de séchage du béton.

Le développement du retrait des bétons contenant du laitier, jusqu’a la fin de 1’essai (364
jours), est présenté sur les figures 4.39 a 4.42 ou I’on remarque qu’il s’est développé ave une
intensité différente en fonction du type de superplastifiant. Dans 1’ensemble les bétons avec
50% de laitier le retrait au séchage progresse avec la méme allure que celui des bétons
contenant 30%. Les bétons fabriqués avec le SP4, quelque soit le type de laitier et son taux de
remplacement, montrent les valeurs de retrait de séchage les plus faibles, par contre les

bétons incorporant le SP1 affichent les valeurs de retrait les plus importantes.

En terme de valeurs minimales et maximales, le béton contenant 30% du laitier F120 a
présenté un retrait au séchage plus important qui se développe rapidement dans les premiers
84 jours en atteignant une valeur dépassant 500 um/m ; son intensit¢ de développement
continue apres et a la fin de I’essai a 356 jours. Il atteint une valeur qui dépasse 900 pm/m,
devangant tous les autres bétons, ce qui représente une augmentation du retrait de 35% de
plus que le béton sans ajouts (BOSP1). Le retrait du béton contenant 50% de laitier CSL se
développe lentement jusqu’a 140 jours ou il atteint un maximum de 420 pum/m avec le SP3,
un minimum pour ce laitier s’affiche avec le SP4 ou aprés un an de I’essai (364 jours) une

valeur de retrait de 550 um/m est enregistrée.
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Figure 4.41. Retrait de séchage des bétons contenant 30% et 50% de L-H-US.
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Figure 4.42. Retrait de séchage des bétons contenant 30% et 50% de L-CSL.

Les valeurs du retrait au séchage peuvent étre surtout reliées aux caractéristiques du réseau

des pores capillaires dans le béton. Le béton sans laitier a les pores les plus grossiers et les

plus connectés, tandis que dans tous les bétons avec laitier les pores sont plus fins et I’eau est

liée aux forces de surface plus é€levées que dans les gros pores. Les bétons au laitier ont

¢galement le systéme poreux moins connecté ce qui diminue la quantité d’eau disponible par

évaporation. On remarque aussi les différences sur la vitesse du développement du retrait. Le

béton sans ajout séche plus rapidement, et les bétons incorporant du laitier plus lentement.

Les gros pores capillaires se vident d’abord et aprés les plus fins, plus le pore est fin plus il

faut du temps pour sécher le béton.
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4.5. Discussion Générale
4.5.1. Propriétés rhéologiques

La viscosité et le seuil de cisaillement varient quasi linéairement avec le taux d’incorporation
du laitier dans les pates sans superplastifiant. La variation de ces propriétés rhéologiques en
fonction du taux d’incorporation du laitier en présence des polycarboxylates est marginale.
Le seuil varie quasi linéairement avec la viscosité indépendamment du taux d’incorporation

du laitier.
4.5.2. Résistance a la compression et pénétrabilité des ions chlorure

Le développement de la résistance a 28 et 91 jours dans les bétons présente une tendance
similaire suivant le taux d’incorporation du laitier. De légeres augmentations de la résistance
s’observent avec le taux du laitier indépendamment du SP. Par contre la perméabilité aux
ions chlorure varie inversement avec le taux du laitier. On note une diminution considérable

de la perméabilité attribuable a 1’activité pouzzolanique et hydraulique latente du laitier.
4.5.3. Teneur en air et écaillage

La perte de masse a I’écaillage varie inversement avec la teneur en air des bétons démontrant
I’importance capitale de la teneur en air dans le controle de la résistance au gel des bétons
indépendamment de 1’ajout cimentaire ou des SP. Cependant, la perte de masse ne diminue
pas linéairement avec 1’augmentation de la teneur en air. La perte de masse augmente de

facon exponentielle a partir d’une teneur en air inférieure a 4,0 % dans cette étude.

4.6. Conclusion

L’objectif de cette partie de notre étude a été d’évaluer I’effet de type de superplastifiant et le
dosage en laitier ainsi son type sur certaines propriétés du mortier et du béton frais et durcis.
Notre attention est portée surtout sur les propriétés mécaniques et de durabilité des bétons

adjuvantés contenant du laitier.

