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Résumé:

L'industrie des granulats génére dans certaines régions des quantités importantes de déchets argileux
actuellement inexploités et qui constituent une géne environnemeniale, ainsi qu'une perte de matiére premiére.
L'importance du gisement que constituent ces produits argileux a conduit vers une valorisation susceptible de
répondre aux besoins économiques et sociologiques engendrés par la croissance démographique urbaine dans de
nombreux pays en développement et de satisfaire les objectifs d'économie d'énergie. La proposition a été faite de
les transformer en matériaux de construction et d'iselation thermique a haute qualité environnementale, Les
techniques utilisées doivent étre peu consommatrices d'énergie et non polluantes. De plus, les matériaux €laborés
doivent étre recyclables. Ces impératifs ont conduit vers I'élaboration de béton argileux cellulaire obtenu par
réaction chimique avec la poudre d'aluminium. Ce travail avait pour objectif de montrer la potentialité de
développer des matériaux isolants a haute qualité environnementale a partir de déchets argileux. Pour atteindre
cet objectif, Nous avons présenté en premier la technique d'élaboration du béton argileux cellulaire et les
résultats des caractérisations physicomécaniques et microstructurelles des différentes compositions du BAC
élaborées. Nous avens entamé par la suite I'étude du comportement themmique et hydrique des matériaux
élaborés dans des conditions hygrothermiques variables par l'utilisation de méthodes d'essais dynamiques pour la
détermination des paramétres de transferts de chaleur et dhumidité, Les résultats obtenus montrent que le
matériau présente des qualités d'isolation et de stockage thermique trés mtéressantes. De plus, en présence
d'mmnidité le matériau présente un comportement non hygroscopique ce qui n'affecte pas ses performances
thermiques. Par contre, en contact avec de l'eau liquide, nous avons constaté que le béton argileux cellulaire
présente un taux d'absorption qui décroit en fonction du taux de macroporosité sans atteindre dans tous les cas le
taux de saturation du matériau. Les performances thermiques sont dans ce cas trés influencées par la présence
d'humidité en raison du transfert couplé masse-chaleur. Dans une derniére élape, nous avons essayé d'établir des
relations entre la porosité du béton argileux cellulaire et les paramétres de transferts mis en jeu, Les modéles
ainsi proposés sont en bonne concordance avec les résultats expérimentaux et peuvent étre d'une utilité pratique
dans la prédiction des paramétres thermigues en fonction de la température et du taux de saturation en eau
connaissant la porosité du béton argileux.

Abstract:

The industry of granulates generates in certain regions an important quantities of clayey wastes actually not
exploited and constitute a serious environmental problem as well as a loss of raw material. The importance of the
layer that constitutes these clayey products conduct to consider a valorisation susceptible to answer to the
economic and sociological needs caused by the demographic urban growth in many country in development and
to satisfy the objectives of energy economy. The proposition has been made to transform these clayey products
in building and insulating materials having a high environmental quality. The techniques used must be a littie
energy consumers and no polluting. In addition, the elaborated materials must be recyclable. These imperatives
was conduct to the development of a cellular clayey concrete obtained by chemical reaction with aluminium
powder. This work had for objective to show the potentiality in the development of insulating materials with a
high environmental quality from clayey wastes. To reach this objective, in first, the technique of elaboration of
the cellular clayey concrete and results of physicomecanics and microstructurelles characterisations of the
different compositions of elaborated material are presented. This part was followed by the study of the thermal
and hydrautic behaviour of elaborated materials in variable hygrothermal conditions by the use of dynamic test
methods for the determination of heat and humidity transfers parameters. The results obtained show that the
_ material present a very interesting qualities of insulation and thermal storage. In addition, in presence of
humidity the material present a no hygroscopic behaviour, in this case its thermal performances doesn't affected.
On the other hand, in contact with a liquid water, we noted that the cellular clayey concrete present a rate of
absorption that decreases according to the rate of macroporosities without reaching in all cases the material
saturation rate. The thermal performances are in this case very influenced by the presence of humidity by reason
of the presence of coupled mass-heat transfer. In a last stage, we tried to establish relations between the porosity
of the cellular clayey concrete and studied parameters transfer. The models proposed are in a good agreement
with the experimental results and can be an practical utility in the prediction of thermal parameters as a function
of the temperature and the water saturation rate knowing the porosity of the clayey concrete.

Mots clés: déchets argileux, béton léger, béton argileux cellulaire, milieux poreux, transfert de chaleur,
transfert de masse, transfert couplé masse-chaleur, sonde monotige, sonde TPS, conductivité
thermique effective, conductivité thermique apparente, conductivité thermique équivalente, diffusivité
thermique, capacité calorifique, hygroscopicité, capillarité, isothermes de sorption, diffusivité
hydrique, sorptivité, porosimétrie au mercure, microporosité, macroporosité, modéles biphasiques de
conductivité thermique.
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Liste des symboles utilisés:

Liste des symboles utilisés

Lettres latines:

a: diffusivité thermique [m?%s]
A: section transversale [m?]

b: variable de Boltzmann [m/s"?]

By: fonction de Bessel modifiée de premicre espece
B, =(r/AR.) : nombre de Biot

¢: capacité calorifique massique [J/(kg.K)]

C: capacité calorifique volumique " chaleur volumique" [J/(m’.K)]

D*: coefficient de diffusion de la vapeur d'eau dans le milieu poreux {m?/s]

D: diamétre du pore {m]
dy: densité apparente du matériau sec

D,: coefficient de diffusion de la vapeur d'eau dans I'air [m%/s]

D,, ou Dy : coefficient de transport d'eau ou diffusivité hydrique [m%s]

F: facteur de De Vries

[ facteur de résistance a la diffusion de vapeur d'eau.

Fo=at/r : nombre de Fourier

F.: charge de rupture [N]

g: accélération de pesanteur {m/s’]

I intensité du courant électrique [A]

i taux d'absorption d'eau par unité de surface [m*/m’]

I : intensité du courant électrique traversant I'élément TPS [A]
L, indice de plasticité

ki (i=1,2 (j=1,2)) coefficients de transfert de masse et de chaleur
L:longueur du chemin effectif des lignes de flux [m]

L,: longueur du chemin des lignes de flux le plus court [m]

L,: chaleur latente de vaporisation de I'eau [J/kg]

M: masse [kg]

N, nombre d'Avogadro (6,023.10%)

P: pression [Pa]

Py: puissance électrique totale dissipée dans I'élément TPS [W]
P,: pression de vapeur de I'ambiance [Pa]

P,s: pression de vapeur saturante [Pa]
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Liste des symboles utilisés:

ux.....n ssanzah Libgd Lol
BIBLIOTHEQUE — izead!
O: quantité de chaleur par unité de surface [W/m’] Ecolo Nationale Polytechalqus

Q. : flux électrique injecté dans la sonde monotige = flux de chaleur [W/m]

q: rapport de résistance entre les deux branches du pont de Wheastone (g=100)
R: constante des gaz parfaits {J/(mol.K}]

r: rayon du pore [m]

ro: rayon du capteur TPS [m}

Ry: résistance initiale de 'élément TPS

R.: résistance de contact sonde-matériau [Q]

ry: rayon hydraulique des pores [m]

R,: résistance des différents fils utilisés dans le reste du circuit de mesure dans la méthode TPS [Q]
R,: résistance de la sonde monotige/ résistance de précision utilisée dans la méthode TPS [}

S surface enveloppe des pores [m’]

S,: surface spécifique [m%/g]

S, taux de saturation en eau " degré de saturation" [m*/m’}

S..: sorptivité {m.s?]

t : temps [s]

T: température [°C ou K]

v: vitesse de sédimentation [m/s]
V: volume [m’]

W limite de liquidité

Wp: limite de plasticité

x, ¥, z: coordonnées spatiales

Lettres grecques:

AT : variation de température moyenne de I'élément TPS [K]

0+ 0~ 05 .
V =—i +— j+—k: vecteur gradient
Ox oz
2 2 2
v? = 0 I 0 + 0 : opérateur Laplacien
ox ’ o’

AE: variation de Ia différence de potentiel aux bornes de I'élément TPS [V]

Ay profondeur chauffée "probing depth” [m]

AR: variation de la résistance de I'élément TPS [Q]

AT élévation de température dans 1'élément chauffant [K]

AU : variation de la différence de potentiel aux bornes du pont de Wheatstone [V)

Q= C/(Mc,) : contraste d'inertie sonde-matériau



Liste des symboles utilisés;
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BIBLIOTHEQUE — &.._-___CT-J
a : coefficient de température de I'élément TPS [K'] TR - e

f: angle de mouillage -
&£: porosité utile "accessible" [m’/m’]

& porosité totale [m*/m’)

& taux de macroporosité [m’/m’]

&y taus de microporosité fm*/m?)

& =P/P,, : humidité relative

A*: conductivité thermique apparente [ W/(m.K)]

A : conductivité thermique pure ou vraie [W/(m.K)]

Ap: conductivité thermique a basse température [W/(m.K)]

Aay: conductivité thermique de I'air humide saturé {W/(m.K)]

Aec 2 conductivité thermique du milieu continu effectif [W/(m.K)]

Aer: conductivité thermique effective [W/(m.K)]

4 @ viscosité dynamique du liquide [Pa.s]

@: temps caractéristique utilisé dans la méthode TPS/ teneur en eau volumique [m*/m’)
@, : fraction volumique de la phase gazeuse [m’/m’)

6, - fraction volumique de la phase liquide (teneur en eau velumique) [m*/m’]
pv: masse volumique apparente du matériau sec [kg/m’]

pr: masse volumique de I'eau liquide [=1000 kg/m’]

o : tension interfaciale du couple eau-air [N/m]

o, résistance en compression [Pa]

: constante d'encombrement (107%)

7 : tortuosité du réseau poreux/ variable adimensionnelle dans la méthode TPS

¢ : teneur en eau pondérale ou massique [kg/kg]

@ : teneur en eau critique [kg/kg]

@y, : teneur en eau adsorbée nécessaire a la saturation de la premiére couche du pore [kg/kg].

y : succion capillaire [m]

Indices:

a: air

c: capillaire

exp: expérimental

g gaz
I: liquide "eau”



Liste des symboles utilisés:

o‘-—-‘-" somacad Auzb g Tuyaed

s: solide BISLIDTHEQUE — i-: _e,.. Y
sat: saturé Ecals Natianale Petytechinique

sec: séche ou sec

¢ : total

th: théorique

v: vide; vapeur d'eau

vs: vapeur d'eau saturante

w; water

Exposants

*: apparent ou apparente

Abréviations:

A: argile

Al: aluminium

C: ciment

DVM: digital voltmétre

E: eau

MEB: microscope électronique a balayage
TPS: transient plane source

VER: volume élémentaire représentatif

Désignation des compositions du béton argileux cellulaire étudiées:
Composition (A): béton argileux 4 ¢ % d'aluminium "Matrice"

Composition (B): béton argileux cellulaire 4 0.20 % d'aluminium

Composition (C): béton argileux cellulaire 4 0.40 % d'aluminium

Composition (D): béton argileux cellulaire a 0.60 % d'aluminium

Composition (E): béton argileux cellulaire 4 0.80 % d'aluminium

Composition (F): béton argileux cellulaire a 1.00 % d'aluminium
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Introduction 1

Introduction

Dans les pays en développement, la croissance urbaine constitue une des transformations les pius
sensibles et engendre un grave probléme de logement notamment en raison du manque en matériaux
de construction. Certains affirmaient méme qu’a la fin du XX° siécle ces pays importeraient autant
de ciment que de céréales [Revue Urbanisme]. En prenant 1’ Algériec comme exemple, I’écart entre
I'offre et la demande pour différents matériaux de construction est assez important : 65% pour le
ciment, 37% pour Pacier et 50% pour les céramiques [Guettala A, 1998]. Ceci rend ' utilisation des

matériaux locaux dans la construction de plus en plus nécessaire.

De plus, de nombreuses régions en Algérie, principalement les zones sahariennes, celles des
montagnes de I'Atlas et celles des hauts plateaux entre les deux chaines de I'Atlas, connaissent
d'importantes variations de température du climat extérieur, tant journaliéres que saisonnicres. Ce
qui implique qu'il faut chauffer les logements durant la saison froide et les climatiser durant la saison
chaude. La consommation d'énergie sera importante, tant en hiver qu'en &€, les cofits également.
Actuellement, le prix de I'énergie a d'ailleurs tendance & augmenter rapidement en Algérie et dans

tous les pays en développement.

La consommation d'énergie des maisons pourrait étre largement diminuge si les toitures et les murs
avaient une meilleure isolation thermique. Aujourd'hui, le coefficient de transmissibilité thermique
des toitures et des murs des maisons algérienne est trés élevé. Ces valeurs peuvent étre sensiblement
abaissées si on a recours 4 des matériaux thermiquement isolants. D'aprés une étude effectuée sur
une maison de dimensions moyennes située & Ghardaia [Astrand J et al, 1994], on arrive 4 une
diminution de la consommation énergétique annuelle d'environ 40% si on utilise un double vitrage et
en isolant les murs et la toiture de fagon a ramener le coefficient de transmissibilité thermique de la
toiture de la valeur 2.3 4 0.50 WAm2K) et celui des murs de la valeur 1.9 4 0.80 W/(m>K) par
T'utilisation de matériaux thermiquement isolants. C'est donc dans cette optique que se sont orientés

nos travaux,
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La premiére partie est consacrée a des généralités sur les bétons argileux et les milieux poreux.
L'attention a été attirée en particulier sur les principales caractéristiques des matériaux argileux et
celles des bétons légers. On s'est attaché également a une étude bibliographique des transferts de
masse et de chaleur en milieux poreux en identifiant les paramétres de transferts mis en jeux. Enfin,

les principales techniques de mesure des paramétres thermohydriques sont briévement décrites.

Une description détaillée des techniques expérimentales utilisées est présentée en deuxiéme chapitre.
Cette partic est consacrée principalement aux méthodes expérimentales récentes de détermination des
paramétres thermophysiques et hydriques. A cet effet, une technique expérimentale originale a été
développée pour la détermination du coefficient de transport capillaire en utilisant des moyens

simples et accessibles par la plupart des laboratoires.

Le troisiéme chapitre a été consacré a l'exposé et a Fexploitation des résultats expérimentaux. On
commence par présenter les principales caractéristiques des matiéres premicres et le procédé
d'élaboration du béton argileux cellulaire. Suivie des résultats des caractéristiques microstructurelles
et physicomécaniques des bétons argileux élaborés. Les résultats de I'étude du transfert hydrique en
phase gazeuse et en phasc liquide et du transfert thermique sont présentés dans cette partie. Dans
chaque cas, les paramétres de transferts déterminés sont reliés a la morphologie poreuse. Les
résultats expérimentaux ont permis de proposer des modéles théoriques, qui soient d'un usage
pratique pour l'estimation des paramétres de transferts thermohydriques. A cet effet, de nouveaux
modeles ont été proposés pour déterminer les parameétres de transfert thermique, en particulier la
conductivité thermique effective et apparente en fonction de la porosit¢é du matériau et les

conductivités thermiques des phases solide, liquide et gazeuse.

Enfin, une conclusion montrant I'intérét de cette étude et ouvre des perspectives pour les recherches a

ver.
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Généralités sur les bétons argileux et les milieux poreux

Le matériau mis au point dans ce travail appartient a la fois au matériau " terre" et aux bétons
légers. C’est pourquoi dans ce chapitre, nous nous proposons, aprés avoir rappelé les principaux
travaux bibliographiques concernant I’utilisation des matériaux argileux en construction, de faire
un résumé des connaissances actuelles sur les bétons légers et principalement le béton argileux
léger objet de cette étude. Or ce dernier appartient a la catégorie des matériaux poreux. La
caractérisation d’un milieu poreux et les bases théoriques des phénoménes de transferts de chaleur

et d’humidité auxquels s’intéresse ce travail seront donc également présentés dans ce chapitre,

1.1 L’ utilisation de la terre dans la construction :

Parmi les matériaux locauvx faciles a manipuler et ayant servi pour les premiers abris, se classe le
matériau "terre". Entendons par terre la portion argileuse d’un sol exempte de matiéres organiques.
Son utilisation a été naturelle au cours des dges, particuliérement dans les zones arides. On estime
d’ailleurs, qu’aujourd’hui encore, 50% environ de la population du globe utilise la terre pour
Phabitat. Ces traditions millénaires nous ont ét¢ transmises par de nombreuses civilisations
urbaines et rurales, les techniques de mise en ceuvre tenant compte des exigences économiques et

climatiques ont subi' des améliorations trés sensibles au cours du temps.

Aux Etats Unis, depuis la crise d’énergie de 1973, on assiste a4 un renouveau de la construction en
terre comme le prouvent les maisons luxueuses du Nouveau Mexique [Bunting B, 1976].

En France, la pratique de la construction en terre a été rejetée depuis la premiére guerre mondiale,
malgré les expériences de Luyks en Algérie, Dreyfus au Sénégal, Masson ¢t Hensens au Maroc
[Dreyfus J, 1954]. Toutefois, elle connait a ’heure actuelle un regain d’intérét, qui sembie tout &
fait mérité en raison des propriétés trés intéressantes que possédent les constructions en terre du
point de vue économique et environnemental. De plus, I’habitat en " terre" représente 15% du
patrimoine rural et la prise de conscience d’un marché potentiel important dans la réhabilitation et

I’entretien de ce patrimoine a donné lieu a des actions de sensibilisation.



Généralités sur les bétons argileux et les milieux poreux: 5

En Algérie, le matériau "terre” est employé non seulement dans les campagnes, mais également
dans les villes. Au Sahara par exemple, plus de 50% des habitations sont encore en "Toub"
[LNTPB, 1983].

En ce qui concerne les pays du tiers monde, la " terre" a été de tout temps le matériau le plus
employé. Dans certains pays, c’est le seul utilisé en construction. De nombreux efforts ont depuis
quelques années €té consacrés pour adapter la terre crue 4 une société de plus en plus exigeante
dans son confort. Citons a ce titre, les démarches des architectes du tiers monde tels que Hassen
Fathy (1970) en Egypte, Raiil Raminez (1966) en Colombie et les actions de CRATerre (1986) et
architectes sans frontiérés.

Plusieurs modes traditionnels d’utilisation de la terre en construction sont couramment employés,
parmi ceux-ci: ’Adobe [Stedman W.M, 1971 ; Thomas T et Eyre M.E], le Pisé [Middleton
G.F, 1964 ; Jeannet J et al, 1986], la Terre-paille [Wagner P, 1982 ; Bartali H, 1991], le Torchis
[Calame F, 1985 ; Buyle-Bodin F et al, 1990],1a Baugé [Quéneudec M et al, 1983, 1987 et
1989 ; Rigourd M et al, 1990].ctc. Mais la combinaison du savoir faire d’hier et les techniques
modernes d’aujourd’hui ont contribué & la mise au point de nouveaux matériaux a base de terre
crue comme la Terre extrudée [Laquerbe M, 1982 ;Davidovits J, 1982], les blocs de Terre
comprimée [Accetta A, 1982 et 1984], et enfin I¢s blocs de Bauge mécanisée {Quéneudec M et al,
1989 ; Rigourd M et al, 1990].

Cependant, les techniques usuelies de stabilisation des matériaux argileux crus comportent souvent,
outre un traitement chimique, une phase de stabilisation mécanique par accroissement de la
compacité (compactage, extrusion). Malheureusement, ’augmentation de la densité s’accompagne
de celle de la conductivité thermique. Dans la mesure ol les caractéristiques mécaniques restent
suffisantes, I'idée d’une réduction de la masse volumique, entrainant une augmentation des
performances thermiques peut donc se révéler intéressante. Ces impératifs ont orienté 1’équipe du
Laboratoire des Transferts et Réactivités dans les Milieux Condensés (LTRMC) de Puniversité
d’Amiens (France) et le laboratoire de Construction et Environnement de I’Ecole Nationale

Polytechnique d’ Alger (Algérie) vers la conception de bétons argileux légers.

1.2 Les bétons légers :

Bien que connus depuis plus d’un demi siécle, les bétons légers ont été relativement peu employes
en Algérie pendant cette période. Toutefois, la crise du logement liée au manque considérable en
matiéres premiéres ainsi que la facture de plus en plus élevée de la consommation d’énergie de
chauffage et de rafraichissement des tocaux ont provoqué un regain d’intérét pour I'utilisation des
matériaux locaux. Leur transformation en bétons légers demeure I'une des solutions les plus

économiques pour faire face aux problémes.
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L utilisation de bétons légers en construction signifie en effet par deld une amélioration des
performances thermiques, une manutention plus aisée, un gain de temps et de matériel et donc un

positionnement plus intéressant par rapport & la compétitivité économique.

11 est trés important de définir ce qu’est un béton léger. La commission RILEM (1970) des bétons
légers propose de définir les bétons légers comme étant des bétons dont la masse volumique
apparente séche est inférieure 3 1800 kg/m’. Cependant, d’autres auteurs adoptent des définitions
un peu différentes, I’American Concrete Institute (1970) limite la masse volumique apparente
des bétons Iégers 2 1800 kg/m’ aprés séchage a I’air pendant 28 jours. En Allemagne, la norme
DIN 1042 paruc en 1972, limite la masse volumique apparente d’un béton léger & 2000 kg/m’.
Enfin, dans I’objectif d’aider & déterminer la nature des essais 4 effectuer ainsi qu’a évaluer et
interpréter les résultats et programmer la recherche, J.L Kass et D Compbell (1972) de P’institut de
génie civil de I'université de Sydney en Australie ont adopté une classification fonctionnelle des
bétons 1égers selon leurs utilisation dans la construction {Tableau.].1). Cette classification a été

recommandée par la suite par la commission RILEM.

Tableau 1.1 : Classification des bétons 1égers selon J.L. Kass et D.Compbell (1972)

Classe I i} I
Type de Béton lege'r de Béton leger de Béton léger
. . construction construction et y- ;
béton léger . . d’isolation
d’isolation
Masse volumique e g
(kg/m®) < 1800 Non précisée Non précisée
Résistance 4 la '
compression (MPa) > 15 >3.5 >0.3
Conductivité
thermique (W/m.K) — <0.75 <0.30

Dans la grande famille des bétons légers ainsi définis, on peut distinguer deux catégories
principales : Les bétons 1égers cellulaires et les bétons de granulats légers, auxquels s’ajoutent le

béton colloidal léger de conception plus récente.

Les bétons légers cellulaires : Ce sont des pétes de sable siliceux et de liant hydraulique (chaux,
ciment, ou mélange des deux) dans lesquelles un grand nombre de petites bulles sont créées, soit
par réaction chimique, soit par action physique lors du malaxage. De plus, pour certains procédés
de fabrication, le durcissement se fait en autoclave. Il s’agit alors, du Béton Cellulaire Autoclavé
(BCA) qui connait 4 I’heure actuelle un développement accru et sur lequel de nombreuses études
portant sur ses caractéristiques hygrothermiques ont été réalisées [Prim P et Wittmann F.H,
1982 ; Laurent J.P, 1991; Laurent J.P & al, 1995].
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Les bétons de granulats légers : Sont composés de pite de ciment et de granulats légers comme
leur nom Pindique. 11 existe en effet de nombreuses variétés de bétons de granulats Iégers que I’on
peut classer de différentes fagons. Cormon P (1973) propose dans son livre une classification
basée sur I'origine des granulats.

On a assisté ces derniéres années, & une évolution du marché des granulats liée & I'évolution du
marché de construction : développement de la maison individuelle, réhabilitation de I’habitat
existant, économie d’énergie etc... ol de nouveaux types de granulats légers sont utilisés : Le verre
expansé (meilleure résistance, faible absorption d’eau) [Tasserie M, 1991), le polystyrene
(possibilité de mise en ceuvre par pompage) {Carrel P et al, 1982 ; Ferrer M, 1985], les granulats
de bois |[Morog D, 1989 ; Ouadi R, 1991].

1.3 Les bétons argileux légers :

Pour qu’une "terre" naturelle quelle qu’elle soit puisse étre utilisée pour la construction, il faut que
ses caractéristiques rhéologiques, chimiques, mécaniques et sa durabilité répondent correctement
aux exigences qu’impose son utilisation dans un ouvrage. Ces exigences sont parfois non satisfaites
par la terre locale choisie. Le constructeur dans ce cas est amené 4 trouver une solution pour
améliorer les caractéristiques de cette terre locale pour I’élaboration d’un matériau convenant

parfaitement. La solution est donc la stabilisation du matériau terre.

La stabilisation consiste essentieliement & utiliser au mieux les qualités que posséde déja Iargile et
a Iui conférer des qualités qu’elle ne posséde pas seule. Mais, on ne peut pas stabiliser n’importe
quelle argile avec n’importe quel stabilisant. D’une part, il existe des argiles gonflantes qui dans les
conditions techniques actuelles ne fourniront jamais un bon matériau quel que soit le stabilisant
(Tableau 1.2). D’autre part, si une technique de stabilisation (par exemple ajout de la chaux) est
efficace pour une terre, elle ne sera pas forcement efficace pour une autre. Les techniques de

fabrication et le dosage en stabilisant et en eau varieront d’une terre & une autre.

Les principales techniques de stabilisation utilisées actuellement font appel a une densification
et/ou a un développement de liaisons intergranulaires, soit par apport de chaux, soit par apport de
ciment a une terre traitée ou non traitée préalablement a la chaux, soit enfin par ajout de certains
constituants actifs ou non chimiquement (bitume, hydrophobes). Bien évidemment, deux
techniques de stabilisation peuvent se conjuguer comme par exemple la densification d’une terre
traitée au ciment ou A la chaux. Cela se traduira par une meilleure cohésion et donc de plus fortes

caractéristiques mécaniques.
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Tableaw 1.2 : Caractéristiques physiques et mécaniques des principales familles d’argiles

d’aprés Baron A et al (1971)

Kaolinite Palygoskite
Caractéristiques (halloysite) Montmorillonite Iilite Vermiculite | Attapulgite
¥ (Sépiolite)
Plaquettes
Faciés et de Fibres de
diamétre Pfgue:ltlte I:%qlslet:: P}jguite dimensions diamétre
équivalent K Spme K trés <0.1pm
variables
Epaisseur du 7A . . s 10A
tomillet (10A) 11a15A 10a12A | 10a14A (124)
Surface . . . .
. Environ . Environ Tres Environ 140
spécifique 20 Environ 80 115 variable (400)
"BET" en m‘/g
Capacité s X
d’échange de 3420 802200 Moy.30 | 1002150 | 20230
& moy. 10 moy.100
base « C.E.B) ’ )
Faible ou | Trés élevé 300 &
Indice de moyen 1 2 | 600 pour M Li" Mov 20-50 Tres Elevé 55 a
plasticité 40, moy.15 | etNa"752125 |V variat e 125
(1a15) pour Ca™
Gonflement Non Trés gonflante P::)Otu Pas ou moy’ Non gonflante
gonflante 8 Y gonflante &
gonflante
Thixotropie faible Trés forte faible Faible ou forte
moyenne

Nous nous intéressons dans ce travail aux bétons argileux obtenus par stabilisation physico-
chimique d’une masse d’argile par ajout, en présence d’une quantité convenable d’eau, de ciment

susceptible de provoquer le durcissement au cours du temps [Vénuat M, 1980].

Les bétons argileux légers sont obtenus par allégement de la matrice argileuse soit par création de
structure cellulaire par réaction chimique ou physique, soit par ajout de granulats légers. Différents
procédés d’allégement d’une pate d’argile stabilisée au ciment ont été étudiés par K.Al-Rim
(1995) : réaction chimique avec la poudre d’aluminium, utilisation de copeaux de bois et
finalement utilisation d’entraineurs d’air et tout particuliérement la poudre d’hémoglobine de sang
animal. Cette étude a montré la possibilité d’atteindre des performances thermiques trés
intéressantes avec des caractéristiques mécaniques suffisantes permettant la réalisation d’éléments
de construction isolants et isolants porteurs conformes 4 la réglementation 4 des coits trés
compétitifs. Les études sur les bétons argileux légers ont é&té poursuivie par A.Bouguerra (1997)

qui a étudié le comportement hygrothermique d’une pite d’argile-ciment allégée par ajout de
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granuiats de bois. Les résultats obtenus montrent I'intérét d’un allégement d’une matrice argile-

ciment par des granulats de bois: les performances thermiques et la résistance aux infiltrations

-d'eau en font un matériau intéressant pour le stockage thermique avec une bonne tenue a

Phumidité. Le probléme des variations dimensionnelles des bétons de bois a matrice argileuse a été
abordé par A.Ledhem (1997). Les résultats de cette étude montre que le traitement des copeaux de
bois ou des granulats de bois par des traitements simplifiés peuvent minimiser considérablement les
variations dimensionnelles des bétons de bois. L.Marmoret (1998) a montré que lorsqu’ils sont
utilisés dans une paroi, les bétons argileux cellulaires présentent un comportement intéressant sous
Peffet de gradient de température et d’humidité. En particulier, les risques de condensation en
surface de paroi en période de rafraichissement sont considérablement atténués. M.Ruzicka (1998)
a abordé une étude d’optimisation du moussage protéinique des pates argile-ciment pour
I’élaboration d’un béton argileux cellulaire par entrainement d’air en utilisant la poudre
d’hémoglobine de sang animal comme agent moussant. Il a proposé une fdrmulation permettant de
satisfaire aux exigences de densité (= 0.9 ) en conservant des caractéristiques mécaniques

suffisantes.