Au niveau de la durabilité des bétons au laitier, il a été montré que les bétons au laitier ont de
trés bonnes caractéristiques, une bonne résistance a 1’écaillage, une faible perméabilité aux
ions chlore, une bonne résistivité électrique et un retrait au séchage plus ou moins
contrdlable, apres avoir €tre soumis a une cure dans I’eau de 28 jours. Etant moins réactif que

le ciment Portland, le laitier s’hydrate plus lentement.
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CONCLUSION GENERALE et PERSPECTIVES

L’objectif assigné a ce travail était 1’é¢tude de D’effet du type de superplastifiant sur les
caractéristiques et propriétés des bétons au laitier. L’incorporation du laitier permet la
valorisation d’un sous-produit et la préservation de l’environnement contre les déchets

résultant de la production de la fonte.
Les principales conclusions tirées de ce travail sont :

L’ajout du laitier comme matériau moins réactif que le ciment Portland ne permet pas
toujours d’abaisser la demande en superplastifiant. Le temps d’écoulement augmente avec
I’augmentation du dosage en laitier dans le cas du superplastifiant a base de sulfonate SP1 et
de polycarboxylate SP2 et SP3, tandis que dans le cas du SP4 qui est un polycarboxylate le

temps d’écoulement n’est pas sensible au dosage en laitier.

La viscosité et le seuil de cisaillement varient quasi linéairement avec le taux d’incorporation
du laitier dans les pates sans superplastifiant. La variation de ces propriétés rhéologiques en
fonction du taux d’incorporation du laitier en présence des polycarboxylates est négligeable.
Le seuil varie quasi linéairement avec la viscosité indépendamment du taux d’incorporation

du laitier.

Au niveau de I’hydratation des pates contenant différents dosages en laitier, nous avons
trouvé que la durée de la période dormante des pates de ciment au laitier est influencée par le
type de superplastifiant avec des degrés différents, tandis que le remplacement du ciment par
le laitier diminue la cinétique d’hydratation des ciments au laitier. Les résultats de la
calorimétrie ont montré que les périodes d’accélération et de décélération sont moins intenses

et plus longues que celles des ciments sans laitier.

Le développement de la résistance a 28 et 91 jours dans les bétons présente une tendance
similaire suivant le taux d’incorporation du laitier. De 1égéres augmentations de la résistance
s’observent avec le taux du laitier indépendamment du superplastifiant. Par contre la
perméabilité aux ions chlorure varie inversement avec le taux du laitier. On note une
diminution considérable de la perméabilité attribuable a 1’activité pouzzolanique et

hydraulique latente du laitier.
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La perte de masse a I’écaillage varie inversement avec la teneur en air des bétons démontrant
I’importance capitale de la teneur en air dans le contrdle de la résistance au gel des bétons
indépendamment de 1’ajout cimentaire ou des SPs. Cependant, la perte de masse ne diminue
pas linéairement avec I’augmentation de la teneur en air. La perte de masse augmente de

fagon exponentielle a partir d’une teneur en air inférieure a 4,0 % dans cette étude.

Les superplastifiants de type polycarboxylates sont plus efficaces dans 1’amélioration de
I’ouvrabilité mais présentent un effet secondaire d’entrainement d’air. Cet effet secondaire
des polycarboxylates diminue en présence du laitier. L’utilisation des polycarboxylates
diminue la viscosité plastique et le seuil de cisaillement. Le laitier augmente la demande en

superplastifiant mais diminue la chaleur d’hydratation.

L’avantage a utiliser du laitier pour diminuer le retrait au séchage des bétons a également été
montré. Les bétons contenant du laitier créent un réseau poreux plus fin et moins connecté

qui résiste mieux au séchage que celui du béton sans ajouts minéraux.

Dans la présente étude, beaucoup de résultats expérimentaux confirment des avantages de
I’utilisation des bétons contenant du laitier de haut fourneau. Les remplacements du ciment
par du laitier en dosage si élevé que 70% sont possibles. Tous les résultats que nous avons
obtenus dans cette thése montrent qu’en respectant certaines régles on ne peut pas faire des

mauvais bétons contenant du laitier.
Perspectives :

e Approfondir cette étude en utilisant d’autres méthodes d’analyse (le potentiel Zéta, FTIR,
MEB et EDS) qui permettront de mieux comprendre les phénomenes physico-chimiques
et mécaniques qui ont eu lieu.

e Enrichir ce travail en étudiant d’autres types de bétons (BAP, BUHP, ...etc.) et valider les
résultats obtenus sur les bétons étudiés en laboratoire et sur des bétons dans les éléments
de structures en service.

e Collaborer avec un groupe de chimistes dans le but d’analyser les superplastifiants et de
bien estimer l'effet de nouveaux parameétres (la masse moléculaire, la longueur de la
chaine principale, le nombre et la longueur de la chaine secondaire, ...etc.) sur les
différentes caractéristiques et performances des coulis, mortiers et bétons.

e Poursuivre I’étude en utilisant des taux de remplacement en laitier plus élevés (> 50%) ou
bien en utilisant d’autres additions minérales (cendres volantes, pouzzolane,...), tout en

employant des superplastifiants de natures différentes.
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