L’humidité dans les matériaux de construction et en particulier, les bétons argileux, modifie
considérablement les performances thermiques de ces matériaux et affecte leur durabilité. L’étude
de I’influence de la température et de ’humidité en phase vapeur ou liquide sur le comportement
thermohydrique des matériaux élaborés est donc un élément essentiel pour Pétude du
comportement de ces matériaux. Les facettes du probléme sont donc multiples: valorisation de sous
produits d'exploitation et développement de matériaux locaux thermiquement isolants. Il en ressort
une idée maitresse, & savoir d'adapter l'utilisation des matériaux argileux crus a une société de plus

en plus exigeante dans son confort et sa sécurité.

C'est dans cet objectif que se sont orientés nos travaux. Il s’agit de I’élaboration d’un procédé¢ de
valorisation de co-produits argileux par leur transformation en matériaux de construction. On
s'intéresse dans ce travail a l'amélioration des performances thermiques des matériaux élaborés. La
voie envisagée est l'allégement d'une péte d'argile stabilisée au ciment par réaction chimique avec
I’aluminium pulvérulent. Les bulles gazeuses dégagées lors de cette réaction conférent au matériau
durci une structure cellulaire. Il sera appelé Béton Argileux Cellulaire (BAC). Le procédé

d’élaboration du BAC sera traité au chapitre troisiéme.

Le matériau ainsi obtenu appartient a la classe des matériaux poreux. Deux classes de porosité sont
a distinguer : la premiére est une microporosité de la matrice argile-ciment due en partic &

I’évaporation de I'eau de gichage. La deuxiéme est une macroporosité créée par le dégagement
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gazeux lors de la réaction de la chaux libérée par I’hydratation du ciment et la poudre d’aluminium,
.. Cette porosité a une influence considérable sur les phénoménes de transfert de masse et de chaleur
dans Ie BAC que nous allons étudier. Elle est caractérisée par un certain nombres de paraméires qui

seront développés dans le paragraphe suivant.

1.4 Le milieu poreux :

Un matériau poreux est un ensemble hétérogéne, constitué d’au moins une phase solide,
déformable ou non, et une phase fluide contenue dans des vides appelés pores, pouvant ou non
communiquer entre eux. Un matériau poreux est donc un cas particulier dans la catégorie trés
générale des matériaux polyphasiques. Il se particularise par le fait qu'une de ses phases est formée
d’espaces vides plutdt que d’un autre matériau [Haynes J.M, 1973] et que les deux phases en
présence sont réparties en 3 dimensions.
Le matériau objet de cette étude appartient a la catégorie des milieux poreux. Il est formé d’une
phase solide (matrice) supposée indéformable et de deux phases fluides en équilibre
. " thermodynamique (figurel.1): une phase liquide (eau) et une phase gazeuse (air + vapeur)
assimilée a un gaz parfait. La température dv ces deux phases .est supposée dans tous les cas
supérieure a 0°C et inférieure 4 100°C afin d’écarter les états extrémes de gel et d’ébullition de

’eau.

g gaz (air-+vapeur)

=

(Figure 1.1) : répartition macroscopique des phases dans un milieu poreux non saturé
M,, M;, M, sont respectivement le masse de Ia phase gazeuse, liquide et solide (kg).
Ve, V1, ¥, sont respectivement le volume de la phase gazeuse, liquide et solide (m’).
V.= Vg+V;, volume des vides (n’) .

M, et V; sont la masse totale et le volume total du milieu poreux.

v

¢ -
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I.4.1 Les paramétres descriptifs du milieu poreux:

[.4.1.1 Fraction volumique et porosité:

La fraction volumique & d’une phase i d’un milieu formé de n phases est égale au rapport du
volume occupé par la phase i au volume total du milieu ¥, = ¥, + V,,. La somme des & est donc
égale 4 'unité. La fraction volumique de la phase « vide » dans le milieu poreux s’appelle porosité.

Elle est notée g, et est donnée par :
£y =— a.n

11 s’agit d’un rapport de volumes, qui donne une information quantitative sur les volumes des
phases. Aucune indication n’est donnée quant & la répartition dimensionnelle et spatiales de ces

volumes.

La porosité peut étre divisée en deux catégories : la porosité fermée correspondant 4 ’ensemble des
cavités ou cellules fermées, et la porosité utile ou accessible. La premiére joue un rdle important
vis-d-vis des propriétés mécaniques et thermiquss mais n’est pas concernée par les phénoménes de
diffusion ou d’écoulement.

On définit la porosité utile ou accessible par:

£ =

2
” (1.2)

!

ol V,, est le volume des pores ouverts (volume utile ou accessible)

L4.1.2 Surface spécifique :

La surface spécifique exprimée en (m%/g ) est définie comme la surface qui limite I’espace des
pores par unité de masse. Soit ;

S
PoV.

s =10"" (m?/g) (1.3)

§ est la surface enveloppe des pores (m?), ¥, le volume du matériau (m’ ) et pp sa masse volumique
apparente (kg/m’ ).

C’est un paramétre dont dépend fortement "adsorption physique. Il renseigne sur la répartition
spatiale de la porosité : Deux milicux peuvent avoir la méme porosité mais des surfaces spécifiques

différentes. Plus la surface spécifique est élevée, plus les pores sont de faibles dimensions.



Généralités sur les bétons argileux et les milieux poreux: 13

D’autres auteurs définissent la tortuosité tout simplement comme le rapport de L 4 L.. Une

discussion de I’existence des deux formules a été présentée par Epstein N (1989).

La définition de ce paramétre manque souvent de rigueur. Sa mesure directe est généralement
impossible et il est introduit sous forme de coefficient empirique d’ajustement dans les équations
d’origine phénoménologique. Les formulations empiriques sont généralement de la forme

[CSTB, 1995]:
r=ag," avec 0.8{a(let O0{(n{l (1.6)

Récemment, des techniques expérimentales permettant la mesure de la tortuosité ont été
développées. On peut citer a titre d’exemple : la porosimétrie au mercure [Carniglia S.C, 1986], la
diffusion de gaz [Abassi M.H et al, 1983 ; Wang C.T et Smith J.M, 1983 ; Lee P.H et Kozak
J.L, 1987] et les ondes acoustiques [Johnson D.L et al, 1982]. |

L4.2 Les liquides dans les matériaux poreux :

Le milieu poreux mis en présence d’humidité peut étre totalement ou partiellement saturé. Trois
principaux paramétres sont couramment utilisés pour caractériser la proportion de phase liquide. En
se basant sur la représentation a 1’échelle macroscopique d’un milieu poreux donnée en figure 1.1,

on peut définir :

» Le taux de saturation en eau (S,) :

V[ V!
S, =—= 0<§, <1 (1.7)
Vv 80 Vt
¢ La teneur volumique en cau (4, ):
Vi
9,=V—=£a S, 0<0,<¢ {1.8)

t

6= (& - 6): est par déduction la fraction volumique de la phase gazeuse.

¢ La teneur en eau pondérale (@)} (taux d’humidité dans le cas de ’eau) :

M o '
! =ﬂ91 =1 (1.9)
M Po d,

5

avec: g masse volumique de I’eau liquide (=1g/fem’) .
- pp masse volumique apparente du matériau poreux 3 I’état sec.

dy densité apparente du matériau poreux & I'état sec.
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Le choix des paramétres peut apparaitre indifférent lorsque le milieu est indéformable puisque les
grandeurs sont proportionnelles entre elles. Toutefois, dans le mécanisme d’adsorption, le volume
accessible au fluide étant tres difficile a préciser, il est préférable d’utiliser la teneur pondérale. La
connaissance de ces paramétres est nécessaire car la présence d’eau dans les matériaux entraine une

modification de certains caractéristiques, a savoir :

¢ la chaleur massique.
o la conductivité thermique .
o la perméabilité a la vapeur d’eau.

¢ la masse volumique.

En I’absence de toute réaction chimique entre la phase solide et ’eau (liquide ou vapeur), deux

mécanismes de fixation de I"’humidité peuvent étre pris en compte dans le cas d’un milieu poreux.

11 s’agit essentiellement de ’adsorption physique et de la capillarité:

L.4.2.1 Adsorption physique (hygroscopicité):

L’hygroscopicité se manifeste expérimentalement par I’adsorption d’humidité par les matériaux
poreux placés dans une atmosphére donnée. Ce phénomeéne est dii aux forces agissant au voisinage
de I'interface solide-fluide dont le potentiel peu dépasser le millier d’atmosphére (Forces de Van
Der Waals). La masse d’humidité adsorbée croit avec I’humidité relative de I’air ambiant et se
stabilise pour une température et une humidité relative données.

Dans I’adsorption d’humidité on peut distinguer [Bories S, 1982 ; Fauconnier R, 1982 ; Perrin B,

1985] plusieurs étapes du processus de fixation de I’eau, soit :

s Adsorption mono-moléculaire caractérisée par la fixation d’une couche de molécules d’eau sur
la surface des pores (figure 1.2.a). Cette phase correspond a la zone (I) de la figure 1.3. D’aprés
la théorie de Langmuir (1918), elle se manifeste pour des faibles humidités relatives

(¢#<0.10). Les liaisons avec le solide sont assurées par les forces de I’énergie molaire.

e Fixation de plusieurs couches de molécules d’eau sur la premiére couche adsorbée (figure
1.2.b). Cette phase correspond a la zone (If) de la figure 1.3. Selon la théorie B.E.T (Brunauer,
Emmett, Teller, 1938) I’énergic de liaison des couches multimoléculaires est égale a la
chaleur latente de vaporisation de I’eau, elle s’applique pour des faibles et moyennes humidités
relatives (0 < ¢<0.40 ).
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e Condensation capillaire lorsque le diamétre du pore est suffisamment petit (2 a 20 nm),
(figure 1.2.¢), zone (I11) de la figure 1.3. Cette phase se présente pour des humidités relatives
supérieures a 0.40. Elle s”interpréte convenablement par la loi de Kelvin-Laplace (éq. 1.10)

pour des ¢ > 0.50 [Crausse P, 1983].

P (_n(r)MV]

¢= v —e P RTr

P

v

(1.10)

ol : P, : pression de la vapeur d'eau de 'ambiance

P, pression de vapeur d'eau saturante. C'est la pression pour laquelle le systéme
liquide-vapeur est en équilibre thermodynamique i une température donnée.

o (T) : tension interfaciale du couple eau-air, fonction décroissante de la

température (= 0.0728 N/m & T = 20°C),

M, : masse molaire de la vapeur d’eau (= 18. 107 kg/mole),

p; : masse volumique de Ieau liquide (= 1000 kg/m?),

R : constante des gaz parfaits (= 8.314 J/{(mol.K} ),

T : température absolue,

r :rayon de courbure de l'interface eau-air.

esu accTmnlée . comdensation capiliaire

(a) (b} (c)

Figure 1.2 : Processus de fixation de I’eau en adsorption d’humidité

Les courbes donnant, pour une température donnée, la quantité d’eau adsorbée en fonction de

I’humidité relative de 1’air ¢ sont appelées isotherme de sorption (figure 1.3).
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zone.I11

Teneur en eau

60 01 02 003 04 05 06 07 08 09 10

humidité relative ¢

Figure 1.3 : Représentation schématique d’un isotherme de sorption

Pour qu’un pore soit condensable, il faut que son rayon soit inférieur au rayon r déduit de

I’équation de Kelvin (1.10) pour une humidité relative (¢ =0.989 = 1), soit :

20(T )M, .
p=———————— cequidonne r=01umaT=20°0C=293K.
P RT In($)

L.4.2.2 Capillarité :

Ce mode de fixation de I’eau intervient lorsque la structure poreuse est mise en contact avec une
nappe d’eau en phase liquide et lorsque le rayon des pores est supérieur a la limite précédente.
L’étalement du liquide sur la surface des pores conduit & la formation d’une interface courbe
liquide-gaz dont I’équilibre est assuré par les forces de pression capillaire et de tension interfaciale.
D’un point de vue pratique la phase gazeuse peut étre considérée comme saturée (¢ =1) et il suffit
d’écrire I'équilibre mécanique pour un ménisque dans un capillairc de rayon r. La pression
capillaire P. qui exprime la différence de pression (P—P; ) entre la phase gazeuse (air + vapeur
d’eau) et liquide (eau) de part et d’autre du ménisque est donnée par la relation de Laplace. Sous
Pinfluence de cette différence de pression, 1’eau liquide remplit 1’espace des pores. Quand elle est
exprimée en hauteur d’eau, la pression capillaire est appelée succion capillaire notée y~

Lorsque I’on assimile le pore 4 un cylindre et le ménisque a4 une demi sphére dont le rayon r est

celui du cylindre, la pression capillaire et la succion capillaire s’expriment par :
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» A
v P =P, =P, Lol ek (11
¥
W= e (1.12)
Pi-g
ol P, pression de I'air dans les pores
P, : pression de ’eau dans les pores
r : rayon du capillaire
a(T): tension interfaciale du couple eau-air,
fonction décroissante de la température
B : angle de mouillage entre la surface du solide et la tangente au point de contact,
dans le cas de ’ecau, cos(f)=1.
g : accélération de pesanteur.
« ' Quand 'humidité augmente dans le milieu poreux, les capillaires se remplissent par ordre de
diamétre croissant et la pression capillaire diminue. En schématisant, I’eau peut se présenter selon
. le taux d’humidité soit :
+ sous forme de petits ilots liquides discontinus et concentrés aux endroits des points de
contact entre les particules solides (humidité faible).
e sous forme de chemins continus permettant un écoulement par capillarité (humidité
importante),
Les plages d’humidité correspondant 4 ces deux distributions sont appelées respectivement :
domaine pendulaire et domaine funiculaire.
D’aprés ce qui précéde, deux classes de matériaux peuvent étre distinguées [CSTB, 1993]
(Tableau 1.4):
e les matériaux hygroscopiques ; Pour ces matériaux, le rayon des pores est inférieur a 0.1um.
La quantité¢ d’eau fixée par adsorption et condensation capillaire est importante & 20°C pour
des humidités relatives allant de 0 4 0.989. Dans certains cas comme les matériaux cimentaires,
I’humidité fixée peut étre proche de la saturation du matériau.
e les matériaux mon hygroscopiques ou capillaires : le rayon des pores de cefte classe est
supérieur 4 0.1pm environ. L’eau liquide pénétre essentiellement par capillarité, et la quantité
Ve

d’eau fixée par adsorption et condensation est pratiquement faible par rapport au volume

poreux disponible.
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D’aprés |CSTB, 1995] la valeur @.4um est celui du libre parcours moyen des molécules d’cau & la

températurc ambiante et se trouve donc & la limite du domaine de 'écoulement de Knudsen, ou la

diffusion moléculaire devient sensiblement ralentie par les effets de paroi.

Tableau 1.4 : Classification des matériaux poreux d’aprés [CSTB, 1995]

~ Matériaux Matériaux
hygroscopiques non hygroscopiques
Rayon des pores <0.1pm >0.1um
Diffusion de la vapeur Diffusion de Knudsen { Diffusion moléculaire libre
Adsorption — Condensation importantes faibles
Domaine condensable 4 20°C 0 < ¢<0.989 ¢>0.989

L.4.3 Identification de la structure d’un milieu poreux :

Les caractéristiques hygrothermiques d’un matériau poreux sont fortement liées a sa structure

poreuse, a la géométrie et la minéralogie des grains composant sa matrice solide. Une identification

de la structure poreuse et de la composition minéralogique de la matrice solide sont des éléments

nécessaires nour décrire et modéliser les phénoménes de transfert de chaleur et de masse. .

Différentes techniques de caractérisation de la matrice solide et du réseau poreux sont exposées par

J.P Laurent (1986). Une synthése de ces méthodes d’identification est résumée dans le tableau 1.5.

Les techniques de caractérisation employées dans ce travail seront détaillées dans le chapitre

"techniques expérimentales".

Tableau LS5 : Synthése des méthodes d’identification du matériau solide et réseau poreux
d’aprés J.P Laurent (1986)

Caractéristique Définition Méthodes d’obtention Remarques
e - X (d<dy)=f]log(dy)] Tamisage .
o Dia?;gfsu:‘:sn d:,ins Ou X est la fraction massique + Gmﬂ;ls;_}lpp()SéS
< & de diamétre de grain d<d,. sédimentométrie Spueriques
ES . R . Diagramme de
s C'omposn.lon % relatlfs‘ est nature des Analyse X poudre, microscopie
£ minéralogique minéraux glectroniaque
§ G@M!e;mt
s o . ..
Cmp931tton % relatifs et n.atl’lre chimique Analyse X exprimée en axydes
chimique des minéraux { .
élémentaires
Distribution de ouX Xp(d;d{‘;) =fIlog(d(;)] . Porosimétrie an Pores supposés
» Diamétres de pores p est la fraction volumique mercure cylindriques
z de pores de diamétre d<d,.
5 Surface développée des pores Porosimétrie au .
:" Surface spécifique ramenée a I'unité de masse mercure, adsorption Par c(%c&ﬂndlrect
g moléculaire
“ . ot . -
-t Géoméirie du réseau Mor?holo'gxe du réseau, Analyse d image : Per‘forr_nant mais
contiguité entre phases, MEB, microscope difficilement
poreux o . .
connectivités optique accessible
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1.5 Transferts de masse et de chaleur en milieux poreux :
1.5.1 Etude Bibliographique :

L’étude des phénoménes de transferts de masse et de chaleur en milieux poreux est assez récente.
Les premiers travaux sur ces phénoménes sont apparus seulement dans la deuxiéme moitié de ce
siécle et concernaient I’étude du séchage des matériaux [Krisher O, 1962]. Les premicres études
systématiques des phénoménes furent conjointement menées par Philip et De Vries (1957) et De
Vries (1958) ainsi que Luikov A.V (1966 et 1975). Les équations nécessaires & la description des
phénoménes ont été élaborées a partir de relations du type bilan de masse et de chaleur effectuées
sur les différentes phases. D’autres approches ont ensuite été proposées. Marle C.M (1965} par
exemple, a utilisé la thermodynamique des processus irréversibles. Malheureusement la complexité
des relations obtenues ne permet pas d’envisager, pour le moment, d’applications réellement
pratiques. Enfin, les méthodes de prise de moyenne attribuées 4 Marle C.M (1965), Slattery S.C
(1967), Whitaker S (1967) et Gray W.G (1975) consistent & écrire les équations locales &
Pintérieur de chaque phase, puis & passer & une forme moyenne sur un volume élémentaire
représentatif (VER). Plusieurs applications de ces modéles sur différents matériaux ont par la suite
été effectuées par de nombreux chercheurs, parmi lesquels William A.J (1973), Crausse P (1983),
Perrin B (1985), Daian J.F (1986), Courivaud J.M (1993), Abada F (1994), Marmoret L
(1998).

La complexité¢ des phénoménes de transferts en milieux non saturés provient d’une part de la
structure poreuse et d’autre part du couplage entre le transfert de chaleur et de masse en phase
liquide et gazeuse. En effet, en présence d’un gradient de température dans le milieu poreux, I’eau
évaporée du coté chaud est transportée par diffusion gazeuse et se condense sur le c6té froid en
libérant sa chaleur de vaporisation. C’est le phénoméne d’évaporation - condensation. Il conduit 3
une accroissement notable du transfert de chaleur et donc de la conductivité thermique.

Des modéles théoriques ont été proposés pour décrire les processus de transferts couplés de chaleur
¢t de masse. Citons : Krisher O (1962), De Vries (1958 et 1987), Luikov A.V(1966). Une analyse

critique de ces modeles a été faite par Bories S (1982).

Dans des travaux plus récents dont ceux de Moyne C (1987), Degiovani et Moyne (1987), la
description mathématique du transfert de chaleur et de masse a été complétée en prenant en compte
outre les deux gradients moteurs (température et humidité) le gradient de pression totale de la phase

gazeuse,
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ou
- D¥ est le coefficient de diffusion de la vapeur d’eau dans le milieu poreux exprimé en fonction de
la diffusion de la vapeur d’eau dans 1’air D, par la formule :
p'=p Py (1.15)
o

Py st la masse volumique de la vapeur d’eau, f est le facteur de résistance 4 la diffusion. Ce

facteur posséde un caractére tensoriel et n’est réductible a un scalaire que pour un milieu isotrope.

- L, est la chaleur latente de vaporisation de I’cau, a,y est le coefficient de diffusion massique
isotherme de la phase liquide, a,,6 est le coefficient de diffusion massique non isotherme, & est le

coefficient de thermomigration en phase liquide.

- A est la conductivité thermique « vraie ou pure » du milieu continu équivalent au milieu poreux

pour lequel la densité de flux de chaleur s'exprime directement par la loi de Fourier

(g, = —lgragT ) lorsque le transfert est supposé purement conductif.

La détermination spatio-temporelle de la teneur en eau @ (x,#) et de la température T(x,#} dans un
matériau poreux, lors du transfert de masse et de chaleur, nécessite la prédétermination des

coefficients de transferts k.

Dans cette étude, les mesures des coefficients de transferts de masse et de chaleur ont été effectuées

dans les conditions suivantes :

o Gradient d’humidité nul lors du transfert de chaleur : dans ce cas le terme grac?co =0 dans

I’équation de transfert de chaleur. Ceci est réalisé expérimentalement en couvrant
hermétiquement les échantillons 4 1'aide d’un film plastique pour éviter toute évaporation
d’eau et maintenir 'humidité dans le matériau constante durant le cycle des mesures. Celles-ci
ne seront effectuées que lorsque 1’équilibre hydrique sera établi (environ 24 heures pour chague

teneur en humidité) .

* Les mesures des coefficients de transfert hydrique sont réalisées dans les conditions ambiantes

de température et de pression, dans ce cas et lorsqu'on suppose uniforme la distribution de

température dans le matériau, on aura: grac-f T=0.
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Dans ces conditions les équations de transferts (1.13) seront réduites au systéme suivant:

(p,c) or _ dz'v(k”graET)

ot
Se ) (1.16)
E = div(kﬂ grad 0))

e Pour un milieu isotrope la conductivité thermique &;; est la méme dans toutes les directions,
c’est la conductivité thermique apparente A+ que |’on espére atteindre par I’expérience. Cette
conductivité n’apparait que lorsque {’on assimile I’ensemnble du phénoméne de transfert 4 une
conduction. Elle comprend un terme correspondant & la conductivité thermique pure ou vraie
( A) auquel on ajoute la conductivité thermique due au phénoméne d’évaporation-condensation
(f’ kar) qui se manifeste lorsque Ia température dépasse les 20°C. Elle s’ écrit :

ow
ar (1.17)

k,,=A*=A+f.p,L,D,
=A+f.ky

o ky =p,L,D, ——Zq—f- est la conductivité thermique de l'air humide saturé.

a9 . . . .
* A noter qu'aucune indication sur la fagon de mesurer ou de calculer les deux paramétres

microscopiques A et f n'a été donnée. Cette question n'a pas pour l'instant regu de réponse

définitive.
Dans ce cas I'équation de transfert de chaleur se réduit a:

T A%
o1 (pyc)*

VI(T)=a*V’(T) (1.18)

*

ou: a*=—2"" estla diffusivité thermique du matériau poreux (m’s); V? est l'opérateur
(poc)*

82 8? 87

6x 2 + a.y 2 + az 2

Laplacien: V’=

La diffusivité thermique a* est une valeur qui caractérise le comportement thermique d’un
matériau en régime transitoire. Elle caractérise la cinétique de réponse du milieu & une perturbation
thermique. La température d’un matériau augmente d’autant plus rapidement que sa conductivité
thermique est élevée et que son pouvoir d’accumulation de chaleur traduit par sa capacité

calorifique {ppc)* est faible.
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Par ailleurs, il ne faut pas confondre la conductivité thermique apparente "A* = k;;" a la

conductivité thermique équivalente "A.," introduite par de nombreux chercheurs [Philip et De

Vries, 1957}, [Luikov A.V, 1975], [Bories S et al, 1980], [Langlais C, 1985] sous la forme :

A =A+ [ Ay
dP, M, P, M, p (1.19)
avec: Ay =p, L, D, . =L,D,.¢
. dar M, P-P, dl RT P-P,

ol : R est la constante des gaz parfaits; ¢ = P./P,, est Phumidité relative du milieu; P, est la

pression totale de la phase gazeuse; A4 la conductivité thermique de I'air humide saturé.

Cette conductivité n’apparait que si ’on suppose 1'air macroscopiquement immobile (densité de
flux d'air g, = 0 ). Cette condition sera réalisée dans nos expériences en couvrant les échantillons

hermétiquement par un film plastique en rendant ainsi les facettes imperméables a I'air. Dans ce
cas on peut confondre la conductivité thermique équivalente A, & la conductivité thermique
apparente A*.

Selon I'approche de Philip et De Vries, la conductivité thermique "équivalente” d’un matériau

poreux s’exprime sous la forme :

Ay =Ao +F. 2y (1.20)

Ao est la conductivité thermique déterminée en supposant les phases inertes, c’est & dire en
I’absence du phénoméne d’évaporation-condensation. Généralement la valeur de A, est confondue

a la conductivité thermique apparente du milieu a basse température. Cette formule est & rapprocher
a la formule (1.19).

D’aprés Azizi S (1988), la différence entre A et Ay est suffisamment importante pour qu’il soit
nécessaire de distinguer fde F. Le facteur 7 ne peut donc s’interpréter directement comme facteur
de résistance a la diffusion et en particulier n’est pas celui introduit dans ’expression du flux
diffusif de vapeur (g, ) dans le milieu poreux. On l'appelle tout simplement facteur de De Vries
pour enlever toute ambiguité. La détermination du facteur de De Vries F sera discutée dans la

partic modélisation au chapitre troisiéme .

¢ - Le coefficient de transfert de masse k,, représente le coefficient de diffusion isotherme de
I’humidité dans le milieu poreux, il comprend la diffusion en phase vapeur et en phase liquide.

Si on se limite & un écoulement unidirectionnel, I’équation de transfert de masse se réduit 4 :
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@_xi[gw E?f‘ij (1.21)
g1 dx dx

ol D, représente le coefficient de diffusion hydrique ou diffusivité hydrique du milieu dans la
direction de 1’écoutement. Il est égal a la somme d’un coefficient de transport liquide D,; et d’un

coefficient de transport vapeur D,,, soit :

D,=D,+D,, (1.22)

La difficulté dans la détermination du coefficient D, est d’évaluer les coefficients de diffusion au
voisinage des teneurs en eau les plus faibles ou les plus élevées. Dans le domaine des teneurs en
eau les plus faibles ce sont les transferts en phase vapeur qui sont prépondérants [Perrin B et
Javelas R, 1987].

Ii est possible de déterminer le coefficient D, par imbibition du matériau sous phase liquide en le
mettant tout simplement en contact avec une nappe d’eau. Le suivi des profils hydriques dans
Pespace et dzns le temps permet d’évaluer la diffusivité hydrique en phase liguide, on Fappelle
également coefficient de transport capillaire. La méthode de détermination du coefficient de

transport capillaire sera discutée dans le chapitre suivant.

Quant au coefficient de diffusion hydrique en phase vapeur D,,, on peut le déterminer en se servant
des isothermes de sorption. Selon Philip et De Vries (1957), la relation donnant D,, est de la
forme :

p =pLPudb_p S Pudd

1.23
T pde TS p, do (-2

{ est un facteur déterminé par le rapport du gradient de température de I’air dans le pore et le
gradient de température du milieu. Dans nos expériences, étant donné que les conditions sont
isothermes on suppose que I’équilibre thermique est bien assuré dans le matériau poreux. On

prendra dans cecas : {= I

Quant au facteur de résistance a la diffusion de vapeur f on lui affecte les valeurs du facteur de
De Vries "F" évoqué plus haut et qu’on détermine en fonction des mesures de la conductivité

thermique apparente.
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d¢

Le terme (d_] se calcule a partir de la courbe de I'isotherme de sorption apres lissage des points
@

expérimentaux. Ce dernier sera effectué en utilisant le modéle de Hillerborg (1985) qui n’est que
le modéle B.E.T modifié, di 2 Brunauer, Emmett et Teller (1938).

/s est la masse volumique de la vapeur d’eau saturante. D’aprés les tables numériques données par
Daian J.F (1986), p,, =0.0173 kg/m’ 4 20°C.

De Vries (1987) propose une expression pour la détermination du coefficient de diffusion de

})0 T 1.88
D, =D, 2| (1.24)
/]

ou I’indice « ¢ » est attribué a un état de référence, par exemple Bellini (1992) propose les valeurs:
Dp=2,17.10° m’fs, Py = 101325 Pa, T, = 273.16 K. Soit D, = 2,48.10° m’s dans les conditions
ambiantes (7= 293.16 K et P=P,,,= 101325 Pa).

vapeur d’eau dans |’air D, de la forme :

I.5.3 Techniques de mesuie des paramétres de transferts :

1.5.3.1 Paramétres de transfert thermique :

Les paramétres thermiques indépendants que I’on cherche a identifier sont au nombre de deux. I
s’agit de la conductivité thermique apparente k;; ou A# (W.m" K™) et la capacité calorifique
massique apparente c* (J.kg'.K™) ou volumique C* = gy c* .m>.K™"). Ce sont les paramétres
intervenant dans I’équation de conduction de la chaleur (loi de Fourier) donnée par (1.18).

Un troisiéme paramétre dépendant des deux premiers peut étre déduit. Il s’agit de la diffusivité
thermique apparente du milieu a* (m”.s™) donnée par le rapport de la conductivité thermique A+ a
la chaleur volumique du milieu C*.

La signification de ces paramétres, dans un milieu polyphasique est moins « claire » que pour un
milieu homogéne. En effet, la complexité de la structure poreuse et le changement d’état de
Phumidité présente dans le matériau sous I’effet de gradients thermiques sont susceptibles
d’influer notablement sur les bilans énergétiques et donc de modifier les valeurs apparentes des
parametres thermophysiques. Si I’on suppose un transfert purement conductif, le double probleme
auquel on se trouve confronté sera donc, d’'une part d’estimer les caractéristiques thermiques
globales équivalentes a celle d’un milieu homogéne du matériau poreux & partir de ses différents

constituants en tenant compte de sa structure et d’autre part, d’évaluer les corrections a apporter
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aux coefficients thermiques vrais pour intégrer I"effet d’éventuels transferts purement conductif 1ié

a I’état hydrique du matériau.

De nombreuses méthodes de mesure des paramétres de conduction sont utilisées. Elles peuvent étre

divisées en deux classes principales selon le régime de chauffage employé :

+ Régime stationnaire :

I’établissement d’un gradient stationnaire de température & Pintéricur d’'un matériau solide plan
permet une détermination simple de la conductivité thermique, puisqu’il suffit de mesurer les
températures des faces du matériaux ainsi que le flux thermique qui le traverse. Parmi les méthodes
stationnaires utilisées on cite : la méthode de la plaque chaude gardée [Lang D.L,1956 ; Fournier
D et al, 1966], l]a méthode du fil chaud [Wray K.L et Connolly T.J, 1959] et la méthodes des
cylindres coaxiaux [Le Neindre B, 1969 ; Tufeu R, 1971].

¢ Régime instationnaire :

L’établissement d’un gradient stationnaire de température & Pintérieur d’un matériau solide est
généralement long, surtout pour des matériaux solides peu conducteurs. Des méthodes plus rapides
ont ¢€té développées en mesurant des variations de température en régime instationnaire ou
transitoire. L’avantage de ces méthodes par rapport aux méthodes stationnaires réside dans la
rapidité du temps de mesure. Un temps d’acquisition de la température d’environ 500 secondes est
largement suffisant pour déterminer les paramétres thermiques. De plus, le régime transitoire fait
intervenir outre la conductivité thermique du matériau, la diffusivité thermique et par conséquent la
capacité calorifique du matériau. Parmi les méthodes transitoires utilisées on peut citer : la méthode
du fil chaud [Stalhane B et Pyk S,1931 ; Cull J.P, 1974}, la méthode de la sonde axiale basée sur
le principe du fil chaud [Blackwell J.H, 1954 ; Perin B, 1985 ; Laurent J.P, 1986 ], la méthode
par chauffage périodique [Angstrim A.J, 1863 ; Carslaw H.S et Jaeger J.C,1965], la méthode du
film chauffant [Vernotte P, 1937 ; Bastian G, 1987) et la méthode photothermique flash [Parker
W.J et al, 1961 ; Azizi S, 1988 ].

Récemment, d’autres techniques de mesure en régime transitoire ont été développées. Il s’agit de la
méthode de la sonde monotige & faible inertie thermique développée par J.P Laurent (1986) et
destinée a la détermination de la conductivité thermique et la méthode de la sonde plane TPS
(Transient Plane Source) développée par Gustafsson (1991) et destinée 4 la détermination

simultanée de la conductivité thermique et de la diffusivité thermique du matériau poreux.
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La sonde TPS est issue du développement de la sonde THS (Transient Hot Strip) développée par
Gustafsson et al (1979). Ce sont ces deux techniques qui seront employées dans cette étude. Une
description détaillée de ces deux méthodes sera donnée dans le chapitre consacré aux techniques

expérimentalies.

1.5.3.2 Paramétres de transfert hydrique :

En se limitant au cas d’un écoulement unidirectionnel, nous avons montré au paragraphe (1.5.2) que
le seul paramétre intervenant dans le phénoméne de transfert d’humidité est la diffusivité hydrique
D, qui est la scmme de la diffusivité hydrique de la phase vapeur D, et de la diffusivité hydrique
de la phase liquide D,,. La premiére est dominante dans le cas des faibles teneurs en eau tandis que
pour des teneurs en eau €levées c’est le transfert en phase liquide qui est dominant. La figure 1.4 est |
une représentation schématique de 1'évolution de la diffusivité hydrique Dg= Dy, + Dy en fonction
de la teneur volumique en ceau & selon Daian J.F (1986), Philip et De Vries (1957) et De Vries
(1958).

a

Diffusivité hydrique D

Teneur volumique en eau @

Figure 1.4 : Schéma qualitatif d'évolution des coefficients de transfert Daet Dget Dy

La teneur volumique en eau &, représente fa rupture de continuité de la phase liquide, ¢’est la valeur
pour laquelle la perméabilité du liquide s’annule.

La détermination du coefficient de transfert en phase vapeur D,, ou Dy, est déterminé & partir de
Pisotherme de sorption. On trouvera dans les travaux de Daian J.F (1986), Merouani L (1987),
Couasnet Y (1989) et Quenard D (1989) une étude plus compléte des phénomenes de sorption et

du processus de condensation dans les matériaux poreux.



Chapitre 11

Technigues expérimentales
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Techniques expérimentales

Le choix des méthodes de mesure fiables des propriétés physicomécaniques et thermohydriques
d’un matériau poreux dans des conditions de température et d’humidité variables dépend du type de
matériau lui méme. Les dimensions du matérian et sa microstructure (distribution et géométrie de
la phase solide "grains" et de la phase vide "pores") sont deux paramétres essentiels dans le choix
d’une telle ou telle technique de mesure. Des techniques de mesure ont été décrites bri¢vement au
chapitre premier comme références. Une description détaillée des méthodes de mesure employées
dans cette étude est présentée dans ce qui suit : la premiére partie est consacrée aux méthodes de
caractérisation du milieu poreux puis on abordera les méthodes de caractérisation physico-
mécaniques du matériau et enfin les méthodes de détermination des paramétres de transfert

thermique et hydrique a I’échelle macroscopique du milieu.

IL1 Caractéristiques physico-mécaniques :

11.1.1 Masse volumique apparente :

Par définition, Ia masse volumique apparente séche gy est le rapport de la masse de Péchantillon M
a son volume apparent & 1’état sec ¥, L’¢tat sec est obtenu par séchage de I’échantillon en étuve
ventilée a 70°C jusqu’a masse constante. Cette masse est considérée comme atteinte lorsqu’en
I’espace de 4 heures elle n’accusera qu’une diminution égale ou inférieure & 0.2% [RILEM, 1974].
Les pesées sont effectuées a 0.01g prés et les dimensions des échantillons sont déterminées a I’aide
d’un pied a coulisse avec une précision de 0.0lcm. La masse volumique apparente est ia moyenne

des mesures effectuées sur trois échantillons de chaque composition.

I1.1.2 Masse volumique absolue :

La masse volumique absolue p, est déterminée par la méthode de déplacement du liquide au
pycnométre. La méthode consiste a broyer une portion d’environ 100 4 150 g du matériau sec dans
un broyeur a jarre jusqu’a une finesse limite. Une quantité de la poudre obtenue sera pesée 4 0.01g
prés puis introduite dans un pycnométre initialement rempli d’eau jusqu’a un niveau repére. La

différence du niveau d’eau du pycnométre avant et aprés introduction de la poudre permet d’en
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déduire le volume apparent des grains solides du matériau et par la suite la masse volumique
absolue du matériau. L’essai est effectué en prenant trois proportions différentes prises
aléatoirement des différentes compositions du béton argileux étudié€. La valeur moyenne des

masses volumiques absolues est prise comme valeur de p.

IL.1.3 Résistance mécanique :

Les résistances mécaniques en compression sont déterminées sur des éprouvettes cubiques de
dimensions (100x100x100 mm). Avant I’essai, les éprouvettes sont conservées en salle humide a
T=20+1°C et ¢ =90% pendant 28 jours. Les éprouvettes sont ensuite séchées en étuve ventilée a
704+1°C jusqu'a masse constante. A cause du retrait causé par le séchage et pour plus de précision
les dimensions des éprouvettes sont mesurées une deuxiéme fois a 1’aide d’un pied a coulisse avant
de les soumettre a I’essai de compression. La presse hydraulique utilisée est du type PERRIER
1297 classe.B d’une capacité de 300 kN (Photo 2.1). La vitesse de chargement est préalablement
réglée de telle sorte que la rupture surviendra dans au moins 30 secondes aprés le contact du
plateau de la presse avec la surface horizontale de I'éprouvette d’aprés les recommandations de
RILEM. Au moment de la rupture fa charge de rupture F¢ (kKN) est affichée sur le cadran de la

presse. La résistance en compression est calculée en utilisant la relation :
o, =— 2.1

ou :

A(m®) : est la surface de contact (éprouvette-plateau de la presse)= surface horizontale de
I’éprouvette.

A noter que la résistance retenue est la moyenne de trois mesures de chaque composition du

matériau étudié.

Photo 2.1: Presse hydraulique type PERRIER 1297 classe B



=

a2

Techniques expérimentales: 31

I1.2 Identification de la structure poreuse du matériau:

Les caractéristiques thermiques et hydriques d’un matériau poreux sont fortement lies & sa
structure poreuse, a la géométrie et la minéralogie des grains composant sa matrice solide. Une
identification de la structure poreuse et de la composition minéralogique de la matrice solide sont
des éléments nécessaires pour décrire et modéliser les phénomeénes de transfert de chaleur et de

masse.

I1.2.1 Caractérisation globale du milieu poreux :

Une des principales caractéristiques du matériau poreux est, évidemment, sa porosité totale : elle
est déterminée en fonction des masses volumiques apparente p, et absolue p. par la relation

suivante :

£, (%)=100.22 =100] 1 - 22 2.2)
0 % 0

f

D’autres techniques sont également utilisées pour accéder a la porosité utile des matériaux

€laborés, il s’agit de la porosimétrie au mercure et I’immersion dans I’eau sous vide.

I1.2.2 Caractérisation du réseau poreux :

I1.2.2.1. La porosimétrie au mercure :

Les essais de porosimétrie au mercure ont été réalisés au laboratoire du Centre Scientifique et
Technique de la Construction a4 Limelete (Belgique) qui dispose d’un porosimétre de type
Micrometrics, modéle Autopore III 9420.

Cette méthode est la plus utilisée pour accéder a la distribution porométrique d’un milieu poreux.
Elle est fondée sur le principe de capillarité observé lors de la pénétration des liquides dans les
petits pores. L analyse de I’essai est basée sur I’équation de Laplace appliquée au mercure (fluide
non mouvillant). On détermine les diamétres de pores D;(m) (supposés cylindriques) pénétrés par le
mercure 4 une pression donnée P, par :

D, =— 4o.cos 8
P

i

2.3)

ol : o (N/m) est la tension superficielle du liquide (= 0.485N/m pour le mercure), S est Pangle de
contact de I’interface fluide-solide (= 142° pour le cas du matériau étudié d'aprés les données du

porosimétre: voir annexes).
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L’essai consiste & mesurer directement le volume de mercure V' pénétrant le matériau en fonction
de la pression P exercée. En faisant augmenter la pression par paliers successifs on suppose
Iinvasion de pores de diamétres de plus en plus fins. Nous obtenons ainsi une relation reliant le
volume cumulé de mercure (= volume de pores) en fonction des diametres de pores. Le volume
total pénétré donne une estimation de la porosité du matériau. La figure 2.1 est un exemple donnant
la répartition du volume des pores en fonction de leurs diamétres pour la matrice du béton argileux
étudié. L’allure de la courbe d’intrusion du mercure renseigne aussi sur les diametres des pores
envahis, mais leurs volumes respectifs sont difficiles & estimer. Cette difficulté est due 2 la
surestimation du volume des pores les plus fins au détriment des pores de plus grand diamétre. Ceci
est le résultats du phénoméne de bouteille d’encre "rétrécissement puis élargissement du pore”
Metz et Knofel (1992). Le volume des pores envahis est dans ce cas attribué au diamétre d'entré
généralement de faible taille. La surface spécifique (m*/g) des pores peut également étre estimée &
partir des résultats de porosimétrie au mercure. Nous revenons sur ces points dans le chapitre
« Matériau et résultats expérimentaux ».

A noter que la porosimétrie au mercure ne peut explorer qu'une gamme de porosité limitée. Par
ailleurs, les porosimétres capable d’explorer des pores de rayon inférieurs 4 /00 A doivent atteindre
des pressions trés élevées et sont donc des appareils trés coliteux d’un maniement assez lourd. Ceci
n’est pas la limitation la plus « grave » de ce type de méthode : en effet, utiliser la loi de Laplace
telle que nous I'avons écrite plus haut, revient & assimiler tous les pores a des cylindres ce qui est,
évidemment trés loin d’étre réaliste. Par ailleurs, on doit considérer que I’on est uniquement
sensible, en fait, aux diamétres d’entrée des pores. Or, des phénoménes d’hystérésis importants

peuvent masquer la réalité de la structure poreuse comme le montre I’exemple de la figure 2.1.
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Figure 2.1 : Exemple de distribution du volume de pores en fonction de leurs diameétres obtenue

par I’essai de porosimétrie au mercure (Matériau : Matrice du béton argileux €élaboré)
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11.2.2.2 Immersion sous vide :

Dans le souci de déterminer le taux de porosité exploré, nous ’avons également déterminé par la
méthode de saturation sous vide. L’essai a été réalisé au laboratoire du Centre Scientifique et
Technique de Construction (CSTC) de Limelete (Belgique). Le principe de I’essai consiste & mettre
sous vide pendant 24 heures un échantillon du matériau sec de masse M, et volume V; connus. La
pression pendant les trois derniéres heures étant inférieure a | mbar. L’eau est par la suite introduite
4 basse pression et I’échantillon y resté immergé pendant 14 heures. L’échantillon n’a été sorti de
Peau qu'aprés rétablissement de la pression atmosphérique dans I’enceinte (environ 3 heures

aprés). La masse de I’échantillon saturé M, a été mesuré . La porosité se calcule par :

M_-M
£, =T s _ (2.4)
v

ol g = lg/em’ est la masse volumique de I’eau.

11.2.2.3 Imagerie au microscope électronique a balayage (MLE.B):

L’imageric au M.E.B a été réalisée dans I'objectif de vérifier 'homogénéité du matériau et
d’étudier ’influence de la réaction chimique de la poudre d’aluminium avec la chaux libérée par
I"hydratation du ciment sur les liaisons intergranulaires et la compacité du matériau en général. La
forme géométrique des pores et leurs interconnexions sont également accessibles par cette
technique.

Pour étre observables au M.E.B, les surfaces des échantillons de 5 &4 10g sont rendus conducteurs
par métallisation en les couvrant par vaporisation sous vide d’une couche d’environ 10 & 20nm
d’or. Le principe du M.E.B consiste & bombarder un point de I’échantillon focalisé a I’aide de
lentilles électromagnétiques par un faisceau d’électrons d’un diamétre inférieur 3 10nm. L’intensité
des électrons réémis par la surface dépend de ’orientation et de la composition de celie-ci. Les
électrons réémis sont captés par un détecteur d’électrons, et le signal électrique ainsi obtenu est
amplifié et sert 3 moduler I'intensité du faisceau d’électrons d’un écran cathodique. Des bobines de
balayage permettent au faisceau incident de couvrir ligne par ligne la surface a étudier. Le faiscean
d’électrons de I’écran cathodique se déplace de fagon synchrone, ligne par ligne ; a chaque position
du faisceau incident sur I’échantillon correspond une position du spot sur I’écran cathodique. On
obtient ainsi sur I’écran cathodique une image reconstituée de la surface de I'échantillon & partir

des signaux fournis par chague point de la surface.



Sy

o

Techniques expérimentales: 34

L’analyse d’image n’a pas pu étre effectuée dans cette étude. On se contentera donc d'une analyse

qualitative des images obtenues.
11.2.2.4 Imagerie au microscope optique :

Une analyse qualitative de la microstructure portant sur Phomogénéité de la matrice, sa
composition minéralogique et ’influence de la réaction avec la poudre d’aluminium sur la forme et
1a dimension des macropores a ¢té effectuée par imagerie au microscope optique. Les images ont
€te réalisées au CSTC de Limelette en Belgique sur des lames minces coupées des échantillons de
dimensions allant de (1.5x1.1mm?) a (4x3mm?). Les images ont été obtenues par réflexion de la
lumiére sur une surface spécialement préparée a cet effet. Le pouvoir de résolution du microscope
opfique est limitée par la longueur d’onde de la lumiére utilisée. Il est de I’ordre de 0.2pm, ¢’est a
dire qu’on ne peut dépasser un grossissement de plus de 1500x contrairement au M.E.B qui peut
atteindre des grossissements de 50.000x. On s’est limité 4 des grossissements de I’ordre de 32x a

100x pour les études au microscope optique contre des grossissements de 50x & 5000x pour les

¢tudes au M.E.B selon les objectifs visés.

I1.2.3 Caractérisation des matiéres premiéres :

Nous nous sommes intéressé a la caractérisation du matériau argileux. Les caractéristiques du

ciment ainsi que la poudre d’aluminium sont données par le fabriquant. Les principales

caractéristiques étudiées sont :

11.2.3.1 La distribution des diamétres de grains (analyse granulométrigue):

Elie est exprimée par le pourcentage en masse de grains de diamétre sphérique équivalent inférieur
a D . Elle est tracée en fonction du logarithme décimal de ce diamétre. Le tamisage est effectué par
voie humide et la fraction la plus fine (< 80 pm) est analysée par sédimentométrie [Peltier R,

1965}. Le principe de la sédimentométrie est basé sur la loi de Stokes on le diamétre D équivalent

est déterminé par :

— gDz(pJ _p[) =£
18u t

v (2.5)

avec : v : vitesse de sédimentation, g : accélération de la pesanteur, p, et py masses volumiques du

grain solide et de I’eau liquide, p viscosité dynamique du liquide.
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La fraction massique des grains de diamétre inférieur ou égal & D est obtenue par des mesures de

densité de la suspension a différent temps ¢ et & différentes profondeurs A.

I1.2.3.2 La composition minéralogique de ’argile :

Les minéraux présents dans ]’argile ont été identifiés par Esteoule-Choux J (1996) en utilisant la
méthode d’analyse de diffraction de rayon X. Le diffractométre est équipé d’un tube & anode de
cobalt de rayonnement Ay, =1.789A et un compteur proportionnel. L’identification des minéraux
s’effectue en comparant les diagrammes des échantillons étudiés avec les diagrammes standard des
principaux minéraux. Le résultat de cette analyse a été comparé 4 titre de confirmation au résultat

de I’analyse en microscopie optique.

A noter que I'amplitude et le nombre de pics d’une certaine substance obtenus sur le diagramme de
diffraction X ne refléte en aucun cas la surabondance de cette substance dans le composé. Ceci
dépend du degré de cristallisation et de I’orientation de 1a substance. Par ailleurs, Klug H.P et
Alexander L.E (1954) ont montré qu’il existe une relation entre l’iﬁtensité des rajes de diffraction
d’une espéce minérale et sa concentration dans un mélange, cefte relation permet une analyse
quantitative des différents minéraux dans le mélange. Cette &ude n’a pas €té entamé, on s’est

limité & une analyse qualitative du diagramme de diffraction X.

II.3 Mesures des paramétres de transfert thermique:

Deux méthodes transitoires sont employées dans ce travail pour I’identification des caractéristiques
thermophysiques du matériau élaboré, il s’agit de ia technique de la sonde monotige a faible inertie
thermique [Laurent J.P, 1986]) pblur mesurer la conductivité therrhique apparente des échantillons
a différents taux de saturation en eau & a différentes températures, et la technique de la sonde plane
TPS (Transient Plane Source) [Gustafsson S.E, 1991] issue du développement de la méthode THS
(Transient Hot Strip) ou méthode de la bande chauffante [Gustafsson et al, 1979}, pour la

détermination simultanée de la conductivité thermique et de Ia diffusivité thermique apparentes.
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Alimentation
clectrique

Tube en alliage — L?

Ni(B0%)-CR(20%)

$3.5mm, e=7/100mm} L=100 msn
1] X

Figure 2.2: Schéma de la sonde monotige a

faible inertie thermique

Photo 2.2: Sonde monotige a faibie inertie

thermique utilisée dans les mesures de

conductivit$ thermique apparente

I1.3.1.2 Modéle théorique :

le modéle de Blackwell (1954) est utilisé pour

décrire le systéme d’équations représentatif des

transferts dans le matériau, la sonde et ’interface. En effet, pour une sonde type monotige le signal

d’entrée est le flux électrique O.(7) injecté dans 1’

élément chauffant (échelon) et le signal de sortie

I’élévation de température T,.(t) correspondante mesurée dans le corps méme de celui-ci. Ce qui

correspond au schéma donné en figure 2.3 :

Qt
1 ) Te(t)
t
> t
Signal d'entrée > HEAG) signal de sortie >
(flux Slectrique) (température de Télément chauffant)

Milieu

Figure 2.3 : Type de signal d’entré et de sortie dans un essai de type sonde monotige
d’aprés Laurent J.P (1986).
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Le modéle de réponse H(t, A, C,...)qui est la sortie correspondant a une entrée en <¢chelon
(Q.(t)=0.) a été calculé par Blackwell (1954) en résolvant I’équation de la chaleur pour un systéme
4 deux milieux : la sonde supposée infiniment longue et le matériau. Leur contact est modélisé en
introduisant une résistance fictive R & 'interface. Dans cette configuration, la température T,(2) de
la sonde supposée uniforme dans I'épaisseur du cylindre et en surface et la température T(7,#) dans

le matériau étudié en un point situé 3 une distance x = r de la sonde sont décrit par les équations de

transferts :
AT, (t) 27r,
e, 12 =0, ——=[1,(¢)-T, (r, 1)) -.........(sOnde)
ot R, (2.6)
T 2 T,(r.t

1671, (r,t)= o1 (r,t)+ié‘ rt) (matériau)

a ot or’ r or
ou:

Mkg.m") la masse de Ia sonde, ¢{J.kg" K™) sa chaleur spécifique, r{m) rayon de la sonde, R{Q)
résistance de contact 4 I’interface sonde-matériau, #(s) le temps et a(m’.s™) la diffusivité thermique
du matériau (@ = A/C; A et C sont respectivement la conductivité thermique et la chaleur

volumique du matdériau). Les conditions initiales et aux limites sont :

e at=0/(condition initiale) T,0) = T(r,0)

_;L(o"Tz(r,t)J =T,(t)——T2(rs,t)
ar . R,

e =00, pourtout { T t) =0

e enr =, (interface)

Q2.7

La résolution s’effectue en prenant la transformée de LAPLACE du systéme [Hladik J, 1969], on

aboutit a une réponse de la forme :

A 80?% tl—exp(—F,x%)
H(FOsBst)zTi(t} = 3 .Il Xp X dx

2.8
Q x5 x*(4*+B) %)

avec 1 A = xJo(x)+Ji ) [(F/B)-262 ; B = xYo(x)+Yi(x)[(x’/B)-252] .

ou: Jox), Jix), Yofx), Yi(x), sont les fonctions de BESSEL de premiére et de seconde espéce,
d’ordre Qet 1. et :

Fp = at/r? :nombre de Fourier
B; = rs/(ARg) :nombre de Biot caractérisant le contact sonde-matériau.

Q= nrlC/(Ms cg) : contraste d’inertic entre le matériau et la sonde
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11.3.1.3 L’essai et son traitement :

Pour des durées suffisamment importantes, donc pour des nombres de Fourter élevés lorsque r est

fixé, I’expression (2.8) tend vers une solution asymptotique :

O,
4z - A

T,(f) = In(f) + M 2.9)

avec : M = ln(4a/r32 ) -y+ 2ARgrs ; oy est la constante d’Euler (0.577215...)

D’ou la simplicité de détermination de la conductivité thermique A. La méthode consiste a effectuer
une régression linéaire sur la courbe T;(1)=f{Int) exprimant 1’élévation de la température de la
sonde. La pente de la droite ainsi obtenue égale 3 0./(474) permet de déterminer la conductivité

thermique A.

11.3.1.4 Dispositif expérimental :

Le dispositif expérimental utilisé dans cette technique est représenté en figure 2.4, (Photo 2.3). La
sonde est placée dans un trou préalablement foré & ’aide d’une perceuse au milieu de 1’échantilton
de dimensions (10x10x10 cm’ ) comme montré sur la Photo 2.4. L’ensemble est ensuite introduit
dans une enceinte climatique type VIRK 150 permettant de régler la température de 1’expérience.
Les deux thermocouples, de la sonde et celui placé dans I'enceinte climatique pour contrdler la
température de celle-ci sont reliés a une centrale d’acquisition de type Schlumberger 35954-C
comportant 20 voies qui permet de suivre ’évolution de la température en fonction du temps dans
la sonde et dans I’enceinte climatique. Les mesures sont ensuite communiquées A travers un cible
d'acquisition au micro-ordinateur via une carte interface de type 35984-A. La compensation de la -
jonction froide des thermocouples se fait automatiquement & 1’aide d’un microprocesseur intégré
dans la centrale d’acquisition. La puissance électrique @, dissipée dans I’élément chauffant est
déterminée connaissant sa résistance R, = 0.444 Q et I'intensité de courant le traversant qui peut

étre lue a travers une alimentation stabilisée type Sclumberger T30RU2 (max :2A, 30V), soit :

2
0, = Rs; — 4441 (Wim) 2.10)

ol L est la longueur de I’élément chauffant (=10 cm).
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Le synoptique d’un essai type sonde monotige se schématise par I’organigramme donné en

. (figure.2.5). Un exemple de dépouillement d’un essai de type sonde monotige est représenté en
figures (2.6).
Thermagouples
Alimentation S Centrate dracquisition
stabilisée (24, 30V) ]
L]

Echantillon __..-—-—';“:': |

Sonde —— |-TTTTT oI s s e e n e 1 — =~

Enceinte climatique Micro-ordinateur

Cable d'acquisition S-N

. Figure 2.4 : Dispositif expérimental utilisé dans la technique de la sonde monotige

Photo 2.3: Montage expérimentai utilisé dans la technique de 1a sonde monotige
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Photo 2.4: Implantation de la sonde monotige

* dans le matériau

nOn

T température mitiale de lasonde
égale A la température du milieu ambiant

oui

Déclanchement
du chaffage

L

Scrutation 7~sonde=T,(t}

non

r=r,

oui

Arrét du chaffage |

|

Régression linéaire T; (1) =f(Int)

Figure 2.5 : Synoptique d’un essai type « sonde monotige »
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0 50 100 150 200 250 300 350 400 0 50 100 150 200 250 300 350 400
temps f (s) temnps ¢ {s)
Etat sec Etat saturé

Figure 2.6 : Exemple de traitement de résultats d’un essai type « sonde monotige»
Courbe expérimentale AT(#) et régression linéaire A7 (Int) effectuée entre 200 et 400s.
AT(#) représente I’élévation de température de la sonde [ AT (1) = T,()-T;(0) |

Matériau : béton argileux cellulaire type E, densité séche = 0.876
=400s, Q.= 11.94 W/m, Ty(Q) = 20+1°C.
Etat saturé: t. = 400 s, Q. = 12.60 W/m, T1(0) = 20£1°C.
Résultats - 1%, = 0.216 W.m™ K7, (coefficient de corrélation =0.9992).
A = 0.826 W K, (coefficient de corrélation =0.9987).

Conditions de I'essai : Etat sec:

11.3.1.5 Précision des mesures :

L’erreur théorique introduite par la résistance de contact, dans la détermination de la conductivité
thermique & I’aide de cette sonde a faible inertie thermique reste d’aprés J.P Laurent (1986) de
IPordre de +2% pour des résistances de contact correspondant 3 des mesures dans le sol. La
précision théorique devient ainsi satisfaisante compte tenu de la simplicité technologique de la
sonde et du mode de traitement des données. Les incertitudes sur les paramétres géométriques de la
sonde et sur le flux électrique injecté entrainent une imprécision supplémentaire sur Ia valeur de la
conductivité. Pour cette sonde A faible inertie thermique, la précision est estimée a 5% [Laurent
J.P, 1986] ce qui, pour des mesures portant sur des matériaux aussi hétérogénes que les sols, peut
étre considéré comme satisfaisant. La précision de la sonde utilisée dans ce travail a été estimée a

5% aprés des tests de mesures effectuées sur un pléatre "étalon" de conductivité thermique connue.
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IL.3.2 Technique de la sonde plane TPS (Transient Plane Source) :

La détermination simultanée de la conductivité thermique A (W.m"' K') et de la capacité calorifique
C(J.m™ K™) peut étre effectuée en utilisant la technique de la sonde axiale bitige [J.P Laurent, 1986],
en adjoignant A I’élément chauffant cité précédemment un thermocouple supplémentaire destiné a
mesurer la température dans le milieu & une distance "d" de celui-ci. Le traitement, quant a lui,
combine les traitements monotige pour la détermination de la conductivité thermique et bitige pour
Pestimation de la capacité calorifique. Malheureusement, compte tenu de Pincertitude due au
traitement et Pincertitude sur la connaissance de l'entraxe réel entre I'élément chauffant et le
thermocouple, en ajoutant Perreur théorique introduite par la résistance de contact, la précision de
mesure de la capacité calorifique reste assez médiocre. Donc, Les méthodes type sondes axiales &

chocs thermiques ne constituent pas le meilleur moyen de déterminer celle-ci.

Afin d’éviter ces sources d’erreurs, une deuxiéme technique de mesure des caractéristiques thermiques
a été employée, il s’agit de la sonde plane TPS [Gustafsson S.E, 1991] issue du développement de la
sonde plane THS (Tansient Hot Strip) [Gustafsson et al, 1979].

I1L.3.2.1 Conception de I’élément TPS :

Le capteur TPS utilisé dans cette méthode est constitué d’un élément résistif faisant simultanément
office de résistance chauffante et de capteur de température. I est destiné & la détermination des
propriétés de transport de chaleur dans les matériaux solides.

Les éléments TPS peuvent en principe avoir plusieurs formes géométriques (rectangulaire, disque, etc)
dont le choix dépend de plusieurs facteurs tels que la configuration géométrique de I’échantitlon, le
type de matériau utilisé, etc. Cependant, pour des raisons de commodit¢ tant sur le plan théorique que
sur le plan expérimental, deux configurations ont été retenues pour le modele résistif TPS [Gustafsson
S.E, 1991], la forme rectangulaire et la forme disque (figure 2.7). Dans les deux configurations le
rapport entre la longueur et la largeur est égal & I'unité (I=L. < 40mm ). A I'inverse, dans la technique
de la bande chauffante THS ce rapport est compris entre 20 et 30, ceci, afin de minimiser les effets de
Ia longueur limitée de la bande [Gustafsson S.E, 1990].



g -

Techniques expérimentales: 44

Figure 2.7: Forme rectangulaire et disque du capteur TPS

Dans ce travail, I’élément TPS utilisé est en forme de disque. La source de chaleur est constituée d’une
feuille métallique en nickel en forme de spirales bifilaires enserrées entre deux couches isolantes en
kapton, Les épaisseurs de la feville et de la couche de kapton sont respectivement de 10 um et 25 ym.
Les diamétres effectifs des spirales et de la couche de kapton sont respectivement de 20 mm et 25mm.

A noter qu’il existe des éléments TPS dont le diametre des spirales est de 30mm et celui de la couche

de kapton est de 40mm.

11.3.2.2 Modéle théorique :

Le modéle théorique proposé par GUSTAFSSON repose sur les hypothéses suivantes :
i) Le milieu est supposé infini homogéne et isotrope :

Cette hypothése est satisfaite si la durée de I'impulsion électrique est suffisamment courte c’est a dire
que le temps d’enregistrement du phénoméne transitoire doit étre tel que ’onde thermique n’atteint
pas les bord de I’échantillon. Cela est vérifié si la profondeur chauffée 4, « Probing depth » mesurée
perpendiculairement 4 la surface de I’échantillon reste inférieure aux dimensions de celui-ci. La

profondeur A, est calculée par la relation :

A, =x(at,,) @.11)

tmax €5t 12 durée totale de mesure, a est la diffusivité thermique du milieu et x une constante qui dépend

de la précision de la mesure. Pour 1’élément TPS en forme disque Gustafsson et al (1991) proposent
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la valeur 1.5 pour la constante «.. Toutefois des travaux récents {Gustafsson S.E, 1991} ont moniré
que des mesures plus précises peuvent étre obtenues en choisissant des valeurs de x supérieures a 1.5.

Pour obtenir simultanément fa diffusivité thermique et la capacité calorifique a partir d’'un méme
enregistrement, il est nécessairc que le temps de mesure soit du méme ordre que le temps
caractéristique @ de I'expérience [Gustafsson et al, 1979]. De ce fait, la profondeur chauffée est

généralement Iégérement inféricure ou égale au diamétre de I’ élément TPS.

ii) La capacité calorifique de I’élément TPS est négligeable, la puissance électrique est

constante:

Gustafsson S.E (1991) a montré que la capacité calorifique influe seulement pendant les premiéres
secondes de I’enregistrement du phénoméne transitoire. La puissance dissipée devient ensutte presque
constante et transmise entiérement dans |’échantillon. Il est donc poésible de vérifier ces deux
hypothéses en étiminant les points parasites correspondant a environ 5% du temps d’enregistrement

pendant le traitement des données.
iif) L'effet des couches isolantes est négligeable.

L’effet des couches isolantes devient aussi négligeable si le temps caractéristique de I’ enregistrement
@ est largement supéricure au temps caractéristique de I’isolant B5=(8/a o )} Ot 25 est la distance
entre deux spirales bifilaires et a, est la diffusivité thermique de P’isolant. Cette hypothese est

pratiquement satisfaite en éliminant les premiers points d’enregistrement (environ 5% de f,: ).

iv) La résistance de contact entre I’élément TPS et I’échantillon est négligeable :

v) Les pertes de chaleur a travers les électrodes de I’élément TPS sont négligeables :

Ces deux hypothéses sont respectées en justifiant deux aspects, I’un expérimental et I’autre théorique.
L’aspect expérimental consiste d utiliser un circuit électrique assurant la stabilité du courant qui
traverse 1’élément TPS, par exemple, en utilisant un pont de Wheastone avec un rapport de 100 entre
les résistances des deux branches pour qu’environ 99% du courant passe dans la branche du capteur.
L’aspect théorique consiste & utiliser un temps de correction, défini comme étant un temps de retard
qui empéche I'impulsion d’atteindre sa stabilité au début du phénomene. Ce temps #; est en effet, unc
combinaison du temps de retard di a I'influence des couches isolantes, & la résistance de contact entre
le capteur et ’échantillon et au temps de retard intrinséque des différents appareils (alimentation

stabilisée, ordinateur etc...).



Techniques expérimentales: 46

Le champ de température est obtenu 4 partir de la résolution de 1’équation de transfert conductif dans

un milieu infini, homogéne et isotrope ¢q. (1.18), cette équation peut se mettre sous la forme:

5’T o°T ﬁT _ 1T
éx? é’y o"’z T4t

(2.12)

o a (m’.s") est la diffusivité thermique du milieu.

Si on suppose que fe champ de conduction est dans le plan (3,z), I’élévation de température 4 instant £
au point (,z) due 3 une quantité de chaleur par unité de surface Q(y’,zt’) est donnée d'aprés Carslaw
H.S et Jaeger J.C (1965) par :

3/2 Z/ 40,2r2

AT (3,27 = Idy'dz‘Q(y 2 t)exp[ b 'y')z‘(z"z')] - en

avec:a(t-1) = or’, @=r"a, v= (/)"?

r est le rayon de I'élément TPS, @est le temps caractéristique de ’expérience, 7 est une variable
adimensionnelle.
L’élévation de température AT(7) causée par le flux de courant a travers ’élément TPS, produira une

variation de sa résistance électrique AR(f) donnée par:

AR(t) = aR,AT (7) (.14

R, est la résistance initiale de I’élément TPS,
a est le coefficient de température de la résistance et AT () est la variation de température moyenne

de I’élément TPS. En supposant I’élément composé de "m" anneaux concentriques de rayons

différents placés a des températures différentes durant I’enregistrement transitoire, on peut calculer

AT (1) d’aprés Carslaw H.S et Jaeger J.C (1965) par I'expression :

AT(r)— P ﬂD(r) (2.15)

Dg(z) = [m(m+ D] j——{ZI{Z jexp| — 1 ))B (20-:‘1 - )H (2.16)

P, est la puissance totale dissipée dans I’élément TPS (P =m*.Q), et By 1a fonction de Bessel modifice

avec:

de premiére espece.
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En raison du changement de température moyenne dans I"élément TPS, la différence de potenticl entre
ces bornes changera également lorsqu’il est parcouru par un courant constant. La mesure de la
variation de la différence de potenticl aux bornes de I'élément TPS due aux variations de température
est réalisée a I'aide d’un pont de Wheastone (figure 2.8). Le montage expérimental utilis¢ dans fa

technique TPS et représent€ sur Ia Photo 2.5.

L’une des branches du pont est constituée de I’élément TPS de résistance initiale Ry, et d’une
résistance de précision Rs=1042 l'autre branche est constituée d’une résistance de /K2 et d’un
potenﬁométre pour équilibrer le pont avant qu’il soit traversé par un courant. Le rapport de résistance
entre les deux branches est g=/00. La valeur de 100 a été choisie pour qu’environ 99% de courant

passe par I’¢lément TPS.

légende

R, 1 - R,: résistance des différents fils utilisés dans

le circuit de mesure (= 0.05 £J).

-V: voltmétre installé aux bornes de la

résistance de précision R, dont la lecture

7
P

AU permet de déterminer l'intensité de courant

Alimentation <> a b I,;=lotraversant I'é1ément TPS.
stabilisée en - - R;=104{2résistance de précision.

tension Ce

Pk - DVM: voltmétre digital installé aux bornes

AW\ R,

du pont. Il est relié au micro-ordinateur afin

de suivre la variation du ddp aux bornes a-b.

d - gRy: résistance ajustée au potentiométre

Figure 2.8 : Circuit d¢ pont de Wheastone pour la afin d'équilibrer le pont (telle que AU=0).

- g = 100 - 99% du courant I passe par
'élément TPS

mesure de la variation de résistance de I’élément TPS
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Photo 2.5: Montage expérimental utilisé dans la technique de la sonde TPS
L’analyse du circuit de pont de la figure 2.8 nous permet d’exprimer la variation de la différence de
.- potentiel AE(#) aux bornes de I’'élément TPS en fonction de la variation de la ddp AUf%) entre les

bornes du pont. Celle-ci s'exprime par la relation :

AE@) =aU@®1 - & - AU®)]”
1

&= 2.17

ok, (2.17)

R.I |1+
q(RS +RO)+RP

ou:

Iy ( =I;) : 1’intensité du courant traversant I’ ¢lément TPS.

Or, AE(t) peut étre exprimée en fonction de la variation de la résistance par la relation :

AE(t) = ———=1,AR(1) (2.18)
( s+ n)
ou encore en utilisant les relations (2.14) et (2.15):
R, IL,aR,F

AE(t) = Dy (7) (2.19)

(Rg+R,) 7°%ra
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En caleulant Dg(7) en utilisant un programme de calcul automatique et par Penregistrement de la
variation du potentiel AU(1), nous pouvons déterminer la conductivité thermique A (W.m".K™"
connaissant le rapport AF(#)/Ds(7).

De méme, 4 partir de la relation (2.19), nous pouvons exprimer la dérivée de AE(T) (variation du

potentie! de I'élément TPS) par rapport au temps, par l'expression suivante:

dME(T) A(AE(t)) Ry

ADg (7)
dt At (Rg +R,)

Al

1,R,aP, (n”r./l)"{ } 2.20)

En utilisant la relation C = V/a, et la dérivée de I'expression 7 =(a.t4°)"? l'expression (2.20) devient:

I ) ADg (1)
2.7 AT

dAE(T) A(AE(t))  Rg
d AN (Rg+R,)

I,R,aP, (737 ¢° .C)"( } 2.21)
Cette derniére expression permet de déterminer la chaleur volumique C (J.m>K") en calculant
numériquement les variations A(AE(1))/Af et AD(t)/Ar.

De méme la diffusivité thermique o (m*s) peut étre déterminée a partir des valeurs du temps
caractéristique @ de 1’événement transitoire obtenue par le choix de la valeur de 7 donnant la différence
minimale entre [a réponse expérimentale AE,,,(1) (éq. 2.17) et la réponse théorique AE, (1) (éq. 2.19).
Dans ce cas :

a=(r. r}z/t =r/e

Le coefficient de température o du capteur a été déterminé une fois pour toute en mesurant sa
résistance en fonction de la température pour une gamme de température allant de 10 a 60°C. Le
coefficient o de I'élément TPS est calculé en adoptant comme fonction de résistance R(I) un

polynéme de troisiéme degré, soit :

1 dR(T) a, +2a,T +3a,T*
a(l)= = > 3
RTYy dI a,+aTl+a, 0" +a,T

(2.22)

ol : ag a;, @ a; sont les coefficients de la fonction d'approximation déterminés a partir des mesures
de la résistance de I'élément TPS de diamétre 20mm & différentes températures. Les valeurs de ces
coefficients sont reportés sur le tableau (2.1). Le coefficient de corrélation est de 0.999. Les valeurs du

coefficient a sont données par la figure (2.9) :
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Tableau 2.1 : coefficients d'interpolation du polynéme R(7T)

pour [’élément TPS de diamétre d=20mm

Coefficient valeur unité
a 4.4685 Q
a 0.0264 QK
a -9.55510° QK?
a; 1.16110° QK™

2

Coefficient de température o (10-3 K-/)

0 10 20 30 40 50 60
Température (°C)

Figure 2.9: Evolution en fonction de la température du coefficient de température a (K 7

de I'élément TPS utilisé

11.3.2.3 L’essai et son traitement :

L’essai consiste a serrer Pélément TPS entre deux échantillons du méme matériau de dimensions
(5x10x10 cm®) comme montré en figure 2,10, les deux extrémités de 1’élément TPS sont relices au
circuit de mesure conformément a la figure 2.8. Le pont de wheastone doit &tre équilibré avant de
déclencher le chauffage en ajustant la résistance variable de telle maniére que la différence de potentiel
AU entre les bornes de pont (a-b) soit pratiquement nulle. Aprés avoir équilibré le pont, on déclenche

le chauffage de I’élément TPS par I'intermédiaire d’un signal électrique de courant constant I de
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ordre de 50 a 350mA selon I’état hydrique du matériau, ce qui correspond a une puissance d’environ
0.6W. Un voltmétre digital (DVM) type HP34401A enregistre au méme temps la variation de la
différence de potenticl aux bornes du pont AU{#). L’acquisition se fait automatiquement en reliant le
voltmétre digital (DVM) 4 un micro-ordinateur doté d’une carte d’interface IEEE 488, la durée
d’acquisition est de I’ordre de 150 a 300s et les résultats AUf?) sont enregistrés dans un fichier dont le
nom sera donné avant de commencer 1’essai. Un programme de traitement développé sur MATLAB
permet de calculer la variation de la différence de potentiel AE(?) au borne de I’élément TPS en
fonction des données d’acquisition AU(?) en utilisant la relation (2.17). La fonction D7) donnée par
(2.16) ¢t sa dérivée AD(7)/Az sont calculé une fois pour toute par MATLAB pour un nombre « m »
donné et pour T =0 3 avec un pas de 0.002 et sauvegardées dans des fichiers appelées Ds et ADs. Les
paramétres thermophysiques sont évalués une fois que la différence entre les valeurs expérimentales
de AE(1) données par (2.17) et les valeurs théoriques correspondantes données par (2.19) est minimale.
Le synoptigue d’un traitement de type TPS est donné par la figure 2.11. Un exemple de traitement est

donné en figure 2.12.

Figure 2.10 : Schéma d'implantation de I’élément TPS dans le matériau
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Entrée des caractéristiques de Fessai:
Ry: résistance initiale (Q)
Io: Intensité du courant (A)
o : coefficient de température (K1)
ro: rayon du capteur (m)

l

Suppression des points parasites
environ 5% du temnps total d'acquisition

l

Valeur de t mitial

v

Calcul de la capacité
calorifique C

l

Calcul de 1a réponse théorique
AEqx(t)

y

T=T+AT
T=T1—AT

Calcul de T'erreur
erreur= AEq(t)-AEp(t)

oui

Détermination de la capacité
calorifique volumique C et
de la diffusivité thermique a

52

Figure 2.11 : Synoptique du traitement de données utilisé dans la technique TPS

pour la détermination de la capacité calorifique C et de la diffusivité thermique a
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Figure 2.12 : Exemple de traitement et résultats d’un essai de type TPS
Matériau : Béton argileux cellulaire type (B) ; densité séche = 0.962
Sonde : diamétre = 20 mm ; Ry = 4.967 Q
Test: toux=180s;l,=83mA;T=2041°C
Résultats : a = 4,0352.107 (m%s) ; C = 6,8605.10° J.m>K) ; 1=0.2768 (W.m".K); ¢ =247.82 (s)
7=0.8522 ; T,= 1.1071(°C) ; 4,= 12.8 mm.
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I.4 Propriétés hydriques :

En raison des moyens disponibles au laboratoire et du temps limité imposé pour réaliser ce travail,

les propriétés hydriques ont été déterminées dans les conditions ambiantes seulement.

11.4.1 Domaine hygroscopique (isothermes de sorption/désorption) :

La difficulté des transferts de vapeur d’eau en régime non stationnaire réside dans le fait qu’il
n’existe pas de relations analytiques simples entre le taux d’humidité, la pression partielle de
vapeur et la température. Dans I"état actuel des connaissances, seules les courbes expérimentales de
sorption/désorption ou de succion des matériaux peuvent étre utilisées.

Les courbes de sorption sont I’expression des phénorﬁénes macroscopiques d’affinité entre ’eau et
un solide. On trouvera dans les travaux de Daian J.F (1986) ; Merouani L (1987) ; Couasnet Y
(1989) ; Quenard D (1989) une étude plus compléte des phénoménes de sorption et du processus

de condensation dans les matériaux poreux.

11.4.1.1 Procédure expérimentale :

Les isothermes de sorption/désorption ont été obtenus en plagant a différentes humidités relatives
des échantillons de petites dimensions (de lordre de 20x20x10 mm’) dans une chambre
atmosphérique placée a I’intérieur d’une enceinte thermostatée régulce électroniquement. Cette
enceinte permet de maintenir ’ensemble de la chambre atmosphérique et du systéme de saturation
a la température voulue. Ceci permet d’éviter tout point froid susceptible de modifier la pression
d’H,0. Le dispositif expérimental est schématisé en figure 2.12.

L’humidité relative souhaitée est obtenue grice a des mélanges d’eau et d’acide sulfurique
(17.82M) dans des proportions déterminées correspondant aux données du tablean 2.3 [Hand book
of chemistry and physics]. L’atmosphére dans la chambre atmosphérique est maintenue aux
caractéristiques désirées par une circulation d’air provenant du systéme de saturation moyennant un
débimétre.

L’évolution de la teneur en eau dans les échantillons est suivie par une analyse gravimétrique,
Péchantitlon est pesé en général toutes les 24 heures et replacé rapidement dans la chambre
atmosphérique. Le critére d’équilibre est fixé par la stabilisation de la masse de I’échantillon sur
une période suffisamment longue. La durée d’équilibre est dans les environs de 10 & 12 jours pour

{’ensemble des compositions du béton argileux élaborg.
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La sorption est réalisée sur des échantitlons initialement secs, par contre la désorption s’effectue
- sur les mémes échantillons initialement saturés en humidité. Les points de la courbe de sorption et
de désorption pour une humidité relative donnée sont obtenus par détermination de la teneur en eau

a Péquilibre hydrigue des échantiilons initialement secs et saturés respectivement.

Tableau 2.3 :Humidité relative et pression de vapeur d’eau de I'air

dans des conditions d’équilibre au dessus de solutions d’acide sulfurique

Densité de la Humidité Pression de

solution acide relative vapeur a 20°C
1.00 100.0 174
1.05 97.5 17.0
1.10 93.9 16.3
1.15 88.8 15.4
1.20 80.5 14.0
1.25 70.4 12.2
1.30 58.3 10.1
= 1.35 47.2 83
© 1.40 37.1 6.5
1.50 18.8 33
1.60 8.5 1.5
»® 1.70 32 0.6

/_Blceﬁ}te thermostatée

3h ; &
& ik B Sortie
é
b
in : -} Chambre atmosphérique
¢ L N Fehantillon
t! It - i K
t
Entrée © ;

Systéme de saturation

Figure 2.12 : Dispositif expérimental utilisé pour I’essai de sorption et désorption
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S co o N, () (2.26)

ol : N, est e nombre d’ Avogadro (6.023 10%), o, est la constante d’encombrement (= 1.107"%), M
est la masse molaire de I’adsorbét (eau) égale & 18g. Le programme de calcul des coefficients de
lissage et de la surface spécifique est présenté en annexe.

Un exemple de résultats expérimental de I'essai de sorption et le modéle théorique de Hillerborg

correspondant est représenté en figure 2.13.

10 ; T y ; - T g T
O Points expérimentaux i
—— Modéle de Hilleborg

o o
- o

Z 6F -
=

L L R
5

" ] | -

gt

7]

4 -
=

5 2f i
=
53

H -

0 ! k| X 1 t 1 L | 1
0,0 0,2 0.4 0,6 0,8 1,0

Humidité relative ¢

Figure 2.13 : isotherme de sorption: résuitats expérimentaux et courbe théorique

Matériau : Béton argileux type A (matrice), densité seche = 1.038

Température d’essai : T=20+1°C.

Résultats : Teneur en cau critique @, = 7.107 kg/kg, @, = 0.62 107 kg/kg,
5.=14.391 m%*g, coefficient de corrélation = 0.994

-.6
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[1.4.2 Domaine capillaire :

‘e
Au deld d’une teneur en eau maximale en sorption @, seul un apport d’eau liquide peut encore
faire évoluer le transfert d’humidité a ’intérieur du matériau. L’essai qui permet d’évaluer les

paramétres de transfert hydrigue dans ce cas est I’essai d’imbibition capillaire.

I1.4.2.1 Procédure expérimentale :

Les essais d’imbibition capillaire ont été effectués sur des éprouvettes du matériau étudié de section
(4x4 cm® ) et de longueur 16 cm, préalablement séchées & 1’étuve. Leurs faces latérales sont
imperméabilisées & I’aide d’un film plastique ce qui présente I'éventuel inconvénient de faire
obstacle & I’évacuation de I'air chassé par I’imbibition, mais permet de prémunir les faces latérales
des éprouvettes contre les échanges d’humidité avec I’air environnant et d’assurer un écoulement
unidimensionnel. Leur alimentation en eau liquide est assurée en mettant 1'une des sections
» transversale de I’éprouvette en contact avec I’eau contenue dans un bac de grandes dimensions. La
profondeur d’immersion a été prise d’environ S5mm. La figure 2.14 et la Pboto 2.6 présentent le

dispositif expérimental utilisé dans I'essai d'imbibition capillaire.
'

Eprouvette (4x4x16cm3)

Face imperméabilisée

Niveau d'eau constant

Support

Figure 2.14 : Schéma du dispositif expérimental de I'essai d'imbibition capillaire
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Photo 2.6: Montage expérimentale utilisé dans F'essai d'imbibition capillaire

I1.4.2.2 Mod¢le théorique :

Le paramétre de transfert déterminé par cet essai est la diffusivité hydrique D, (m%/s) en phase
liquide appelée également coefficient de transport capillaire. C’est un paramétre fondamental dans
les problémes de simulation du mouvement de I’humidité dans le matériau décrit par les modéles
mathématiques de transfert d’humidité, variable avec la température et la teneur en eau. La
vartation de ce coefficient avec la température est due principalement aux variations de la viscosité
et de la tension superficielle du liquide [Crausse P, 1983]. Dans cette étude on s’intéresse a
Pinfluence de la teneur en eau sur le coefficient de transport capillaire dans les conditions
ambiantes.

L’équation de transfert isotherme d’humidité exprimée en fonction de la teneur volumique en eau
A(m*/m’) s’écrit dans le cas d’un écoulement unidimensionnel dans un milieu poreux non saturé et

homogeéne, sous la forme :

98 _ ﬁ[ D, _‘?Q) @27
of  Ox ox

ou : 1{s) est le temps, x(m) la coordonnée spatiale.
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Avec comme conditions imtiales et aux limites :

Condition au limife: a x =0 et pour 1 20, 0= 6,

Condition initiale: & t = 0Oetpour x>0, 8= 6,

En général, ce paramétre est déterminé par le tracé des profils hydriques &4 caractérisant
I'évolution de la teneur en eau a travers échantillon dans Iespace et dans le temps. L’utilisation

1/2

de la transformée de Boltzmann ( b = x.r"”* ) permet de regrouper |’ensemble des profils hydriques

en une courbe unique appelée profil type &B) solution de 1’équation différentielle (2.27) apres

_E(E'ﬁj - i( D, ﬁ] 228)
20db) " db\"" db

avec: =6 pourb=0 et 8= & lorsqueb -

transformation, soit :

Le coefficient de transport capillaire 3 une teneur en eau # est déterminé par intégration de

P’équation (2.28) ce qui donne :

D, =-1

1
e
db ),

a
La pente (g—g—] et "aire [ J‘b.dﬂ} peuvent étre déterminées expérimentalement & partir du profil
8

%

g
jb.de (2.29)
8y

type &b). La figure 2.15 représente un exemple de profil type &b) obtenu par transformation des

profils spatio-temporels en fonction de la variable de Boltzmann.

Dans cette étude nous avons utilisé la teneur en eau volumique & plutdt que la teneur pondérale .
Cela ne change rien dans la théorie étant donné que 8 = dpe ol dy est la densité séche apparente du

matériau.
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’ 1 T T T ;
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e e — 1

Variable de Boltzmann b

Figure 2.15 : Exemple de profil type 85)

Un autre paramétre appelé « sorptivité » peut étre déterminé a partir de cet essai. Il a ét¢ introduit
pour la premiére fois par Philip J.R (1957) dans la théorie dé Iinfiltration. Cette terminologie a été
également adoptée par la suite par Christopher H (1977, 1981); Christopher H et al (1986,1993)
dans l'étude du mouvement de I'eau dans les matériaux poreux de batiment. Ce paramétre traduit la
capacité d'un matériau a absorber I’eau par capillarité pour des conditions initiales et aux limites
données. Ce paramétre est une caractéristique macroscopique intrinséque du matériau poreux,
utilisé dans I’étude de la durabilité des matériaux de construction.

En effet, on peut déduire de I’équation (2.27) le volume cumulé d’eau absorbé par umité de

surface :

a,
j=112 _[b.d9=Sw.t’” | (2.30)
BD

+ - T P s . r -1/
ol S, (m.s'?) est la sorptivité du matériau généralement exprimée en (mm.mn ™"

} au lieu du
(m.s™"?) pour des raisons de commodité. Elle est équivalente au coefficient d’absorption capiliaire
utilisé par les recommandations de la RILEM CPC 11.1 (1974).

Expérimentalement, la sorptivité S,, est déterminée directement par une méthode gravimétrique en
tragant I’évolution du volume d’ean absorbé par I’échantillon par unité de surface absorbante en
fonction de la racine carrée du temps. La courbe d’évolution obtenue est généralement une droite

dont la pente exprime la sorptivité du matériau. Le quantité d’eau absorbé est mesuré a des
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intervalles de temps par pesée avec une précision de 0.01g. Le volume d'eau étant déduit

connaissant la masse volumique de 1'eau liquide (1g/cm™).

11.4.2.3 Détermination des profils hydriques :

Les méthodes généralement employées pour déterminer' les profils hydriques &x.t} sont:
I"atténuation des rayons v et la résonance magnétique nucléaire RMN [Crausse P, 1983 ; Perrin B
et Javelas R, 1987 ; Bellini D.J.A, 1992 ; Kaufmann et al, 1997 ; De Freitas et al, 1991]. Ces
deux techniques ont I’avantage de poursuivre automatiquement I’évolution de la teneur en humidité
dans un milieu poreux sur une période de temps assez longue (quelques jours). Malheurcusement,

elles nécessitent des moyens qui ne sont pas accessibles dans la plupart des laboratoires.

Dans cette étude, nous avons développé une nouvelle technique pour Pestimation de la diffusivité
hydrique. Cette méthode nécessite seulement, une balance d’une précision de 0.01g, une étuve et
un chronométre. Le principe de la méthode consiste en la détermination de I’évolution en fonction
du temps du volume d’eau absorbé par différentes hauteurs de ]’échangillon. Celles-ci sont
découpés d'une méme éprouvette (4x4x16 cm’) a I’aide d’une scie rotative. |

Les hauteurs des différents éléments découpés doivent étre déterminées préalablement de sorte que
la différence entre deux hauteurs successives A; et h;,; soit égale & la hauteur du volume local 4k
fixé auparavant (fe volume local = Ah.4 doit étre représentatif, A est la section absorbante de
I'éprouvette) et qui fait I'objet du suivie de I'évolution de la teneur en eau dans le temps. Les

hauteurs successives prises en compte dans cette étude sont : 10mm, 20mm, 30mm, 40mm, 50mm.

- La différence entre les hauteurs successives est de 10mm, elle représente pour nous le volume local

objet du suivi des profils hydriques a différentes abscisses. La figure 2.16 schématise le dispositif

expérimental utilis€ pour la détermination des profils hydriques.

volume local (4x4xicmB)

=30

la hauteur du volume local: A4k = h.o;-hi = 10mm

Figure 2.16 : Schéma de I’essai d’imbibition capillaire utilisé

pour la détermination des profils hydriques.
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Figure 2.17 : Les différentes étapes utilisées dans la détermination des profilé hydriques et de la

diffusivité hydrique en utilisant la méthode gravimétrique élaborée dans ce travail.
Exemple : Béton argileux léger type-A (matrice). densité séche = 1.038, porosité = 0.579
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Figure 2.18: Exemple d'évolution du taux d'absorption d'eau en fonction de la racine carrée du
temps. La premiére étape d'absorption est représentée & l'intérieur de la figure. La pente de cette
partie exprime la sorptivité du matériau.

Matériaun: Béton argileux type (A): densité = 1.038; porosité = 0.579.

Résultats: S, =0.0237 (102 m.s? ) = 1.836 mm.mn™"?,

IL.5 Synthése du chapitre I1 :

Ce chapitre a été consacré au développement des techniques expérimentales utilisées dans la
caractérisation physicomécanique, microstructurelle et thermohydrique des matériaux €laborés
dans ce travail. Les caractéristiques physicomécaniques globales auxquelles s’intéresse ce travail
sont les masses volumiques apparente et absolue ainsi que la porosité totale. En fonction des
sollicitations auxquelles la matériau sera soumis en construction, la résistance mécanique en
compression est la seule caractéristique mécanique que nous avons cherché a déterminer. En raison
de Panisotropie due & la géométrie asymétrique de la macroporosité nous nous sommes intéressés a
la détermination de la résistance mécanique uniquement dans la direction paralléle au sens de
expansion (figure 2.19). L’étude microstructurelle que nous avons abordée comporte la

distribution porométrique établie par la méthode de porosimétric au mercure. La forme
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géométrique des macropores et les liaisons intergranulaires dans les différentes compositions du
matériau étudié ont été étudié qualitativement par imagerie au microscope électronique a balayage
et au microscope optique. La distribution des diamétres de grains d’argile et la composition
minéralogique de celui-ci ont été effectué par sédimentométrie et par analyse de diffraction aux
rayons X.

Les caractéristiques thermiques & savoir la conductivité thermique, la capacité calorifique et la
diffusivité thermique ont été déterminés en utilisant deux méthodes transitoires. La méthode de la
sonde monotige a faible inertie thermique et la méthode de la sonde plane TPS. La premiére a été
utilisée dans I’évaluation de la conductivité thermique apparente des matériaux dans des conditions
hygrothermiques variables. La seconde a été adaptée pour I’évaluation simultanée de la capacité
calorifique et de la diffusivité thermique des matériaux élaborés. A cet effet €t pour des raisons
d’ordre pratique, les caractéristiques thermiqués ont été mesurées dans la direction perpendiculaire
au sens de Pexpansion dans le cas de la sonde monotige par contre elles sont déterminées
parallélement au sens de Pexpansion dans le cas de la sonde TPS (figure 2.19). Les modéles
théoriques et les procédures expérimentales de ces deux techniques ont éié développés dans ce
chapitre. Enfin, I'étude du comportement hydrique a ét¢ abordée en déterminant les caractéristiques
de transport d'humidité en phase vapeur "demaine kygroscopique” et en phase liquide "domaine
capillaire”. Dans le domaine hygroscopique, une méthode dynamique a été employée dan I'étude
de I'évolution de la teneur en eau en fonction de I'humidité relative du milieu. Dans Ie domaine
capillaire, une technique gravimétrique originale a été développée et détaillée dans cette partie pour
déterminer les profils spatio-temporels de la teneur en eau dans le matériau et permette d'accéder a
I'évaluation du coefficient de transport capillaire 3 une teneur en eau donnée. La méthode
d’élaboration du béton érgileux ainsi que les résultats expérimentaux seront détaillés au chapitre

suivant.

) ) Résistance mécanique
/1 a Texpansion Flux thermique "sonde TPS"

Fhux thermique "sonde monotige™
Fhrx hydrique

Figure 2.19 : Les directions prises par rapport au sens de I'expansion dans les mesures

des caractéristiques mécaniques et thermohydriques
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Matériaux et résultats expérimentaux

Les matériaux €laborés dans ce travail sont des bétons cellulaires a base d’argile stabilisée au
ciment. La structure cellulaire est obtenue par réaction chimique avec I’aluminium pulvérulent. Ces
matériaux peuvent étre utilisés en batiment comme isolants ou isolants porteurs selon leurs
caractéristiques thermomécaniques. La résistance mécanique du matériau est assurée grice aux
liaisons intergranulaires dans la matrice argile-ciment tandis que la structure cellulaire joue un réle
trés important dans 1'amélioration des performances thermiques et dans les phénoménes de
diffusion.

Nous présentons dans cette partie les résultats expérimentaux des différentes techniques employées.
L'analyse des résultats expérimentaux est également abordée en tenant compte de I'influence de la
structure poreuse -er: particulier l'influence de la macroporosité sur les paramétres de transfert
thermohydrique. Des modéles théoriques permettant Ia prédiction des caractéristiques mécaniques,
thermiques et hydriques en fonction de la porosité ont été élaborés et validés. Enfin, et afin de se
situer par rapport & d'autres matériaux de construction, les grandeurs thermohydriques ont été
comparées aux grandeurs équivalentes données dans la littérature des bétons cellulaires autoclavés,
du plétre, de la brique argileuse et du béton ordinaire.

Ce chapitre sera donc divisé en trois grands volets: le premier sera consacré aux méthodes
d'élaboration des bétons argileux cellulaires et les résultats des caractéristiques physicomécaniques
et microstructurelles. Dans le deuxiéme volet on présentera les résultats de ['étude du
comportement hydrique. Enfin, les résultats de I'étude du comportement thermique tenant compte

du transfert couplé masse-chaleur est présentée en troisiéme volet.

1I1.1 Idée générale sur le matériau :

Dans certaines régions, il existe peu de gisements de sable « propre ». Dans I’ouest de la France,
par exemple, les gisements de sables marins fossiles de la fin de I’¢ére tertiaire ont ét€ tres sollicités
et sont sur le point d’étre €puisés. Ceci conduit & exploiter des sables de plus en plus argileux et les

déchets d’exploitation constituent donc des quantités de plus en plus importantes.
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Dans I’optique d’une valorisation, I’accent a été mis sur la qualité environnementale et économique
des produits élaborés. Ceci signifie I'utilisation au maximum de déchets de produits finis
facilement recyclables et possédant de bonnes qualités thermiques. De plus, les techniques utilisées
doivent étre non polluantes et peu gourmandes énergétiquement. Pour cela, nous avons envisagé
une fabrication a froid, une mise en moule par coulage, des quantités de stabilisants faibles et une
réduction de la masse volumique. Ces impératifs ont orienté I’étude vers la conception de bétons

argileux légers.

Dans cette étude, I’argile employée est stabilisée au ciment. On peut se référer pour plus de détails
sur les méthodes de stabilisation du matériau terre dans les études de Herzog A et Mitchel J.K
(1963); Za-Chich Moh (1965) ; Mitchel J.M et El Jack S.A (1966) ; Esteoule J et Perret P
(1979). Le ciment, permet d’apporter des caractéristiques mécaniques suffisantes au jeune age.
Cependant, les ciments 4 haute résistance initiale et les ciments alumineux sont & proscrire. La prise
étant trop rapide, ils risquent de figer la structure cellulaire avant que celle-ci ait pu s’établir de

fagon réguliére.

La technique utilisée dans ce travail pour la réduction de la masse volumique du matériau élaboré
est la création d’une structure cellulaire dans celui-ci. Le principe du procédé est la formation de
bulles de gaz a intérieur du matériau frais grice & Paddition de produits chimiques, en faible
quantité, qui peuvent réagir entre eux ou avec les constituants. Nous avons utilisé la réaction de la
poudre d’aluminium avec la chaux. Cette réaction est complexe et a déja été étudice, notamment
dans le cas de pétes i base de loess et de la chaux [Pigache R, 1978]. Ces études ont tout
particuliérement mis en évidence le réle de la température de 1’eau sur la quantité d’hydrogéne
dégapée, celui de la teneur en eau de la pite sur la bonne répartition des bulles. Par contre nous
n’avons pas trouvé dans la littérature des travaux concernant I’influence de la poudre d’aluminium

sur les mélanges argile-ciment.

H1.2 Matiéres premiéres :
1I1.2.1 Matérian argileux :

i) Origine géographique et géologique :

Les fines argileuses utilisées pour I’élaboration du matériau étudié dans ce travail proviennent de la
carriére des Landelles sur Ja commune d’Tllifaut dans le département des cdtes d’ Armor, située a

50 Km environ a I’ouest de Rennes (France).
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La matériau exploité en carriére est un paléosol ferralitique de 1'ere tertiaire, remanié. 11 s’agit d’un
sol sablogranuleux contenant des blocs de quartz rubéfiés et de grés ferrugineux. Le paléosol tout
venant est tamisé en carriére par voie humide. Les graviers et sables sont commercialisés tandis que
la fraction fine, jusqu’a présent inutilisée, est rejetée au fond d’anciens lieux d’extraction bien que

sa couleur en fasse un matériau esthétiquement intéressant.

ii) Minéralogic :

Ces fines argileuses sont constituées presque exclusivement de kaolinite {Esteoule-Choux J,
1996]. Différents prélévements ont montré un pourcentage de quartz inférieur a 5%. Une analyse
minéralogique par diffraction des rayons X effectuée sur une fraction du matériau argileux
(figure3.1), montre la présence du kaolinite (K), du quartz (Q) et du mica (M). La structure
cristalline en feuillets de la kaolinite a pu étre visualisée par une étude au microscope électronique
a balayage (Photo 3.1).

Rappelons que les kaolinites sont des silico-aluminates hydratés [demi maille :Si,A,Os(OH); ]
dont la structure cristalline est en feuillets. Le feuillet de ce minéral est constitué par une couche
dioctaddrique autour des atomes d’aluminium et une couche tétraédrique autour des atomes de
silicium qui mettent en commun un plan d’ions oxygenes (structurel/1), ce qui correspond & une
distance interfoliaire de Iordre de 7A [Caillere S et al, 1982].

iii) Granulométrie :

Un tamisage effectué sur un tamis de 0.08 mm montre, dans le cas du matériau utilisé dans cette

étude, I'absence d’éléments de dimension supérieure. Ceci confirme la validité de la sélection

réalisée au niveau de la carriére puisque I’exploitant commercialise en principe toute la fraction

supérieure & 70um. L’analyse granulométrique (figure 3.2) réalisée par sédimentométrie sur une

fraction de 40g de matériau a donnée la répartition suivante:

e Une fraction d’argile fine représentant 55% des passants cumulés dont le diamétre est inférieur
a2pm.

e Une fraction d’argile-limon représentant 45% des passants cumulés ont un diamétre compris
entre 2pum et 80pum.

D’autres caractéristiques de I’argile sont données dans le tableau 3.1.
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Figure 3.1 : Diagramme de diffraction de rayons |Photo 3.1: Aspect des grains argileux en
X du matériau argileux d’aprés Esteoule J (1996) | microscope €lectronique a balayage.
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Figure 3.2 : Courbe granulométrique du matériau argileux d’aprés Al-Rim K (1995)

Tableau 3.1 : Caractéristiques de Pargile de la carriére d’Illifaut d’aprés Al-Rim K (1995)

Sn (m’/g) ds

Surface spécifique « Blaine» | Densit¢ absolue

Limites 4’ Atterberg

=~ 20 2.65

W=48 %, W,=36%
L=W-W,=12%
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Le mécanisme de réaction est donc assez compiexe et dépend des conditions de réaction. En effet,
Pigache R (1978) a montré lors d’une étude sur le béton cellulaire autoclave que la quantité de
bulles d’hydrogéne formées augmente en fonction de la température de ’eau ajoutée. En étudiant
un mélange 4 base de loess (70% loess, 30% de chaux éteinte, de la poudre d’aluminium et trés peu
de ciment) Pigache R (1978) a mis en évidence une relation entre la densit¢ du produit obtenu et la
température de I’eau de gichage. Il a pu montrer, en faisant varier la température de 15°C a 65°C,
que la densité la plus faible était obtenue pour une température de I'eau de gachage d’environ
43°C.

En résumé, le volume du gaz d’hydrogéne dégagé lors de la réaction chimique ainsi que la
répartition des cellules dans le matériau sont, en régle générale, régis par la quantité d’aluminium et
sa qualité, par la nature du liant, la proportion et la température de I’eau de gachage.

De plus, 11 est important de fixer les caractéristiques du malaxage lors de la préparation de la péte
car celui-ci a une importance prépondérante sur la masse volumique, la répartition et la forme des
pores, et par conséquent sur les caractéristiques thermophysiques du matériau consolidé. Nous

avons procédé comme suit:

Le mélange argile-ciment est malaxé a sec, pendant deux minutes, a vitesse lente, & 'aide d’un
malaxeur 4 mortier normalisé a axe vertical a trois vitesses (60,120 et 180 tr/mn). L’eau de gichage
(3 température ambiante) est graduellement versée dans le mélange, sans interrompre le malaxage.
La durée de malaxage en phase humide est fixée 4 quatre minutes : deux minutes de malaxage a
vitesse lente, puis un arrét pour racler les parois et surtout Je fond du récipient pour homogénéiser
le mélange. Le malaxage reprend ensuite pendant deux minutes 4 vitesse moyenne. En arrétant une
deuxiéme fois le mouvement du malaxeur pour pouvoir ajouter la poudre d’aluminium, puis

redémarrer e malaxage pendant une minute a vitesse lente suivie d’une minute a vitesse moyenne.
Y

La mise en moule doit se faire immédiatement aprés la fin du malaxage afin que I’expansion du
matérian ne se produise pas 4 I'intérieur de la cuve du malaxeur. En effet, une étude systématique a
permis de déterminer le début et la fin de I’expansion de la pite (début et fin de réaction avec I’ Al)

en étudiant I’évolution de la masse volumique de la péte fraiche.

L’essai a été réalisé avec trois compositions du béton argileux pour des pourcentages en aluminium
de 0.20%, 0.60% et 1.0%. Le principe de [essai consiste & mettre la pite dans un moule
cylindrique de volume Ilitre et ce juste aprés la fin du malaxage, et d’enregistrer I’évolution de sa
masse volumique dans le temps en arasant pour chaque pesée la partie expansée de la péte. Cet

essai est réalisé dans une salle humide (¢ = 90%, T=20°C) pour réduire au maximum I’évaporation
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de eau de gichage. L>évolution de la masse volumique de la pite dans le temps permet d’estimer
le début et la fin de la réaction de la chaux et de I' Al 4 compter du moment de la mise en moule.
Les résultats de cet essai sont présentés sur la figure 3.5.

Ces résultats montrent que la réaction avec I’ Al débute aprés environ 15mn pour une teneur en
aluminium de 0.2% et 5 mn pour une teneur en aluminium de 1.0%. C’est & dire qu’il ne faut pas
dépasser en général 5 minutes aprés la fin du malaxage pour mettre la pate en moule afin d’éviter la

formation de cellules dans le malaxeur.

158 v I ' 1 ! i v ] T 1 " 1
- —0— AU(A+C) = 020% {1
L7k —0— AL(A+C) = 0.60%
—A— AL(A+C) = 1.00% ||
0 0
L
(a -
= u|
3 4
p=
b= A |
1’1 1 i 1 L 1 1 1 1 " 1 1 | 1
0 25 50 75 100 125 150 175
temps (mn)

Figure 3.5 : Evolution en fonction du temps de la densité apparente de la péte fraiche

du béton argileux pour différentes teneurs en aluminium.

I11.2.7 Composition des bétons argileux élaborés :

Six compositions de béton argileux ont été élaborées en faisant varier le pourcentage d’aluminium
dans le mélange argile-ciment-eau. La composition des différents mélanges en pourcentages

massiques par rapport 4 la masse du mélange sec Argile-Ciment est reportée dans le tableau 3.3.
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i Tableau 3.3 : Composition en pourcentage massique des différents bétons argileux ¢laborés
Pourcentage massique par rapport a la masse du
Composition mélange sec (Argile+Ciment)
Argile (A) Ciment (C) Eau(E) Aluminium (Al)
A 75 25 65 0.00
B 75 25 65 0.20
C 75 25 65 0.40
D 75 25 65 0.60
E 75 25 65 0.80
F 75 25 65 1.00
La mise en moule doit se faire par coulage et sans aucune vibration en prenant soin de ne pas
v occlure d’air dans la péte fraiche pour les raisons citées plus haut. L’excés de béton dans les moules

est enlevé par arasement. Les moules remnlis sont ensuite conservés en salle humide (20°C et 90%
d’humidité relative). Aprés 24 heures de conservation, on arase la partie expansée du béton et ce
avant de procéder au démoulage (figure 3.6), la Photo 3.2 présente le phénoméne d'expansion pour
des teneurs en aluminium de 0%, 0.40% et 1.0%. Aprés démoulage, les éprouvettes sont replacées

en salle humide ol elles seront conservées jusqu’a 1’dge fixé pour effectuer les essais.

Moule ——p»

(a) Avant arasement et démoulage (b) Aprés arasement et démoulage

Figure 3.6 : Schéma représentatif du phénoméne d’expansion et procédure

. de confection des éprouvettes
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Photo 3.2: Phénoméne d'expansion observé pour différentes teneurs en aluminium

1.3 Caractéristiques générales des bétons argileux élaborés :

II1.3.1 Caractéristiques microstructurelles :

La caractérisation du réseau poreux a été effectuée a partir des échantillons prélevés des
différentes compositions du béton argileux étudié. Nous avons mis en ccuvre les trois types de
méthodes que nous avons décrites au chapitre précédent : la porosimétrie au mercure, 1’adsorption

moléculaire et I’analyse d’image.

111.3.1.1 Porosimétrie au mercure :

La porosimétrie au mercure a été effectuée au Centre Scientifique et Technique de la Construction
(Belgique) qui dispose d’un porosimétre de marque Micrometrics, modéle Autopore II 9420.
Les caractéristiques du mercure utilisé dans 1’essai sont :

¢ Angle de contact matériau-mercure f= 142°

o Tension interfaciale o = 0.485 N/m.

o Densitéd, = 13.53.
L’essai est effectué sur des échantillons de masse d’environ 1.2 a 1.5g préalablement dégazés de
sorte que la pression atmosphérique de référence devient pratiquement nulle. L’échantillon est par

la suite placé dans une enceinte contenant du mercure dans laguelle on fait régner une pression
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croissant par pas AP; . A chaque incrément de pression on mesure le volume de mercure qui

pénétre dans les pores de I’échantilion en essai.

A chaque pas de pression variant de P, & (P; +4P)), une classe de pores se remplit, dont le rayon se

détermine toujours dans I"hypothése de pore cylindrique par la relation de Laplace :
2ccos B

_.—P[

¥y =

(3.1

Le volume AV de cette classe de pores est directement mesuré par 1’appareil. On peut donc en
déduire la répartition des volumes de pores en fonction de leurs diamétres D = 2r.

Un exemple de résultats de répartition des volumes de pores en fonction de leurs diamétres en
intrusion-extrusion de mercure est représenté en figure 3.6 pour les deux compositions (A) et (F). A
noter que seules les courbes d’intrusions (chemin-1) renseignent sur les tailles caractéristiques des
pores et permettent d’estimer la porosité totale des différentes compositions du béton argileux. Les
résultats complets en intrusion de mercure pour les différentes compositions sont représentés en
figure 3.7. L hystéresis présente dans les courbes d’intrusion-extrusion de mercure (figure 3.6) est
le résultat de piégeage de celui-ci dans les cavités formées par les connectivités entre les pores

" phénomeéne de bouteille d’encre” Daian J.F (1986).
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Figure 3.6 : distribution du volume cumulé des pores pour les compositions (A) et (F)

en fonction de leurs diamétres en intrusion-extrusion
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Figure 3.7 : Distribution porométrique en fonction des diamétres de pores en intruston

des différentes compositions du béton argileux.

o Porosité totale :

La porosité totale des différentes compositions estimée par I’essai de porosimétrie au mercure et

mesurée par immersion sous vide est donnée dans le tableau 3.4. Les porosités théoriques calculées

a partir des masses volumiques apparentes et absolues déterminées par pycnométrie a 1’eau y sont

également reportées dans le méme tableau.

Les résultats de porosité estimés par les différentes méthodes sont trés proches. Cela nous permet

de penser raisonnablement que 1’on avait exploré la quasi totalité de la porosité des différents

échantillons et que la quasi totalité de la porosité est accessible. Dans cette étude, nous avons

retenu la moyenne des valeurs obtenues par les différentes techniques comme valeur de porosité

totale pour les différentes compositions du béton argileux.
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Tableau 3.4 : Valeurs des porosités estimées par les différents essais

Porosité totale

Composition | Théoric‘luq ) Immergion Porosimétrie au Porosité
Pycnometrie sous vide mercure moyenne

A 0,577 0,581 0,579 0,579

B 0,595 0,596 0,591 0,594

C 0,618 0,619 0,620 0,619

D 0,641 0,634 0,630 0,635

E 0,678 0,649 0,662 0,663

F 0,704 0,651 0,670 0,675

L’évolution de la porosité en fonction de la teneur en aluminium est donnée sur la figure 3.8. On
constate que plus la teneur en aluminium augmente plus la porosité totale augmente. Par ailleurs,
On constate que la gamme de porosité balayé est trés étroite, elle varie de 57.9% pour la matrice a
67.5% pour une teneur en aluminium de 1%. Cela ne nous permet pas de dégager des lois de
comportement hygrothermique ou physico-mécaniques générales pour les milieux poreux. On se
contentera de confronter les résultats obtenus avec des modéles de comportement =xistants. A noter
qu’un pourcentage en aluminium supérieur a 1% est pratiquement inconcevable puisqu’il conduit a

une chute de la résistance du béton argileux au-dela des limites recommandées pour un béton léger.

T T L} T T T Y ¥ ¥ T

0,70

| £ =0.577+0.100
0,68 | R =0.996

o« 0,66 =
P ]
8 0,64 _
2 |
R .
= 0,62 -
g N A
A 0,60 -

0,58

0,56 1 L 1 M 1 M 1 L 1 i | 1
0,0 0,2 0.4 0,6 0,8 1,0 1,2

Teneur massique en Al: x (%)

Figure 3.8 : Evolution de la porosité du béton argileux en fonction de la teneur massique en
aluminium x = Al/{4+C} %
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e C(lassification systématique de porosité :

I.a distribution porométrique est également représentée en fonction du volume cumulé normalisé
(figure 3.9). Elle est déduite des résultats de distribution des volumes cumulés en les rapportant a la
porosité totale des échantilions. Ces courbes mettent en évidence I’existence de deux gammes de
porosités. En effet, la distribution de volume incrémentale de pores représentée en figure 3.10
montre que la matrice (composition A) se compose presque exclusivement de pores de diamétres
inférieurs & (1 um). Cette classe de pores sera appelée microporosité. Elle résulte de I’évaporation
de I'eau de giachage en excés aprés I'hydratation du ciment. La classe de pores ayant un diamétre
supérieur a {um sera appelée macroporosité. Cette porosité résulte du dégagement de gaz
d'hydrogeéne lors de la réaction chimique de la chaux libérée par I’hydratation du ciment et de la
poudre d’aluminium. Nous avons pu estimer a partir des distributions porométriques en volumes
cumulés normalisés le taux de microporosité et de macroporosité des différentes compositions du

béton argileux. Les résultats sont regroupés dans le tableau 3.5.

]_’0 ¥ ¥ |nnn7—l—rrrn1'q—l—rrrmr|—r-r-rrrmr—'r—rrrrm"
" X : —O— (A) | 4
2 —O0— (B)
= 081 a0 []
' = ! —V—{(D) |
S o— (B)
= 0,6 —+—(F) |
B
= Macroporosité
g 0.4
(@]
5
£ 02
o
>
0,0 !
1E-3 0,01 0,1 10 1000

diamétres des pores (pm)

Figure 3.9 : Répartition des volumes cumulés normalisé des pores en fonction de leurs diamétres
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Figure 3.10 : Distribution de volume incrémer.tal de pores en fonction de teurs diamétres
. Exemple : matrice (composition A). Presque tous les classes ont un diamétre inférieur a 1pm.

Tableau 3.5 : Taux de micro et de macroporosité des différentes compositions du béton argileux

Composition | Microporosité | Macroporosité | Porosité totale
(&) (6m) & = (Ewtom) |
A 0.579 0.000 0.579
B 0.497 0.097 0.594
C 0.440 0.179 0.619
D 0.417 0.218 0.635
E 0.388 0.275 0.663
F 0.366 0.309 0.675

e Surface spécifique :

A partir de la distribution de diamétres de pores, avec toujours un modéle de pores cylindriques, on

peut évaluer la surface spécifique des pores a partir des résultats de porosimétrie au mercure . En
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effet, la surface des pores d’une classe donnée dont le rayon est compris entre r et (r+4r), est

donnée par:

20V 4AV

ASM
¥ D

(3.2)

la répartition des surfaces en fonction des diamétres S,(D ) est donnée par les valeurs cumulées de

AS,... La surface spécifique totale S, est la somme des surfaces AS,,,.

Une autre détermination de la surface spécifique a été réalisée A titre comparatif par adsorption
surfacique d’humidité en utilisant le modéle de Hillerborg (1985) (modéle BET modifi¢) que nous
avons appliqué aux résultats des isothermes de sorption (voir étude hydrique).

Les résultats du calcul de la surface spécifique des différentes compositions du béton argileux par
les deux méthodes (tableau 3.6) montrent que les valeurs estimées a partir de la porosimétrie au
mercure sont nettement supérieures a celles estimées par le modéle de Hillerborg. En effet, et
d’aprés Daian J.F (1986) la détermination de la surface spécifique & particr d'un essai de
porosimétrie au mercure dépend du choix du modéle de pores. Généralement le modele cylindrique
est retenu. Malheureusement, I interprétation des résultats est pertirbée par la présence de pores de
configurations particuliéres dans le matériau qui sont a I’origine du phénomeéne d’hystéresis dans le
processus de sorption et désorption et méme en intrusion-extrusion du mercure(figure 3.6) : les
pores ont la forme de boutceille d’encre ou sont interconnectés par I'intermédiaire de pores fins. De
tels pores ne se remplissent que pour une pression correspondant au rayon d’accessibilité de ces
pores appelé rayon d’entré r. . L’incrément de volume AV est donc attribué au rayon r. et
Pinterprétation précédente conduit a une surestimation systématique du volume des pores fins au
détriment du volume des pores de plus gros diamétre. Lorsqu’on atteint la pression de saturation de
tous les pores, la porosité est correctement déterminée. Par contre la surface des pores devient
surestimée du fait de la division par le rayon r, qui est inférieur au rayon réel du pore. Comme le
calcul se fait par cumul, la surface spécifique totale sera donc surestimée.

Dans le mode¢le de BET aucune condition sur la géométrie des pores n’a été imposée. Il nous
semble que la surface spécifique estimée en utilisant le modéle de BET est la plus représentative de
la surface spécifique réelle du matériau étudié.

En figure 3.11, nous avons donné un exemple de distribution des surfaces spécifiques
incrémentales de pores dans la matrice (Composition A) en fonction des diamétres de pores
déterminées a partir de I’essai de porosimétrie au mercure. En figure 3.12 nous avons représenté la
distribution de la surface spécifique cumulée pour la méme composition. La méme démarche a été
utilisée pour déterminer la surface spécifique totale des autres compositions. Les résultats finaux

sont donnés dans le tableau 3.6.
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Tableau 3.6 : Surface spécifique des pores estimée par

porosimétriec Hg et par adsorption moléculaire

Surface spécifique (m’/g)
Adsorption moléculaire
Composition | Porosimétrie Hg « Modele de
Hillerborg »
A 30.956 14.391
B 29.744 14.113
C 30.118 B 10.774
D 28.670 3.983
E 29.165 3.109
F 32.255 1.847
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L o |
3.0 "
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E 251 %9, 4
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Figure 3.11 : Surface spécifique incrémentale de pores en fonction de leurs diamétres.
Exemple: Béton argileux type (A), Surface spécifique totale S,, = 30.956 m’/g
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Photo 3.3 : Vue de la masse d’un échantillon de la
composition A {G = 100x). en noir :grains de
quartz ; en blanc : grains de Mica ; en rouge-
brun : éléments ferreux présents dans 'argile.
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Photo 3.4 : Aspect homogeéne de la matrice
Argile-Ciment. Composition A (G = 32x)

Photo 3.5 : Aspect de la macroporosité dans un
échantillon de la composition C (G = 32x)

Photo 3.6 : Aspect de la macroporosité dans la
composition D du béton argileux (G = 32x)

Photo 3.7 : Aspect de la forme de macropores
dans le béton argileux type F (G =32x ).

Photo 3.8 : Photo prise en polarisation paralléle
d’un échantillon du béton argileux type F
(G=100x). on observe au centre un grain d’ Al

n’ayant pas réagit.
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it) Microscope électronique a balayage (MEB) :

L’intérét de cette étude est de vérifier "homogénéité du milieu poreux, d’examiner I'aspect de la
forme des pores et d’étudier I'influence de I’Al sur les liaisons intergranulaires dans les

compositions du béton argileux élaboré. En effet:

¢ la photo 3.9 représente une image 5000 fois agrandie de la microstructure de fa matrice argile-
ciment (Composition A). Sur cette photo on observe une bonne répartition des grains d’argile,
les grains de ciment sont presque cachés. Ces derniers sont en fait entourés par les grains
d’argile du fait que la surface spécifique de I’argile est supérieure & celle du ciment. Cet aspect
a ét€ également observé dans I'étude de Laquerbe M et Tatard F (1977) sur les mortiers
argile-ciment. La présence de plaquettes cristallisées de tobermorite dans cette image signifie
une bonne liaison intergranulaires. Ces plaquettes forment les frontiéres du réseaux

microporeux.

* Sur les photos 3.10, 3.12 et 3.14des compositions C, E et F respectivement on observe que la
fraction cristallisée du ciment diminue de plus en plus avec la teneur en aluminium. Cela peut
s’expliquer par le fait qu’une partie de la chaux libérée lors de I’hydratation du ciment a réagi
en premier avec la poudre d’aluminium avant que les hydrates se forment lors de la prise. La

liaison intergranulaire s’affaiblit donc au fur et a mesure que la teneur en aluminium augmente.

* Les photos 3.11et 3.13, illustrent I'aspect général des formes de macropores des bétons
argileux type (D) et (F) créés par le dégagement du gaz "H," lors de la réaction chimique avec
la poudre d'aluminium. Ces images sont comparables a celles obtenues par microscopie optique

ol différentes formes de macropores peuvent étre distinguées.
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Photo 3.10: Aspect"au MEB de la microstructure du

Photo 3.9 : Aspect au MEB de la microstructure de la
béton argileux type (C), densité = 0.953, G = 5000x.

matrice argile-ciment, densité = 1.038, G = 5000x.

Photo 3.11: Aspect au MEB de la structure| Photo 3.12: Aspect au MEB de la microstructure

macroporeuse créée dans un béton argileux type {D), | d’un béton argileux type (E) G = 5000x.
densité =0.903,G = 50x.

Photo 3.13: Aspect au MEB de la structure| Photo 3.14 : Aspect de la microstructure d’un béton
macroporeuse d’un  béton argileux type (F)|argileux type (F), densité = 0.843, G = 5000x
densité = 0.843, G = 50x : o :
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mesure de la dimension longitudinale de I’échantillon dans son état humide. La méme mesure est
effectuée a Pétat sec aprés séchage de Péchantillon en étuve ventilée a 70°C jusqu’a masse
constante. La variation de longueur entre ces deux états extrémes caractérise ce gue nous avons
appelé variation dimensionnelle extréme. Nous avons choisi pour cet essai trois compositions du
béton argileux, la composition (A) de "faible" porosité, la composition (C) de "moyenne porosité"

et la composition (F) de "forte porosité". Les résultats sont donnés dans le tableau 3.8.

Tableau 3.8 : Variation dimensionnelle extréme moyenne enregistrée

pour le cas des bétons argileux type :A, C et F

Composition Denssigi ﬁg;‘);;rente Por:osité AL/L (%)
A 1.038 0.579 0.287
C 0.953 0.619 0.352
F 0.843 0.675 0.378

Les résultats obtenus montrent que les variations dimensionnelles augmentent avec la porosité.
Cela nous parait tout & fait évident étant donné que la quantité d’eau évaporée est d’autant plus
importante lorsque la porosité est giande. Par ailleurs, une étude complémentaire approfondie se
rapportant sur I'influence de la porosité sur les variations dimensionnelles nous semble nécessaire

pour une meilleur interprétation du phénomene.

HI.3.2.3 Résistances mécaniques en compression :

La technique expérimentale utilisée est celle présentée au paragraphe (I1.1.3). Les mesures ont été
effectuées a I’dge de 28 jours. La résistance est mesurée uniquement dans la direction paralléle au
sens de ’expansion du matériau. Nous avons essayé de tirer des relations mathématiques reliant la
résistance mécanique a la porosité du matériau en utilisant les modéles communément utilisés
[Watson K.L, 1981]. IIs s’agit des mode¢les de Bal’Shin; Ryshkewitch, et Schiller dont les

expressions mathématiques sont données par :

Modéle de BaPshin : o=a,(l-&)f

Modéle de Ryshkewitch: o =0,.e"

Modéle de Schiller : o= }in[g—“J
£
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Ou a, fet ysont les coefficients des modéles, oy est la résistance en compression a porosité nulie

et &, la porosité critique correspondant & une résistance nulle.

Le tableau 3.9 donne les valeurs de la résistance moyenne en compression a 28 jours des
différentes compositions du béton argileux. Le tableau 3.10 regroupe les valeurs des coefficients
des différents modéles calculés par régression sur la courbe expérimentale o = f{g).

La figure 3.10 représente les valeurs expérimentales et théoriques de la résistance mécanique en
compression 4 28 jours en fonction de la porosité totale.

Les résultats expérimentaux confirment une relation tout i fait évidente entre la densité et la
résistance mécanique. Plus le matériau est dense plus sa résistance mécanique est élevée. La
résistance mécanique en compression varie de 3.85 MPa i 0.95 MPa pour des porosités allant de
(_).579 a4 0.675. Donc, une perte considérable en résistance mécanique est enregistrée dans
I'intervalle de porosités balayées (pente = 30.21). Ceci est du a I'affaiblissement des liaisons
intergranulaires en fonction de la teneur en aluminium. Ceci a été bien confirmé par les images
prises au M.E.B. Toutefois, ces résistances restent bien dans les normes exigées pour un béton
léger de construction et d’isolation (classell}) et pour uvn béton d’isolation (classe.lil)
conformément au classement fonctionnel de la RILEM (Tableau 1.1).

Par ailleurs, P'étude de la résistance mécanique dans le sens perpendiculaire a expansion n’a pas
été abordée. Cependant, nous pensons qu'il serait trés intéressant d'aborder une étude approfondie
mettant en ¢évidence la relation entre l'hétérogénéiteé géométrique de porosité et la résistance

mécanique pour une meilleure disposition du matériau lors de la mise en ceuvre.

Tableau 3.9 : Résistances mécaniques en compression 4 28 jours des différentes compositions

Composition py (kg/m’) Porosité £ 025 (MPa)

A - 1038 0.579 3.850
B 962 0.594 3.150
C 953 0.619 2.400
D 903 0.635 1.850
E 876 0.663 1.200
F 843 0.675 0.950
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Tableau 3.10 : Valeurs des coefficients des modeles théoriques calculées par régression
sur les points expérimentaux
Coefficients calculés Coefficient de
Modele rélati
o o B ¥ & corrélation
Bal’shin 401.37 5.353 _ _ _ 0.9986
Ryshkewitch | 16817 _ 14.413 _ _ 0.9964
Schiller _ _ _ 18.608 (.708 0.9952
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Figure 3.10 : Résistance en compression a 28 jours en fonction de la porosité totale
valeurs expérimentales et modéles théoriques.
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Il1.4 Etude du transfert de masse :

St les caractéristiques principales des matériaux les plus utilisées sont mécaniques (module
d’élasticité, contrainte i la rupture, etc.) ou thermiques (conductivité thermique, coefficient de
dilatation, etc.), on ne peut concevoir de constructions sans connaitre I'influence de I’humidité sur
leur durabilité. Non seulement elle induit des phénoménes propres telles que les variations
dimensionnelles, mais elle est aussi un paramétre influant sur toutes les autres caractéristiques
telles que l'augmentation de la conductivité thermique et la diminution des performances
mécaniques. Nous envisageons dans ce paragraphe & déterminer les paramétres de transfert
d’humidité en phase vapeur et en phase liquide dans les matériaux élaborés en essayant de mettre
en évidence Pinfluence de la porosité, en particulier la macroporosité du matériau sur le

phénoméne de diffusion d’humidité.

1IL4.1 Domaine hygroscopique :

Les courbes de sorption ont été déterminées conformément a la méthode expérimentale décrite au
paragraphe { I1.4.1.1). La figure 3.11 montre les résultats obtenus pour les différentes
compositions du béton argileux. Les résultats de désorption non pas été déterminés en raison du
temps limité imposé a ce travail. Le lissage des courbes de sorption a été effectué en utilisant le
modéle de Hillerborg (éq. 2.23). Les coefficients du modéle calculés par régression sur les courbes
@ = f(¢) sont donnés dans le tableau 3.11.

On constate que la sorption n’est significative que pour des humidités relatives supérieures a 76 %.
La teneur en eau critique @, au voisinage de I’humidité relative ¢ ~I décroit en fonction de la
porosité du matériau. Elle varie de 8.07 kg/kg pour la matrice (composition A) & 0.052 kg/kg pour
la composition F. Ces valeurs correspondent 4 des taux de saturation en eau de 12.55% pour la
matrice et 6.50 % pour la composition F. Ces valeurs sont trés éloignées de la saturation du
matériau. Le matériau présente donc un comportement hygroscopique faible pour ne pas dire non
hygroscopique en le comparant a d’autres matériaux de construction tels que le béton cellulaire
autoclavé (figure 3.12) et le plétre (figure 3.13). Ce comportement se justifie par la présence faible
de pores hygroscopiques dont le diamétre est inférieur a 6.2um. Ces pores représentent d’aprés la
figure 3.9 environ 35% de la porosité totale pour I’ensemble des compositions. La surface
spécifique des pores calculée en utilisant le modéle de Hillerborg (Tableau 3.6) pour les
différentes compositions met en évidence cet aspect. On constate qu'elle décroit lorsque le taux de
macroporosité augmente. La condensation capillaire dans ces macropores ne commence que pour
des humidités relatives proche de 100%. Ce qui explique la décroissance du taux d’adsorption du

béton argileux cellulaire en fonction du taux de macropores (figure 3.14). Ce qui nous laisse penser



Matériaux et résultats expérimentaux: 94

raisonnablement et d’une maniére générale que la présence de macropores afténue le taux de

sorption dans les matériaux poreux.
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Figure 3.11 : Evolution de la teneur pondérale en eau en fonction de I’humidité relative du milieu

a4 T =20%1°C (Isothermes de sorption des différentes compositions du BAC)
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Figure 3.14 : Evolution du taux de sorption en fonction du taux de macroporosité

du béton argileux cellulaire (BAC)

111.4.2 Domaine capillaire :

A partir de la teneur en eau critique @, déterminée dans le domaine hygroscopique, seul un apport
d’eau par imbibition capillaire peut encore faire évoluer le transfert d’humidité dans le matériau.

Les essais d’imbibition capillaire ont été réalisés conformément aux procédures expérimentales
données en (§ 11.4.2.1). Les paramétres de transfert que nous espérons déterminer par cet essai
sont au nombre de deux: la diffusivité hydrique D,, (m%s) de la phase liquide ou coefficient de
transport capillaire qui est un paramétre essentiel dans les problémes de simulation du
mouvement d’humidité dans le matériau décrit par 1’équation (2.26); le deuxiéme paramétre est la
sorptivité S,(mm.mn™?) qui traduit le taux d’absorption capillaire du matériau. Ce paramétre est
généralement employé€ a la place de la perméabilité pour le cas d’un écoulement en milieu non
saturé. Ces paramétres sont déterminés dans les conditions ambiantes seulement et dans

"hypothése de gradients de température et de pression nuls.
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I11.4.2.1 Coefficient de transport capillaire D, :

11 a été déterminé pour trois compositions représentatives du béton argileux étudié. 11 s’agit de la
matrice "porosité minimale", la composition C "porosité moyenne" et la composition F "porosité
maximale". Les profils hydriques &x,#) de ces trois compositions ont été déterminés conformément
a la procédure expérimentale exposée au paragraphe (11.4.2.3). Les profils types correspondants

&b) sont déduits a partir des profils spatio-temporels &x,¢) en utilisant la transformée de

Boltzmann b = (x/ Jt ) Les résultats de ces essais sont donnés dans la figure (3.15).

L’évolution du coefficient de transport capillaire avec la teneur volumique en ean a été déterminée
en appliquant la relation donnée par J'équation (2.29) aux profils types moyens donnés par
la figure 3.15.

La fonction de lissage des profils hydriques moyens en corrélation avec les points expérimentaux

est de la forme :

9(b)=a+L G.1)

(3]

ott la teneur volumique en eau &(b) est exprimée en (%)

a, f, y et 6 sont les coefficients de la fonction de lissage obtenus par régression sur les points
expérimentaux. Ces coefficients ont été obtenus en utilisant le logiciel " Table Curve: Jandel
Scientific de AISN Software ".

Les résultats de I’évolution du coefficient D,, des compositions A, C et F en fonction de la teneur

en eau sont représentés dans la figure 3.16.

L’évolution du coefficient de transport capillaire isotherme avec la teneur en eau donnée en
figure 2.16 peut s’interpréter d’une maniére générale a l'aide de la représentation donnée par De

Vries (1958) et reproduite en figure 1.4. Elle comporte 3 zones de teneur en eau :

e Aux faibles teneurs en eau (& < 8, ), le transfert en phase vapeur est seul en jeux. La phase
condensée se présente sous forme adsorbée ou dans des flots capillaires isolés. Cette zone est
pratiquement négligeable dans le cas du matériau étudié d’aprés les résultats obtenus dans le

domaine hygroscopique.
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Figure 3.15 : Evolution de la teneur volumique en eau en fonction de la variable de Boltzmann.

« Profils hydriques types des compositions A, C et F »
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Figure 3.17 : Exemples d’évolution du coefficient de transport capillaire en fonction de la teneur

en eau volumique, obtenus par la méthode d'atténuation des rayons gamma.
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e Influence de Ia macroporosité sur le coefficient de transport capillaire :

La figure 3.18 montre que le coefficient de transport capillaire croit lorsque le taux de
macroporosité augmente. Ceci s’explique par le fait que I’invasion capillaire tend a se produire
principalement a travers les canaux homogenes de faibles rayon, ce qui aboutit & un certain stade, a
la mise a I’écart des pores de plus grandes dimension, dans lesquels de I’air se trouvera
définitivement occlus. Ceci est bien confirmé par les résultats obtenus ol la teneur en eau
volumique a presque atteint la saturation pour [a matrice ( G = 56.5% avec Gy = &0 = 57.9% ),
par contre, pour la composition C et F la teneur en eau volumique se trouve en dessous de la
saturation du matériau (Gpax = 52 % avec G = & = 61.9 % pour la composition C) et
(Omx = 49 Y avee O = & = 67.5%, pour la composition F). La brusque variation de D,, pour des
faibles teneur en eau est due principalement au remplissage rapide des surfaces ouvertes de pores
contenus dans la paroi du spécimen au moment du contact avec la nappe d’eau.

En schématisant la section droite unitaire d’un élément de volume d’une composition donnée du
béton argiteux (figure 3.19), la classe de pores de rayons inférieurs & Izm (micropores) occupe une
fraction de section AS,, et la classe de pores de rayons supérieurs a /o (macropores) occupe une
fraction de section A3, Cette derniére est considérée systématiquement nulle pour la matrice
(composition A). La fraction AS,, si¢ge du phénoméne de transport se trouve de plus en plus réduit
lorsque le taux de macroporosité augmente ceci conduit & une croissance de la vitesse d’invasion

capillaire et donc du coefTicient de transport capillaire dans le matériau.

100 — T ——————— 3
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(] mp i
—0—(C)e=0619;c =0.179
10 o mp g -
—&— (Fye=0675 ¢ =0309 s E
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Figure 3.18 : Influence du taux de macroporosité sur l'évolution du coefficient de transport

capillaire du béton argileux cellulaire en fonction de la teneur en eau.
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Figure 3.19 : Schéma représentatif d’une section unitaire droite d’un VER.

I11.4.2.2 Sorptivité S, :

Pratiquement, le coefficient de sorptivité se calcule directement par intégration du profil type &b)
pour des conditions initiales et-aux limites données (éq 2.30). Mais, afin de minimiser les risques
d’erreurs, nous avons effectué les essais de mesure du coefficient de sorptivité séparémeﬂt aux
essais de détermination de la diffusivité hydrique. Les essais d’imbibition capillaire ont €té réalisés
sur des éprouvettes de dimension (4x4x16 cm’® } comme schématisé sur la figure 2.14. Le taux
d absorption volumique par unité de surface i (m’/m’) 4 un instant ¢ donné a été calculé en utilisant
la formule :

_M(t)-M(0)

a pr-A

(3.2)

ol : M{t) est la masse de Péchantillon humide a Pinstant ¢, M(0) est la masse initiale de
’échantillon sec, p; est la masse volumique de I’eau liquide (= lg/fem® ), A(m’) est la section
absorbante de 1’échantillon (4 = 4x4 = 16 cm®).

1.’évolution en fonction de la racine carrée du temps du taux d’absorption volumique par unité de
surface a été suivie jusqu’a stabilisation de la masse de I’échantillon. L'ensemble des résultats des
différentes compositions du béton argileux cellulaire sont représentés sur la figure 3.20

L’allure des courbes d’évolution iff"?) est composée de deux trongons de droite. Le premier
trongon de pente assez forte constitue I’absorption par les capillaires de faibles dimensions, tandis
que le deuxidme trongon de faible pente constitue le remplissage des pores de grande taille

“macropores”. Cette partie peut s’étaler sur une durée de temps assez longue. Le coefficient de
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Figure 3.22 : Evolution du coefficient de sorptivité en fonction du taux de macroporosité

En confrontant les valeurs du coefficient de sorptivité des bétons argileux cellulaires élaborés a
celles d’un béton cellulaire autoclavé, du plétre, de la brique argileuse et d’un béton ordinaire tirées
de la littérature (tableau 3.13), on constate que le béton argileux cellulaire présente une forte
sorptivité par rapport au béton ordinaire et au béton cellulaire autoclavé, Il présente une sorptivité
l1égérement élevée par rapport a la brique argileuse. Par contre, il est moins sorptif que le plitre
pour des compositions de fortes porosités. Ce tableau est dressé non pas 4 titre comparatif du fait
que les matériaux ont des porosités différentes, mais plutét pour situer le caractére sorptif des

matériaux élaborés par rapport 4 d'autres matériaux de construction et d'isolation thermique.

Tableaun 3.12 : Coefficient de sorptivité des différentes compositions du béton argileux cellulaire

Composition " . Sorptivit_(?fz
Porosité Macroporosité S, (mm.mn™"" )
A 0.579 0.000 1.836
B 0.594 0.097 1.820
C 0.619 0.179 1.673
D 0.635 0.218 1.657
E 0.663 0.275 1.510
F 0.675 0.309 1.456
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|
Tableau 3.13 : Valeurs du coefficient de sorptivité en fonction de la densité et de la porosité
du BAC et pour d’autres matériaux de construction
Matériau Désignation Densité  porosité S, (mm.mn""?)
GN 0.390 0.81 0.290
Bf{,‘;ﬁ::ﬁ‘gf:‘;?“{g‘;‘;‘]" ©  oH 0.500 079 0.472
GS 0.650 0.74 0.511
A 1.038 0.579 1.836
B 0.962 0.594 1.820
Béton argileux cellulaire ¢ 0953 , 0619 1673
D 0.903 0.635 1.657
E 0.876 0.663 1.516
F 0.843 0.675 1.456
. Platre PL1 1.3%0 0.42 1.627
[Cristopher Hetal, 1993]  p 1430 0.4 1.510
ve [Pa?;fﬁ‘}igfﬁ‘fgm CB 1.700 0.35 1.239
Béton ordinaire NC 2.300 0.18 0.093

[Parzak J et al, 1992]
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II.5 Etude du transfert thermique :

Cette partie a été consacrée 4 la détermination des paramétres de transfert de chaleur dans le béton
argileux cellulaire en mettant en évidence le phénomeéne de transfert couplé masse-chaleur. Pour
des raisons d’ordre pratique, on a choisi d’étudier 1’évolution des parametres thermiques en
fonction de la température & des taux de saturation en eau donnés. Cette approche est plus simple
que de faire varier dynamiquement la teneur en eau dans V'échantillon en cours d’essai. Les
mesures ont été effectuées entre 1’état de saturation et I’état sec du matériau a des températures
10°C, 20°C, 40°C et 60°C. Ce choix a été motivé par le souci de se placer danrs des conditions
proches des conditions réelles de fonctionnement du matériau en ceuvre. Les teneurs en eau
successives ont €té obtenues en saturant d’abord les échantilions en les mettant dans de I’eau
distillée a T = 20+1°C pendant environ 30 jours jusqu'a saturation maximale, puis en les désaturant
progressivement par séchage au four 4 micro-ondes. Cette technique, d’aprés Harton & Wierenga
(1982) permet d’obtenir une répartition aussi uniforme que possible de I’eau dans les échantillons.
Une fois la teneur en eau souhaitée est atteinte, on pése I’échantillon pour déterminer sa teneur en
eau avec précision, puis on procéde a son emballage dans un film plastique thermorétractable. Cette
procédure permet de maintenir I"humidité dans 1’échantillon constante pendant toute la durée du
cycle de mesures & différentes températures (environ 4 jours). En ce qui concerne le choix des
températures, on dispose d’une enceinte climatique de type HERAEUS VTK.150, celle-ci nous
permet d’explorer la gamme de températures sélectionnées.
Pour les mesures des paramétres thermiques, nous avons utilisé, suivant fes cas :
¢ La méthode de la sonde monotige pour déterminer la conductivité thermique apparente
k1= A¥S,, T) dans des conditions hygrothermiques variables (S, = 0 & S, pex; T = 10, 20,40 et
60°C ), ou S, est le taux de saturation en eau.
¢ La méthode de la sonde TPS pour déterminer la diffusivité thermique apparente a*(S,7) et la
capacité calorifique apparente C*(S,7) . Nous nous sommes limité a la détermination de ces
paramétres thermiques dans les conditions de saturation extrémes ( 0 et S, ) et 4 température
ambiante (20+1°C),
L’évolution de la capacité calorifique volumique en fonction de la teneur en eau a été déterminée
en se basant sur le principe de I'additivité des enthalpies. En effet, si I'on néglige la chaleur
volumique de la phase gazeuse ainsi que les chaleurs de mouillage devant les autres termes, la
capacité calorifique volumique équivalente d’un milieu poreux peut étre reliée i sa valeur a I’état

sec par la relation :

Cc(6)=C,, +6C,, 3.5)



4

Matériaux et résultats expérimentaux: 110

ot 2 Cogy = 4.18 10° (J.m™ K ) est la chaleur volumique de Peau liquide, @est la teneur volumique
en eau et C,, la chaleur volumique du matériau poreux a I’état sec.

En fonction du taux de saturation en eau, la relation (3.5) peut se mettre sous la forme :
(S, )=C, +¢&,5,C,_, (3.6)

Donc, la chaleur volumique d’un milieu poreux évolue en fonction de sa teneur volumique en eau &
selon une fonction linéaire dont la pente est égale a4 C,,,. La droite d’évolution C(6) a été tracée a
partir des mesures effectuées a I’état sec et a I’état saturé a3 T = 20+£1°C.

L’étade de I'évolution de la diffusivité thermique apparente a*(S, T) en fonction du taux de
saturation en eau a une température donnée a été déterminée en se servant des résultats de mesure
de la conductivité thermique apparente A*(S, 7) réalisés 4 I'aide de la méthode de la sonde
monotige, et des résultats de calcul de la capacité calorifique volumique équivalente C(6d), en
supposant négligeable 'influence de la température sur celle-ci. En effet, et d’aprés les études de
A.Bouguerra (1997) et Laurent J.P (1986) réalisées respectivement sur un béton argileux allégé
aux granujats de bois et sur un matériau terre, on montre que la capacité calorifique n'est que trés
Iégérement influencée par la température pour une gamme variant de 0°C a 60°C.

Done, I’évolution de la diffusivité thermique en fonction du taux de saturation en eau 4 une

tempédrature donnée a ét¢ déterminée en utilisant la relation :

A*(S..T)

a*(s,,T)= s

3.7

Iil.5.1 Evolution de la conductivité thermique apparente en fonction de Sret T :

Le dispositif expérimental utilisé pour déterminer la conductivité thermique apparente est celui
représenté en figure 2.4. Le traitement des données a été effectué conformément au synoptique
donné en figure 2.5. Le programme d’acquisition est donné en annexe.

Les résultats de mesure sont reportés sur la figure 3.23. Plus de 400 valeurs de conductivité
thermique ont été détermindes représentant la moyenne des mesures effectuées sur trois
échantilfons de chaque composition. Pour pouveir comparer les résultats des différentes
compositions on a utilisé le taux de saturation en eau S, plutdt que la teneur volumique en eau,

Les résultats montrent que la conductivité thermique apparente évolue presque linéairement en
fonction du taux de saturation en eau, mais uniquement & basse température (T < 20°C ), c’est 4

dire que le phénoméne d’évaporation-condensation n’apparait pratiquement pas. Dans ce cas il y a
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confusion compléte entre fa conductivité thermique apparente A*= k;; et la conductivité thermique

pure A (voir chapitre 1). La conductivité thermique apparente s’exprime dans ce cas par la relation :

AL*
* =4 . 38
A*(S,) m+(AS JS, 3.8)

r

Les valeurs de la pente AZ/AS, calculées & T = 10°C sont reportées dans le tableau 3.14.

Pour des températures T = 20°C, la conductivité thermique apparente n’évolue plus linéairement,
mais, présente une brusque variation dans la zone (0.20 < S, < 0.50 ). Elle tend ensuite a croitre
presque linéairement jusqu’a saturation totale. Cette partie met en évidence les effets
d’évaporation-condensation sur la conductivité thermique apparente A* = k;;. Nous reviendrons sur
ce point dans la partie concernant ta modélisation de la conductivité thermique.

On constate également qu’au point de saturation, toutes les courbes semblent passer par le méme
point pour chacune des compositions. Ceci est du au fait que les conductivités thermiques
moléculaires des divers constituants ne varient pas beaucoup avec la température. De plus la
résistance a la diffusion moléculaire devient pratiquement nulle et la conductivité thermique
apparente se confond a la conductivité thermique pure ou vraie.

La figure 3.24 représente a titre comparatif le comportement d’autres matériaux cellulaires tels que
le BCA (Laurent J.P et al, 1995) et le béton Ytong (Azizi S, 1988). la similitude du comportement
thermique du béton argileux étudié avec le comportement de ces matériaux similaires semble

confirmer la validité des résultats expérimentaux.

Tableau 3.14: Conductivités thermiques 4 sec et 4 saturation en eau & basse température (T= 16°C)

et pentes de la relation 1%(S,) correspondantes, pour les différentes compositions du BAC

Composition Moo A*sa (ALF/AS)
WHm.K) W/m.K) W/(mK)

A 0.281 1.019 0.738

B 0.264 1.011 0.747

C 0.235 0.912 0.677

D 0.223 0.900 0.677

E 0.216 0.825 0.609

F 0.201 0.802 0.601
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Figure 3.23 : Evolution en fonction du taux de saturation en eau et de la température de la

conductivité thermique apparente du béton argileux cellulaire a différentes porosités.
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Figure 3.24 : Evolution de la conductivité thermique apparente en fonction de Ia teneur en eau

et de la température du béton cellulaire autoclavé et du béton Ytong d’aprés la littérature.
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II1.5.2 Capacité calorifique et diffusivité thermique apparentes:

Les mesures de la capacité calorifique et de la diffusivité thermique apparentes ont été effectuées
en utilisant la technique de la sonde plane (TPS). La sonde est placée en sandwich entre deux
éprouvettes (10x10x5 cm’) préalablement jumelés est emballés hermétiquement dans un film
plastique en vue de maintenir constant I'état de saturation dans le matériau durant la campagne
d'essais. Le dispositif expérimental utilisé est celui représenté en figure 2.8, le traitemen t des
données est réalisé selon le synoptique donnée en figure 2.10. Le programme de traitement est
donné en annexe.

En raison du temps limité imposé pour réaliser ce travail, nous nous sommes limités a la
détermination des paramétres thermiques dans les conditions ambiantes (T = 20£1°C) et aux états
de saturations extrémes. Tandis que ['évolution de ces deux paramétres en fonction de la
température et du taux de saturation en eau elle sera déterminée sur la base de considérations citées
en haut.

Les résultats de mesures de la capactté calorifique volumique C* et de la diffusivité thermique a*
aux états de saturation en eau extrémes, sont donnés dans les tableaux (3.15) et (3.16)

respectivement.

Tableau 3.15 : Résultats de mesure de la capacité calorifique volumique

aux états extrémes de saturation en eau a la température T=20£1°C.

Composition e C o (ACYAD ey | (ACT/AG)s Erreur (%)
[10° W’ K)] | [10° T’ K)] | [16° Wnd' KN | [10F T’ K)]
A 1,253 3,67 4,174 4,18 0,144
B 1,122 3,582 4,21 4,18 0,72
C 1,05 3,395 4,165 4,18 0,359
D 0,966 3,275 4,134 4,18 1.100
E 0,966 3,142 4,169 4,18 0,263
F 0,962 3,012 4,095 4,18 2.033
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Tableau 3.16 : Résultats de mesure de diffusivité thermique

aux états de saturation en eau extrémes a T = 20+1°C.

Composition @ @
mm®/s mm/s

A 0,249 0,288

B 0,245 0,250

C 0,241 0,260

D 0,238 0,261

E 0,236 0,266

F 0,234 (4,270

111.5.3 Evolution de la chaleur volumique et de la diffusivité thermique en fonction

du taux de saturation en eau et de la température :

Comme nous 1’avons signalé en haut, on suppose que I’influence de la température est négligeable
sur la chaleur volumique. En joignant les points expérimentaux extrémes de !a chaleur volumique
en fonction de la teneur volumique en eau par des droites (Figure 3.25), on constate que les pentes
de celles-ci sont en bonnes concordance avec la pente théorique {Tableau 3.15). Ceci confirme d’un
coté la performance de la technique de la sonde TPS, et d'un autre, la validité du principe de

"additivité des enthalpies.

La chaleur volumique en fonction du taux de saturation en eau a été calculée A partir de la relation
(3.6). Les points C*(S,) de la figure (3.26) sont calculés pour les taux de saturation en eau
enregistrés pendant les mesures de conductivités thermiques apparentes (figure 3.23). Ces résultats
seront exploités pour la détermination de I’évolution de la diffusivité thermique en fonction du taux

de saturation en eau.

L’augmentation de la chaleur volumique en fonction du taux de saturation en eau est due tout
simplement a la chaleur volumique de I’eau qui est largement supérieure a celle du volume d’air

equivalent. Donc plus le volume d’eau dans les pores augmente plus la chaleur volumique du

matériau croit.
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La figure 3.27, représente Pintégralité¢ des résultats de la diffusivité thermique apparente en
fonction du taux de saturation en cau et de la température, estimés a partir des résultats de

conductivité thermique (figure 3.23) et de la chaleur volumique (figure 3.26).

L’évolution de la diffusivité thermique en fonction du taux de saturation en eau et de la température
présente une allure générale de courbe en cloche pour (T = 20°C) avec un maximum pour des taux
de saturation en eau compris entre 0.30 et 0.50 . La diffusivité thermique augmente d’environ 75%
lorsque la température passe de 20°C a 60°C. Ce phénoméne s’explique aisément si on se référe
aux résultats de conductivité thermique. Celle-ci augmente dans le méme intervalle pour des
températures supérieures ou égales 4 20°C en raison du phénoméne d’évaporation-condensation.
Pour des températures (T< 20°C) on constate une faible variation de la diffusivité thermique avec
le taux de saturation en eau, phénoméne résultant d’aprés Danten A et al (1984) ; Bories el al
(1980) des variations dans un méme sens de 1a conductivité thermique et la chaleur volumique avec

ce facteur.,

A la saturation totale toutes les courbes semblent se rejoindre en un méme point, ceci parait tout a
fait évident ¢étant donné que la conductivité thermique ne varie pas avec la température en ce point,
de méme pour la chaleur volumique.

Les mémes allures en cloches des courbes d’évolution de la diffusivité thermique en fonction de la
teneur en eau ont été constaté dans le cas du plitre [Quénard D et al, 1986] et les sols [De Vries,

1974 ; Luikov A.V, 1966]. Ceci semble confirmer la validité des mesures thermiques effectués.
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Figure 3.25: Evolution de la chaleur volumique en fonction de la teneur volumique en eau

du béton argileux cellulaire a différentes porosités
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Figure 3.26 : Valeurs de chaleur volumique a différents taux de saturation en eau

calculées par la relation (3.6) pour les différentes compositions du BAC.
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Figure 3.27 : Diffusivité thermique en fonction du taux de saturation en eau

et de la température des différentes compositions du béton argileux cetlulaire.
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I1.6 Modéles d’estimation des paramétres thermiques:

Le développement de modeéles de prédiction des paramétres thermiques du matériau a4 une
température et une teneur en eau données, en fonction de ses caractéristiques structurelles, n’est pas
une tiche facile vu la multiplicité des paramétres susceptibles d’intervenir. Ceci devrait faire I’ objet
d’études systématiques cas par cas, et il faudrait élargir la gamme de porosités pour permettre de
dégager des modéles théoriques applicables a tous les matériaux poreux. Etant donné I’objectif que
nous avons fixé au départ a savoir I'étude du comportement thermohydrique d’un béton argileux
cellulaire par la détermination de ces propriétés de transfert de masse et de chaleur dans des
conditions hygrothermiques variables. Nous ne nous sommes donc pas engagé dans la voie de
développements théoriques de modéles globaux, et ce pour deux raisons: d’une part, par manque de
temps et de moyens de caractérisation structurelle, d’autre part, la gamme restreinte de porosités
balayées ne permet pas de dégager des modéles théoriques généraux. On s'est limité dans ce travail
a tester quelques modéles biphasiques basés sur la combinaison des conductivités thermiques de la
phase solide et de la phase fluide et essayer de porter des corrections théoriques a ces modeles en
confrontant les wvaleurs de conductivités thermiques effectives calculées aux valeurs
expérimentales. L’influence de la température sur la conductivité thermique apparente lors du
transfert couplé masse-chaleur a été prise en compte en utilisant le modéle proposé par Philip et De
Vries (1957). Dans ce modéle la conductivité thermique apparente A* est remplacée par une
conductivité thermique équivalente A, égale i la conductivité thermique « pure » Ap a laquelle on

ajoute la conductivité thermique due au phénoméne d’évaporation-condensation "F. A"
Aog =g +F. Ay (3.9)

o : F est le facteur de De Vries déja évoqué au chapitre premier et Az la conductivité thermique

de la phase gazeuse.

La conductivité thermique pure A, est la conductivité thermique du milieu poreux en 1’absence du
phénoméne d’évaporation-condensation, celle-ci a été identifiée a Ia conductivité thermique du

matériau & basse température (T< 20°C).
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I11.6.1 Conductivité thermique a basse température A,:

Si Fon suppose comme admise la dépendance linéaire de la conductivité thermique & basse

température Ao avec le taux de saturation en eau (éq. 3.8), on peut écrire :

A’O (Sr ) = Asec + (;{sar - ;“sec )Sr (310)

Asec €t A5 peuvent étre mesurés directement ou évaluées théoriquement en fonction de 1a porosité.

I11.6.1.1 Estimation de A;.. et 1, a partir des mesures expérimentales :

sur la base de nos résultats (Tableau 3.14) nous pouvons estimer ces deux paramétres en utilisant la

modélisation de la figure 3.28.

1,2 T | — T T T T T T | —
o a1 10°C
(4

M

o A 10°C |4

sat

1

[wa—
<
I

=
o

|a =3.021-4356 £, + 15787

sat

| |R=0.989

A =2880-7.663s +5481s2
sec 1 0
R=0.992

&
~
T

]

T
T

02 1

Conductivité thermigue (W.m-1.K-1)
o
o
I
|

T
i N

. l L 1 L ] L 1 1 l 1 1 1
0,56 058 060 062 064 066 068 0,70

Porosité ¢ ’

Figure 3.28 : Conductivités thermiques du béton argileux cellulaire aux états sec et saturé d’eau

en fonction de la porosité a T = 10£1°C.
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II1.6.1.2 Estimation de A et Asq & partir de modéles théoriques :

Dans cette partie, le matériau poreux est supposé composé de deux phases, une phase solide de
conductivité thermique A, et une phase fluide (de I’air & I’état sec ou de I’eau a I’état saturé) de
conductivité thermique 4. La conductivité thermique effective d’un tel matériau dépend selon
Woodside et Messmer (1961) des paramétres suivants :

e La conductivité thermique des deux phases /A, et .

e La fraction volumique (I-5,) et & de la phase solide et de ia phase fluide.

s La répartition des deux phases dans le matériau.

De plus, la conductivité thermique effective dépend de la grosseur des particules solides, de Ia taille
et la géométrie du réseau poreux. Dans tous les cas, la conductivité thermique d’un milieu poreux
est bornée entre la valeur maximale A, et la valeur minimale A, correspondant respectivement 4 la
distribution parali¢le et perpendiculaire au flux thermique des deux phases en question (figure
3.29). Une valeur intermédiaire de la conductivité thermique effective peut étre représentée d'aprés
Woodside W et Messmer J.H (1961) par la moyenne géomdtrique Jdes conductivités des deux
phases. Cette valeur se situe entre la borne supérieure de conductivité thermique effective obtenue

par le modéle paralléle et la borne inférieure obtenue par le modéle série.

Flux thermiqu solide I

§ =—Agradl g —*»
[ ] ’
fluide —>

Modéle paralléle Modeéle série ou perpendiculaire

Figure 3.29 : Modéle paralléle et série de conduction thermique

e Conductivité thermique minimale 4, :
_ A4,
Eghs H(1—8y )2,

. (3.11)
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e Conductivité thermique intermédiaire "moyenne géométrique” ; cette moyenne correspond
d'aprés Woodside W et Messmer J.H (1961) a la moyenne arithmétique pondérée des

logarithmes des conductivités des deux phases ( [n Ay = g9ln Ay + (1-£) In A;). Ceci donne:

A = A5 A5 (3.12)
¢ Conductivité thermique maximale A, :

Nous nous sommes intéressés a la recherche de modéles théoriques pratiques permettant d’estimer
la conductivité thermique effective du matériau étudié en prenant en considération uniquement ces
trois paramétres (4, Ay et g ). L’étude de la relation entre les caractéristiques microstructurelles
(sphéricité des particules, formes et tailles des pores, etc..) peut faire un axe de recherche 4 part
entiére. Parmi les modéles mettant en évidence ces trois paramétres nous avons testé les modéles

proposés par Asaad (1955), Veerendra et Chaudhary (1980), Pande et Chaudhary (1984).

i) Modéle proposé par Asaad (1955) :

Ce modecle est presque similaire au modele de moyenne géométrique, I'équation proposée est de la

forme :

Ay = AT (3.14)

oll m = c&, ¢ est un coefficient proche de 1, la valeur ¢ = I conduit au modéle de la moyenne

géométrique.

En déterminant la valeur ¢ par régression sur les valeurs expérimentales. Nous avons remarqué que
la valeur ¢ = 6.868 permet de prédire la valeur de conductivité thermique a sec avec une précision
inférieure a £5% par rapport aux valeurs expérimentales, cette précision est de Iordre de 40%
pour le cas du matériau saturé. Pour ce dernier cas, l'erreur importante est due tout simplement a ce
que fa mesure de A, a été effectuée pour un taux de saturation inférieur a la saturation totale du

réseau poreux. Celle-ci est difficile & atteindre dans une durée d’un mois et dans des conditions de
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saturation normales. Dans ce cas, l'utilisation de modéle triphasique combinant les conductivités

thermiques des trois phases (solide, eau, air) s'avére le plus représentatif.

ii) Modéle proposé par Veerendra et Chaudhary (1980) :

Pour ces auteurs, la moyenne géométrique ne permet pas une bonne prédiction de la conductivité
thermique effective d’un milieu biphasique. Cependant, ils ont généralisé le modéle de moyenne
géométrique a une stratification des deux phases. En effet, dans un élément de volume unitaire en
suppose qu'une fraction « n » du systéme stratifié est orientée parallélement a la direction du flux

thermique et la fraction (/-n) orientée perpendiculairement a la direction du flux (Figure 3.30).

Solide

Flux de thermique

—

q

fluide

Figure 3.30 : Modéle de conduction thermique proposé par Veerendra et Chaudhary (1980)

La moyenne géométrique appliquée au mod¢le présenté en figure 3.30 donne :
A=Am a0 (3.15)

Le facteur n est obtenu par substitution de A, et A; dans I’équation (3.15), on obtient ainsi:

Inl £, -—/1—+(]—80 )-i
Ay A,
f= (3.16)

Inil (1 )Af As 2 }
n i+ —& —+ -
Go a4,
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Les valeurs extrémes de r sont I et (), ces valeurs ne peuvent pas étre obtenues en faisant tendre la
porosité & vers 0 (A = A, } ou vers [ (A = A;) car I'expression (3.16) devient indéterminée. Dans ce
cas les auteurs ont utilisés la régle de L’Hospital pour aboutir aux valeurs extrémes de la
conductivité thermique, en considérant les deux cas suivants selon le rapport des conductivités des

deux phases:

e Premiercas: 1,> 4,

Pour ce cas les limites supérieure et inférieure de la conductivité thermique sont :

Limite inférieure : A, =4.e™ (3.17)
Limite supérieure : Ay =A,e” af 15 ) (3.18)

ou: a=I-A/4

Pour un mélange de deux phases dans lequel la porosité & est comprise entre 0.2 et 0.8 les auteurs
proposent comme conductivité thermique effective la combinaison linéaire des deux limites
précédentes :

Ag =(1-&y )A, +&,4, (3.19)

o Deuxiéme cas : A,> Ar

Les limites dans ce cas sont données par :

Ay =A,e® ' (3.20)
Ay =A,e flie) . (3:21)
ov: =i/ 1

¢t de la méme maniére que le premier cas, la conductivité thermique effective se calcule par :

Ay =(1=6y )Ag +&44, (3.22)
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Pour des rapport (4/4;) élevés, Veerendra et Chaudhary (1980) propose de superposer un terme
correctif qu’on ajoute ol que I'on soustraire de Pexpression (3.22) pour tenir compte de cette

condition. IIs ont recommandé pour ce cas I’expression suivante :

‘}L‘eﬂ =(l-&gy )Ay +Epd, Teo (16, )AL Ay (3.23)

Si le modéle (3.23) s’adapte bien aux milieux granulaires ou pulvérulents, il donne des résultats
non satisfaisants pour le cas des matériaux consolidés tels que les bétons. Ceci nous a conduit a
proposer un autre ferme correctif qui tient compte de I’état de consolidation du matériau et du

rapport (4/4). La formule suivante est proposée :

/3
As
Agr =( 184 JAy +E44; “"'//[;L J Eo(1—¢€g )AL Ay (3.24)

7

ol ¥ est un facteur déterminé par régression sur les points expérimentaux. Pour le cas du béton
argileux étudié sa valeur est de 6.92. Il nous semble intéressant dans ce cas d’effectuer une
recherche visant a relier ce facteur w au coefficient de sphéricité introduit par Agrawal et
Bhandari (1968) et défini par le rapport de la surface d’une sphére équivalente ayant le méme
volume que la particule solide a la surface de cette méme particule (y = Ssphare/Sparticwre <1 ). Dans
le cas de matériaux cimentaires consolidés, il faut aussi tenir compte des liaisons entre les amas
plus ou moins sphérigues constitués par les hydrates qui se développent lors de la prise du ciment
et les autres composants matriciels.

L’erreur relative entre les valeurs expérimentales de conductivité thermique et les valeurs
théoriques calculées par le modéle (3.24) est de I'ordre de £ 4% pour les valeurs a I’état sec contre

10% a 20% pour le cas du matériau sature.

iii) Modéle proposé par Pande et Chaudhary (1984b) :

Le premier modéle proposé par Pande et Chaudhary (1984a) basé sur la théorie du milieu
continu effectif ne permet d’estimer la conductivité thermique effective que pour les matériaux
pulvérulents et pour des gammes de porosités variant entre (0 a 0.40) et (0.60 & 1). Cependant, le
modéle proposé ne donne pas une meilleure estimation de la conductivité thermique pour une
gamme de porosité comprise entre 0.30 et 0.70. Pour valider leur modéle 4 différents matériaux
pulvérulents et granulaires composés de deux phases, et pour une porosité comprise entre 0.30 et
0.70, Pande et Chaudhary (1984b) ont modifié¢ leur premier modéle pour tenir compte de ces

aspects et ont proposé les expressions suivantes :
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A=A, (1+3844£E77 ) pour & > () (3.25)
eff a¢ x

Agp = Ao (1-1.545E77 ) pour &>0 (3.26)

oli: & =105 g;&=8- 05; A est la conductivité thermique du milieu continu effectif

supposé composé de 50% de phase solide et 50% de phase fluide, sa valeur est déterminée par :
A, 206132(2,2,)" (3.27)

en substituant (3.27) dans (3.25) et (3.26) on obtient comme conductivité thermique effective du

milieu biphasique :

Ay 206132(4,4, )7 (1-1.54562°) pour &> 0 (3.28)

Ay 206132(,2, )7 (1+3.844£7°)  pouwr &> 0 (3.29)
Nous avons étendu Les modéles (3.28) et (3.29) aux cas des matériaux consolidés tels que les
bétons en ajoutant un facteur correctif qui prendra en compte I’état de compacité de la matrice

solide. Nous avons proposé pour ce cas le modéle suivant :

Ay =0.(0.6132){(A,4, )2 (1-1.545¢£27°)  pour &>0 (3.30)

Ag =@-(06132)(A,4, )7 (14384427 ) pour&>0 (3.31)

ou @ est un cocfficient empirique introduit dans le modéle de Pande et Chaudhary (1984b) pour
tenir compte de I’état de consolidation du matériau poreux. Sa valeur pour le cas du béton argileux
étudi¢ et de 2.2015. L’erreur relative moyenne entre les valeurs expérimentales et théorique en
utilisant le modéle proposé et de Pordre de #3% pour le cas du matériaux sec, elle est comprise
entre 20% et 30% pour le cas du matériau saturé. L’erreur élevée pour ce dernier cas est due aux

mémes raisons citées précédemment.
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connaissant la conductivité thermique de I’eau liquide 4, et la conductivité du mélange saturé 4,
La détermination de la teneur volumique en cau @ a été obterue par des pesées successives de la
cellule vide, de la cellule remplie de poudre séche et de la cellule remplie de poudre saturée en
eau, Ces pesées nous permettent de déterminer avec une précision de 1% la teneur en eau
pondérale dans le mélange w. La teneur volumique en eau & est déterminée A partir de la teneur
pondérale w en utilisant la relation :

8 = @
w+(1-w)p,/p,

(3.35)

ps €t pr sont respectivement la masse volumique des grains solides et de I’eau liquide.

Cette technique a été validé en comparant les résultats de conductivité thermique des grains solides
du quartz, de la kaolinite et de la calcite issues de la littérature avec celles déterminées par la
présente technique. La figure (3.31) montre une bonne concordance des résultats expérimentaux

avec ceux donnés dans la littérature, ceci semble confirmer la validité de la technique employée.

9
8t O Méihode TPS
171 O Littérature

Kaolinite Calcite

Figure 3.31 : Comparaison des valeurs de conductivité thermique des grains de
quelques minéraux déterminées par la méthode TPS avec celles de la littérature
> Brigaud et Vasseur (1989) ; ™ Horai (1971).

La valeur moyenne de conductivité thermique des grains solides du béton argileux élaboré est :

A, =3.264 W.m K"
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Tableau 3. : Comparaison entre valeurs expérimentales et théoriques de conductivité thermique du

béton argileux cellulaire (BAC) et béton cellulaire autoclavé (BCA)

Medéle (3.13) Modéle (3.23) Modéle (3.29, 3.30)

Matériau Porosité Aexp Ao Erreur Aegr Erreur Aor Erreur
&  Wm'K! Wm'K' (%) WwWm'K' (%)  wm'K' (%)

BAC A 0.579 0.281 0.288 2.390 0.274 2.400 0.281 0.140

B (.594 0.264 0.270 2337 0.262 0.800 0.268 1.390
C 0.619 0.235 0.243 3.520 0.242 3.000 0.246 4.800
D 0.635 0.223 0.227 2.010 0.230 3.100 0.233 4.650
E 0.663 0.216 0.202 6.355 0.209 0.032 0.212 1.870
F 0.675 0.201 0.192 4.307 0.201 0.200 0.203 1.080

G® 0.498 0440  0.404 8.152 0.346 21.30 0.417 5.17
Erreur moyenne % 4.153 4.405 2.729

BCA BCAIS® 0892  0.081 0.114 40.70 0.083 1.900 0.080  0.880
L® 0.842  0.119 0.138 15.60 0.113 5.200 0.114 4380
BCAS® 0830  0.126 0.144 14.20 0.120 4.400 0122  3.130

2B1® 0.830  0.117 0.144 23.00 0.120 3.000 0.122 4330

1BC3® 0.827 0.134 0.146 8.600 0.122 8.700 0.124 7.35
BCA41® 0748  0.180 0.196 8.800 0.178 1.400 0.182  0.900
Erreuar moyenne % 18.483 4.100 3.495

@ Bouguerra A (1997) ; ® Laurent J.P (1995)

'11L.6.2 Influence de la température sur la conductivité thermique apparente :

Nous avons constaté que pour des températures T > 20°C , la conductivité thermique croit
brusquement pour des taux de saturation en eau compris entre 0.20 et 0.50. Ce phénoméne a été
déja évoqué au chapitre.1. La conductivité thermique apparente (k;; = A¥) est équivalente & une
conductivité thermique A, égale 4 la conductivité thermique « pure » ou « vraie » (4 ) auquel on
ajoute la conductivité thermique ( f44y ) résultant du phénoméne d’évaporation-condensation, on

écrit dans ce cas :

Ay =A+ [ Ay (3.40)

Ces paramétres ont déja été définis au chapitre premier.
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La conductivité thermique équivalente n’apparait que lorsque I’on suppose ['air
macroscopiquement immobile (flux d’air ¢,=0 ). Cette condition est pratiquement réalisée dans
nos expériences car les échantiltons de mesures sont préalablement emballés hermétiquement dans
un film plastique rendant ainsi les faces imperméabies aux flux d’air.

L’utilisation du modéle (3.40) nécessite la détermination de la conductivité thermique pure 4, le
facteur de résistance 4 la diffusion fet de la conductivité thermique due a la diffusion de la vapeur
d’ean A4 Malheureusement, ces paramétres microscopiques sont difficilement accessibles par
I’expérience. Nous retiendrons donc le modéle proposé par Philip et De Vries (1957) pour
expliciter 'influence de la température sur la conductivité thermique. Il est le plus généralement
utilisé pour appréhender les transferts couplés masse-chaleur en milieux poreux. Il a une
formulation similaire 4 celle du modéle (3.40), dans lequel la conductivité thermique vraie ou pure
est supposée équivalente 3 la conductivité thermique apparente & basse température (7< 20°C) ou
le phénoméne d’évaporation-condensation est pratiquement absent (phases inertes). Le facteur de
résistance a la diffusion de vapeur d’eau dans P'air f est remplacé par un facteur F' que nous
appelons facteur de De Vries introduit pour tenir compte de I’influence du milieu poreux sur la
diffusion. 1l faut néanmoins rappeler que le facteur F n’est pas le facteur de résistance & la
diffusion de la vapeur d’eau dans I’air en présence du milieu poreux et ne peut en aucun cas étre

utilisé pour le calcul du flux massique de vapeur d'eau. On écrit dans ce cas :
A (8, T)=Ay (S, ,T)+F(S, . T)Ay (T) (3.41)

Le modéle (3.41) a ainsi été adopté pour estimer la conductivité thermique équivalente du

matériau étudié pour une température et un taux de saturation en eau donnés.

I11.6.2.1 Détermination de A et du facteur F:

Dans le cas ou 'on suppose I’air totalement saturé en eau quelle que soit la teneur en eau
(¢ =1,V §,) c’est & dire en négligeant la zone du comportement hygroscopique du béton argileux
cellulaire, la conductivité thermique due au phénoméne de diffusion de vapeur A4 ne dépend que
des propriétés physiques de I’air humide (Cétiat, 1989) et elle peut donc étre calculée une fois
pour toute en fonction de la température a une pression donnée. Nous avons retenu a la pression

atmosphérique normale, la formule approchée proposée par Laurent J.P (1995) :

Aag (T)[W /(mK )] =0.02213¢ 7457 [7C 1 (3.42)
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Figure 3.34 : Evolution en fonction de la température des conductivités thermiques pures De "air
sec, de I’eau liquide et de la conductivité apparente de I’ air humide saturé Aar

D'aprés De Vries D.A (1958).

Par ailleurs, il convenait d’expliciter I’influence du taux de saturation en eau sur la facteur de
De Vries F. Pour cela, en utilisant nos mesures, nous avons estimé pour une température T donnée

Ie facteur F(S,,T ) en utilisant 'expression :

F(S T):l*(Sr 'T)—-A’G (Sr ’T[0°C) (343)
" Aar (T) ‘

La conductivité thermique a basse température Ay a été prise €gale a la conductivité thermique a la
température T = 10°C. Celle-ci se calcule pour un taux de saturation en eau donné par la relation
(3.10). Les conductivités thermiques a 1’état sec A, et & I’état saturé A, figurant dans cette
équation peuvent &tre déterminées, soit a partir des résultats expérimentaux, soit estimées a partir
des modéles théorigues proposés au paragraphe (111.6.1). Pour cette étude, nous avons utilisé le

modele proposé dans la figure (3.28).

Nous avons réitéré ces calculs pour toutes les températures. La figure 3.35 représente I’intégralité
des résultats de calcul de F(S, T} pour I’ensemble des compositions du béton argileux étudies.
Ces résultats montrent en premiére approximation que F peut effectivement étre considéré comme

indépendant de la température et de la porosité du béton argileux. Donc une relation unigue du
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facteur F en fonction du taux de saturation en eau peut étre dégagée de ces résultats. Nous avons

trouvé pour le cas du béton argileux étudi€ qu’un lissage de type :

F(S,)=a.S’+B8.87 +y.5; (3.44)
ol : @a=2420; f=-45.40; y=2119

conduit 4 la courbe en trait continu de la figure 3.35.
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Courbe moyenne
0,8 o o .
S 0% ©
I, 1 ° “w0%,% o 1
o o >0 Q0
§ 0.6 - %o 8 q © © °Q |
L © o 0,0 o)
e % 0508 o
0,4 |- o -
5 e o ©
2 29
g -0 & o\g °
= 98 go
021 oY 0507
C o
1O o ]
0
0,0 . 1 A | i | X 1 L
0 20 40 60 80 100

Taux de saturation en eau Sr (%)

Figure 3.35 : Valeurs moyennes du facteur de De Vries calculées par I’équation (3.34) en fonction

du taux de saturation en eau pour I’ensemble des compositions du béton argileux.

Donc, une maniére d’estimer la conductivité thermique apparente du béton argileux pour un taux

de saturation en eau et une température données consiste a:

i) évaluer la conductivité thermique & basse température Ay(S,). Celleci peut étre également
estimée a partir du modéle donné par I'équation (3.10). les conductivités thermiques du matériau
sec (Ag)see € du matériau saturé (Ag).; peuvent étre déterminédes, soit expérimentalement, soit

théoriquement en utilisant les modeéles proposés au paragraphe (I11.6.1 ).
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it) Calculer le facteur de De Vries £ correspondant au taux de saturation en eau donné, on utilise

pour cela I’expression proposée (3.44).

iii) Calculer la conductivité thermique Az 4 une température T donnée en utilisant I’expression

donnée en (3.42).

iv) Déterminer enfin, la conductivité thermique apparente A*=/,, (air supposé macroscopiquement

immobile) en utilisant I’expresston (3.41).

Nous avons présenté sur la figure (3.36) les résultats de conductivité thermique apparente
déterminés expérimentalement par la technique de la sonde monotige et ceux estimés en utilisant
le modéle (3.41). L'écart entre les valeurs expérimentales et théoriques peut s'expliquer par les
hypothéses adoptées a savoir un facteur de De Vries indépendant de la température et de la densité
du matérian. Un travail ultérieur devra donc prendre en compte l'influence de la porosité sur le

facteur F pour corriger cet écart.

1,2 M T T T T T T T T 1,2 T T T 1 Al T T T
| Composiion 4 | Composttion
1,0+ LOF 1
__ 08} 08}
% K
lE. 0,6 :E 06}
\.% 4 O A*(10°C) % 04k
:< 0, C  A*(20°C) T t{ H 0 A (10°C)
¥ A A% (40°C) QA% (20°0)
£ A AT 00
a2+ v A*(60°C) 4 0,2¥ v 14 60°0)
| — Modéle (3.41) t———Modéle (3.41) |1
0’0 L 1 1 i 0’0 i n 1 i
0 20 40 60 80 100 0 20 60 80 100
S (%) S (%)

Figure 3.36: Comparaison des conductivités thermiques apparentes mesurées par la technique de

la sonde monotige et les conductivités thermigues équivalentes calculées par le modéle (3.41) en

utilisant la relation (3.44) pour le calcul du facteur F.
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I11.6.2.2 Interprétation des résultats de conductivité et diffusivité thermique

apparentes;

Sil'on considére la figure 3.34, on voit que:
* La conductivité thermique de I'air humide saturé Ay croit avec la température jusqu'a 60°C
mais reste inférieure 4 la conductivité thermique de ['eau.
* A 60°C, les conductivités thermiques de l'air humide saturé et de I'eau sont égales.
¢ Audela de 60°C, la conductivité thermique de l'air humide saturé devient supérieure 3 celle de
I'eau.

Par ailleurs, la figure 3.23 montre une augmentation assez rapide de la conductivité thermique
dans la domaine 0.20 < S, < 0.50, puis lente pour des taux de saturation S, > 0.50. Ce phénoméne
apparait dés que la température avoisine 40°C et est trés marqué a 60°C. Il est d'autant plus
marqué que le taux de microporosité est important. A 60°C la partie de la courbe au deld de
S.> (.50 est pratiquement un palier,

On peut admettre avec De Vries (1958) que, dans l'intervalle de faibles teneurs en eau,
l'augmentation de la teneur en eau entraine I’apparition d’ilots liquides qui agissent comme des
"courts circuits” favorisant d’abord la diffusion de la vapeur d’eau dans le matériau. Lorsque la
teneur en eau augmente cette diffusion dans la phase gazeuse est de plus en plus génée par la
présence d’une phase liquide de plus en plus importante. Autrement dit les flots liquides tendent a
se rejoindre pour former des chemins liquides continus qui génent la diffusion de la phase gazeuse.
Ce phénomene se traduit par I'évolution du facteur de De Vries F représenté par la courbe de la
figure 3.35, sur laquelle on voit que la saturation irréductible c'est a dire la limite entre le domaine
pendulaire et funiculaire se situe & S, ~ 0.50. C'est pour cette valeur que la conductivité thermique
apparente du matériau humide non saturé cesse d'augmenter rapidement.

Le phénoméne est d'autant plus marqué que la température est plus élevée. En effet, lorsque la
température augmente, la pression de vapeur d'eau dans l'air humide augmente ce qui tend &
accélérer le phénoméne de diffusion de I'air humide. On voit sur la figure 3.34 que l'augmentation
la conductivité thermique de l'air humide avec la fempérature commence a s'accélérer vers 40°C.
Au voisinage de 60°C la conductivité thermique de Fair humide est égale a la conductivité de l'eau
liquide, ce qui explique le palier présent lorsque le taux de saturation augmente au dela de 0.50.
Dans ce cas le transfert thermique a travers la phase gazeuse est le méme que dans la phase
liquide.
Les résultats de Azizi S (1988) permettent de compléter l'interprétation du phénoméne. On voit sur
la figure 3.24 que pour des températures supérieures & 60°C la conductivité thermique apparente

passe par un maximum autour d’un taux de saturation voisin de 0.50 puis diminue jusqu'a la
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saturation totale. D’aprés De Vries (1958, 1974), Missenard A (1965) et Azizi (1988), pour ces
températures, la conductivité thermique de ’air humide est supérieure a celle de I’eau liquide.
Cependant, I’augmentation de la teneur en eau conduit a une substitution partielle de phase gazeuse
par de I’eau de conductivité¢ thermique inférieure a cette phase gazeuse, il en résulte donc une

diminution de 1a conductivité thermique du milieu.

En ce qui concerne I’évolution de la diffusivité thermique apparente en fonction du taux de
saturation en eau (figure 3.27 ). L’allure générale des courbes obtenues a la forme d’une cloche. En
effet, pour des températures supérieures a 20°C, la diffusivité thermique crofit en fonction du taux
de saturation jusqu’a une valeur maximale située a un taux de saturation compris entre 0.30 et 0.50
puis elle décroit jusqu’a la saturation totale du matériau.

La relation donnant a* en fonction de A* et de C*, fait intervenir le rapport (A*C*). 1l est tout &
fait évident que la diffusivité thermique suit I’évolution de ces deux paramétres thermiques. Or, la
conductivité thermique croit rapidement pour des taux de saturation compris entre 20% et 50%,
contre un accroissement constant de la chaleur volumique ceci explique la croissance de a* dans
cet intervalle. Pour des taux de saturations supéricures a 0.50, I'évolution de la conductivité
thermique est de plus en plus lente, la diffusivité thermique est dans ce cas sensible & la chaleur
volumique qui croit d'une maniére toujours constante. Ceci explique la décroissance plus marquée
de la deuxiéme partie de la courbe.

Pour des températures inférieures a 20°C la conductivité thermique et la capacité calorifique
¢voluent toutes les deux dans le méme sens et d’une maniére linéaire, leur rapport qui représente la
diffusivité thermique ne varie dans ce cas que d’une maniére imperceptible entre I’état sec et Pétat

de saturation totale.

II1.7 Synthése du chapitre :

Ce chapitre a ¢été consacré 4 la mise en valeur des caractéristiques microstructurelles,
physicomécaniques et hygrothermiques du matériau élaboré en utilisant les techniques
expérimentales exposées au chapitre précédent. Nous avons préparé pour cela six compositions en
faisant varier la teneur en aluminium afin de faire varier la porosité du matériau. Les paramétres
évalués ont été décrits moyennant des modéles théoriques en fonction des caractéristiques du
matériau sec et de la porosité de celui-ci. Ces modéles ont €té proposés pour des raisons pratiques
pour I’évaluation de ces paramétres lors d'une éventuelle mise en ceuvre d’un matériau a base
d’argile ou d’un matériau similaire a base de terre. Nous pensons avoir atteint cette objectif malgré

la gamme assez restreinte de porosité balayée.
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Conclusion

Ce travail avait pour but de montrer la potentialité¢ de développer des matériaux de construction
thermiquement isolants & base de déchets argileux susceptibles de répondre aux besoins socio-
économiques dans de nombreux pays en développement et de satisfaire les objectifs d'économie
d'énergie et de la protection de I'environnement. De plus, fournir des outils d'estimation, qui soient
d'un usage pratique, des paramétres de transfert thermohydriques des matériaux poreux & base
d'argile. Les résultats résumés précédemment montrent que l'objectif est atteint. En effet, la
conductivit¢ thermique a sec par éxemple, comprise entre .30 et 0.20 W/(m.K}, témoigne des
bonnes qualités d’isolation du béton argileux cellulaire. A titre comparatif un platre de densité 0.90
présente une conductivité thermique plus élevée que la composition la plus dense du béton argileux
élaboré (composition A) (0.368 W.m™ K pour le platre de densité 0.9 contre 0.281 W.m™ K pour
un béton argileux de densité 1.038). La forte capacité calorifique (1740 Jhkg'K'< coo< 1190 J kg
'K’y et la faible diffusivité thermique (0.23 mm*/s < G.. < 0.25 mm’/s) en font un matériau
intéressant pour le stockage thermique malgré sa faible densité (0.843 <d, < 1.038).

Nous pensons avoir fourni également les outils d'estimation des paramétres de transferts. En effet,
les modéles proposés pour l'estimation des paramétres de transfert thermohydriques en fonction de
la porosité du béton argileux cellulaire sont en bonnes concordances avec les résultats
expérimentaux et peuvent étre employés comme modéles de prédiction pratique des ces paramétres

connaissant la porosité du matériau cellulaire.

L'étude du comportement thermique des matériaux élaborés dans des conditions hygrothermiques
variables montre que dans le domaine de température étudié (10°C a 60°C), les caractéristiques
thermiques sont peu sensibles 3 la variation de la température. Par contre, elles sont fortement
sensibles au taux de saturation en eau. Nous avons constaté que la conductivité thermique et la
diffusivité thermique croissent avec le taux de saturation en eau, cette croissance est plus marquée
dans le domaine des taux de saturation en eau compris entre 0.28 et .50 et pour des températures
supérieures a 20°C. Ceci est due au phénoméne d'évaporation-condensation o 'eau évaporée du
coté chaud est transportée par diffusion gazeuse et se condense sur le c6té froid en libérant sa
chaleur latente de vaporisation. Ceci conduit & un accroissement notable du transfert de chaleur et

donc de la conductivité et de la diffusivité thermiques. La chaleur volumique croit elle aussi avec le
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taux de saturation en eau mais, de maniére linéaire en raison de l'additivité¢ des enthalpies de la

phase solide et de la phase liquide.

Toutefois, les valeurs du taux de saturation en eau atteintes par les différentes compositions du
béton argileux cellulaire dans les conditions de saturation normales sont inférieures a la saturation
totale du matériau pour laquelle la conductivité thermique reste d'ailleurs toujours dans la limite
préconisée pour un matériau isolant porteur i sec fixée a 0.75 W/(m.K) daprés les

recommandations de la RILEM.

L'étude du comportement hydrique du béton argileux cellulaire montre que le matériau présente un
comportement hygroscopique négligeable en comparaison avec d’autres matériaux de construction
tels que le platre et le béton cellulaire autoclavé. Les isothermes de sorption montrent que le taux
de fixation d'humidité est suffisamment faible (< 0.02 kg/kg) dans les conditions normales
@ utilisation du matériau ( ¢ = 0.70 et T = 20°C). On a montré que plus le taux de macroporosité
augmente (% Al augmente) plus le taux de fixation de la vapeur d’eau diminue en raison de la
diminution de la surface spécifique des pores. Le caractére non hygroscopique du matériau élaboré
lui confére un comportement thermique stable assurant ainsi un bon confort thermique & l'intérieur

des locaux.

En contact avec I’eau liquide, les différentes compositions du béton argileux présentent pour des
porosités faibles un taux d’absorption d’eau élevé en le comparant avec d’autres matériaux de
construction (de I’ordre de 0.07 m’/m? ). Toutefois, et pour des porosités élevées, les sorptivités
déterminées pour les différentes compositions du béton argileux, présentent des valeurs inférieures
a celles d’un plitre de méme densité. Le coefficient de transport capillaire D,, caractérisant la
diffusivité hydrique en phase liquide est aussi élevé .eﬁ 'ZOmparaison a d’autres matériaux
cellulaires. Elle est d’autant plus élevée que le taux de macroporosité augmente en raison de la
réduction des chemins capillaires. La diffusivité de la phase vapeur est négligeable étant donné que
le matériau présente un comportement hygroscopique faible. Donc la diffusion de la phase liquide
se trouve dominante dans toutes les compositions. L’évolution du coefficient de transport capillaire
avec la teneur en cau est pratiquement constante dans I’intervalle des teneurs volumiques en eau
comprises entre 0% et 45% et ne commence a croitre que pour des teneurs volumique en eau
supérieure a 45%. Afin de pallier le probléme d'ascension d'eau lors de la mise en ceuvre, il est
recommandé de mettre une barriére étanche a la base des murs et les couvrir par un enduit étanche

pour les prémunir contre les eaux des pluies s'il sagit de murs extérieurs.
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Toutefols, ce travail apparait comme un point de départ. D'autres études reste a faire concernant la
relation entre les caractéristiques de la pate, la morphologie de la porosité et les caractéristiques
rhéologiques conditionnant la mise en ceuvre. Ces études devraient permettre de mieux maitriser la
morphologie poreuse et d'approfondir son influence sur les transferts couplés de masse et de

chaleur.

Enfin, 'acquisition de ces connaissances scientifiques supplémentaires doit permettre de concevoir
des éiéments de construction multicouches possédant des caractéristiques thermiques et

mécaniques optimum et permettant de répondre aux besoins économiques.
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Annexes

A.1 Programme de calcul de la température d'une sonde monotige, d'aprés Laurent JP fev.91.
Bouguerra A (1997)."T_sonde.Pas"

program T_sonde;

uses Carslaw;

const

dt=20;

{intervalle de scrutation (s)}

Npmax = 120;

{scrutation jusqu'a t = Npmax*dt}

Rs = 1.75 e-3; {rayon de la sonde (m)}

Ms = 0.012; {masse de la sonde (kg/m)}

Cs = 450; {chaleur spécifique de la sonde (J/(kg.K))}
RsL = 4.44; {rapport Résistance/Longueur de la sonde (£2/m)}
Lambda_air = 0.026;

Tab = chr(9);

var

Bi, Ica, Omega, Fo, R, Lambda, C, Re, Q: real;

t, T1, T2, T3, T4: packed array[!..Npmaz] of real;
i: integer;

fichier: string;

f: text;

begin {programme principal}
write('Lambda (W/mK), C du matériau (J/m3.K)?:"); readln(Lambda,C);
write('Résistance de contact (1/100mm)?:"); readin{Rc);
write('Intensité de courant de chauffage (A)?:"); readln(Ica);
Q:=Rc*Ica*Ica;
writeln(Puissance correspondante (W/m)', Q: 6: 2};
Re=Rc/(1e5*Lambda_air);
Omega:=Pi*Rs*Rs*C/(Ms*Cs);
Bi:=Rs/(Lambda*Rc);
writeln(Omega, Bi:', Omega: 10: 6, tab, Bi: 10: 6);
for i:== 1 to Npmax do
begin
t{i}:= dt*i;
Fo:= Lambda*{[i}/(Rs*Rs*C);
T1{i]:= T_mono(Omega, Bi, Fo)*Q/Lambda;
T2[i]:= T_mono_as1(Omega, Bi, Fo)*Q/Lambda;
T3[i]:= T_mono_as2(Omega, Bi, Fo)*Q/Lambda;
Writeln(Fo:', Fo: 3: 3", tab, T1{i]: 10: 6,' °C, tab, T2[i]: 10: 6, °C’, tab, T3[i]: 10: 6,"°C’);
end;
write('Nom du fichier de sortie?: ); readin(fichier);
rewrite(f, fichier); for i:= I to Npmax do
writeln(f, t{i]: 3:0, tab, T1{i]: 10: 6, tab, T2[i]: 10: 6, tab, T3[i]: 10: 6);
close(f);
end. {Programme principal}
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2 . A.2 Listing du programme écrit sur Matlab permeltant la détermination de la diffusivité thermique
" et de la capacité calorifique ainsi que la conductivité thermique des matériaux de construction en
utilisant la technique de la sonde TPS "Transient Plane Source" d'aprés lu méthode proposée par
Gustafsson S.E (1991): Créé par A.Bouguerra le 25/03/1995. Modifié par M.§ Goual le
11/05/1998 o : '

clear; :

% Lire les données expérimentales DU(t) de dimension N "Acquisition automatique"
load D:\Thermiq\S-tps\et-sec\b13sl;

[N,m] = size(b13sl); ' _

m = input('Number of points to drop =");

DU = (b13sl(m+1:N,2));

t = (bi3s1{m+1:N,1))’;

N=N-m);

% Calcul de DE(t) 3 partir des données DU(t)
K =100;

Rs=10;

Rp = 0.05;

RO = input('RO=");

10 = input(10 ="

%slope = input(‘slope =), T .

C = Rs*10/(1.0+(K*Rp/(Rp+(K*(RO+Rs)))));
DE = DU./(1-C*DU);

At

% Calcul de DT(f) & partir de DE(f)
alpha = input("alpha =");
M DT = ((Rs+R0)/(alpha*Rs*R0*10))*DE;

% Estimation du paramétre K par 1a méthode LMS

load ds;load dds;lead tow;

r = input(r =");

¢ = (Rs/(Rs+R0))*alpha*10*10*10*R0O*RO/(pi*sqrt(pi}*r);
dk=0.5e-7;k=1.e-7-dk;lam = 0; DET = zeros(N,1);towm=zeros(N, 1);

erooo=1.2;eroo=1.1;ero= t;ern =10.9;
while dk>1.e-10,
while abs(ern)<abs(ero),
Ero00=Eroo
eroo = ero
€ro = erm

ko=kilo= Iarﬁ;DETO = DET;iowo = towm,;
k =k+dk

towm = ((Vr)*sqrt(k*1))’;
h = interp1(tow,ds,towm,'spline’);
lam = c*(h'*h)/(h'*DE")
DET = (c¢/lam)*h;
em = (DE-DET)*(DE-DETY)’;
end; . .
€M = erco
€10 = erooo
eroo = ero*12
ercoo = eroo*1.2 _ L .
k =k-2*dk
dk = dk/2

4%
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end;
term = term+I*z;
end;
Ds = Ds + term/sig*sig;
end;
Ds = Ds*dsig*c;

function [DDs] = ddsfun(tow,m);

format long;
dds=0;
for 1= l:m,
z=10;
fork=1lm;
% x = =(I*Hk*k)/(4*m*m*tow*tow);
% y = FL/(2*m*m*tow*tow);
% t1 = exp(x);
% t2 = bessel0(y);
% z = z+k*t1*2;
z = z+k*bessel 1{k,Lm,tow});
end;
dds = dds+Hl*z;
end,

Programme de calcul des fonctions Ds(z) et DDs(7):

Ce programme permet le calcul des fonctions Ds(t) et DDs(7) pour tow = 0 a 3 avec un pas de
0.002. Ces fonctions sont nécessaires pour l'exécution du programme de la méthode TPS.

m = input {m="):

format long;

dsig = 3/1500;

¢ = /(m™4+2*¥(m I Hm"2);
tow(1) = 0.0;ds(1) = 0.0;

for I=1:1500
tow(I+1) = I*dsig; -
dds(I+1) = ddsfun(tow(1+1),10);
ds(I+1) = ds(I) + dds(I+1)Y*c*dsig/tow(I+1)*tow(I+1));
end;
save dds;
save ds;
save tow;
end.

A.3 Programme écrit sur Matlab permettant la détermination des paramétres du modéle de
Hilleborg, d'aprés la méthode décrite par Hilleborg (1985): Créé par: A Bouguerra le 31/10/95
d'aprés Quénard D. Modifié par: M.S Goual le 10/04/98.

clear;
format long;

% Lire les données expérimentales w{HR) de dimension N "sauvegardées sous forme de fichier txt"
Toad D:\hydrique\hydrigisorption\adsorpf.txt;

{N,m] = size(adsorpf);

HR = (adsorpf{1:N,1));
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w = (adsorpf{1:N;2)};

hi = HR wi = w;
hmax = input('maximum of relative humidity = *);
step = input('pas de affinité du lissage =');
hi = O:step:hmax;
wi = interp] (HR,w,hi,'spline");
wi = wi';
pl=(hmax/step)+1;% nombre de points utilisé dans le lissage des courbes%
h2 = hi.*hi;h3=h2_*hi;h4=h3.*hi;w2=wi *wi; :
b = [wi*h3' wi*h2' wi*hi'];
a=[w2*h4' w2*h3' w2*h2';
w2*h3' w2*h2' w2*hi';
w2*h2' w2*hi' w2*ones(p1,1)];
¢ = b*inv(a);
we = hi./(c(1)*h2+c(2y*hi+c(3));
save we ;

% Estimation du coefficient de corrélation
wem = we-mean{we);

wim = (wi-mean{wi));

Num = (wem.*wim')*ones(p1,1);

Den = sqrt((wem*wem'y*(wim'* wim)};

7 =Num/Den

% Estimation des paramétres du modéle de Hilleborg fk, k, Wm
flc = (-c(2)-sqrt(c(2)"2-4*c(3)*c(1 D)V (2*e(1))

k =¢(2)/c(3)-2/1k

Wm = (1/(k*c(3)))

% Estimation de la surface spécifique

% NA Avogadro’Number

% Sigma_m constante d'encombrement

% M molar weight

M = input('la masse molaire of adsorbat =');
raus = input('la masse volumique of sample =");
NA = 6.0223;

sigma m = le-19;

Sm = (sigma_m*NA*Wm){M*1000)

Sv = Sm*raus

% Tracé des courbes expérimentales et théoriques

%Theta(HR)

subplot(3,2, 1);plot(HR,w,'0');axis([HR(1) HR(N) w(1) w(N)]);grid;
xlabel('Relative Humidity en %);ylabel('Wi en %);

%Theta théorique(HR)

subplot(3,2,2);plot(hi,we);axis([hi(1) hi(p1) we(1) we(p1)]);grid;
xlabel('Relative Humidity en %');ylabel('We en %');

% Theta EXP & Theta THE

subplot(3,2,5);plot(HR,w,'0");axis([HR(1) HR(N) w(1) w(N)]);grid:hold on;
plot(hi,we,'c);axis(fhi(1) hi(p1) we(1) w(N)]);grid;xlabel(Relative Humidity en %");ylabel('w_exp &
w_the');grid;hold off;

end.
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Ad4: Données et résultats des essais de porosimétrie au mercure.

Porasimétre: modele AUTOPORE-IIT 9420 VL.62

Sample directo ry/ Number: Datal

Operator: Fabrice de Barquin

15

Sample ID: RE377 Béton Argileux (A)

Submitter: M.S Goual

Penetrometer number: 0036
Penetrometer constant: ~ 21.63 uL/pF
Penetrometer weight: 61.8452 ¢
Stem volume: 1.1310 mL
Maximum head pressure: 0.0300 MPa

Penetrometer volume:  6.6031 mL

Low pressure:
Evacuation pressure:
Evacuation time:
Mercury filling pressure:
Maximum intrusion volume:

Equilibration time:
High pressure;
Maximum intrusion volume:

Equilibration time:

Blank correction by formula

LP 08:53:15 04/23/97
HP 11:36:14 04/23/97
REP 11:36:14 04/23/97

Advancing contact angle: 142.0 deg
Receding contact angle:  142.0 deg
Mercury surface tension: 485.0 dyn/cm
Mercury density: 13.5335 g/mL
Sample weight: 1.2219 ¢
Sample+Pen+Hg weight: 138.0962 g

50 umHg

10 min

0:0041 MPa
0.0050 mL/g

10 sec

0.0050

10 sec

mL/g

Intrusion data summary

Total intrusion volume = (.5020 mL/g

Total pore area

Median pore diameter (volume)

Median pore diameter (area)

Average pore diameter (4V/A)

Bulk density

Apparent (skeletal) density

Porosity

Steam volume used

= 30.957 sq-m/g
= 0.2316 um
= 0.0185 um
0.0649 pm

= 1.1537 g/mL
= 27411 g/mL
= 5791 %

= 54%
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Sample directo ry/ Number: Datal /19

Operator: Fabrice de Barquin LP  13:32:56 04/24/97
Sample 1D: RE 377 Béton Argileux (B) HP  15:36:23 04/24/97
Submitter: M.S Goual REP 15:36:23 04/24/97
Penetrometer number: 0036 Advancing contact angle: 142.0 deg
Penetrometer constant:  21.63 uL/pF Receding contact angle:  142.0 deg
Penetrometer weight: 61.7768 g Mercury surface tension: 485.0 dyn/cm
Stem volume: 1.1310mL Mercury density: 13.5335 g/mL
Maximum head pressure: 0.0300 MPa Sample weight: 1.5096 ¢
Penetrometer volume:  6.6031 mL Sample+Pen+Hg weight: 134.6446 g

Low pressure;

Evacuation pressure: 50 umHg
Evacuation time: 10 min
Mercury filling pressure: 0.0041 MPa
Maximum intrusion volume: 0.0050 mL/g
Equilibration time: 10 sec

High pressure:
Maximum intrusion volume: 0.0050 mL/g
Equilibration time: 10 sec

Blank correction by formula
Intrusion data summary
Total intrusion volume = 0.5212 mL/g
Total pore area = 29.744 sq-m/g
Median pore diameter (volume) = 0.2705 pm
Median pore diameter (area) = 0.0168 um
Average pore diameter (4V/A) 0.0701 pm
Bulk density = 1.1346 g/mL

Apparent (skeletal) density = 2.7763 g/mL
Porosity = 59.13%
Steam volume used = 70 %
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Sample directo ry/ Number: Datal 7

Operator: Fabrice de Barquin LP  13:30:07 04/23/97

Sample ID: RE 377 Béton Argileux (C) HP  15:30:09 04/23/97
Submitter: M.S Goual REP 15:30:10 04/23/97
Penetrometer number: 0036 Advancing contact angle: 142.0 deg
Penetrometer constant:  21.63 pL/pF Receding contact angle:  142.0 deg
Penetrometer weight: 61.8078 g Mercury surface tension: 485.0 dyn/cm
Stem volume: 1.1310 mL Mercury density: 13.5335 glmL
Maximum head pressure: 0.0300 MPa Sample weight: 1.3940 g
Penetrometer volume:  6.6031 mL Samplet+PentHg weight: 134.7600 g

Low pressure:

Evacuation pressure: 50 umHg
Evacuation time: 10 min
Mercury filling pressure: 0.0042 MPa
Maximum intrusion volume: 0.0050 mL/g
Equilibration time: 10 sec

High pressure:
Maximum intrusion volume: 0.0050 mL/g
Equilibration time: 10 sec

Blank correction by formula
Intrusion data summary

Total intrusion volume = 0.5849 - mL/g
30.118 sq-m/g

1l

Total pore area
Median pore diameter (volume) = 0.3500 pm
Median pore diameter (area) = 0.0162 um
Average pore diameter (4V/A) = 0.0777 pm
Bulk density = 1.0596 g/mL

Apparent (skeletal) density = 2.7862 g/fmL
Porosity = 6197 %
Steam volume used = 72 %



