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Abstract

This research project studies the durability of thertar base of sulfate-resistant cement
(SRC) with supplementary cementitious materialsMSaims to use SCMs as substitutes for SRC to
reduce its cost and enhance its durability to aamdssalts. Three SCMs (granulated blast furnaag sl
natural tuff, and natural pozzolan) are used witkight ratios of 5, 10, 15, and 20%. Three
environment with the same concentration (5%) wedecsed, sulfuric acid (¥$Qs), hydrochloride
acid (HCIl) and ammonium nitrate solution (MND3). A compressive strength test, flexion strength
test, weight loss test, depth of penetration, Xdiffyaction and infrared spectrometer were caroatl
through the conducted experiments and the reselts sompared with values for reference SRC.

The different results in acidic medium show tha tdompressive and flexion strength decreases with
increasing tuff and slag contents, while the welghs decreases with increasing tuff content. Msrta
with a pozzolan content of 10% give similar resttsSRC. The leaching process is achieved by the
use of ammonium nitrate solution, the percentaggagf has positive influence in mortars but the los
of compressive strength was very important comphyechortars with tuff and pozzolan, the depth of
degradation depended on the initial strength of ghecimens. The XRD patterns and infrared
spectrometer show that new phases appear aftettiek by aggressions.

Résumé

Ce projet de recherche étudie la durabilité de iero#t base d’'un ciment résistant aux sulfates
(CRS) avec des additions cimentaires, la recheshdéresse a utiliser les additions comme
substitution dans le ciment CRS, pour réduire san et améliorer sa durabilité aux agressions.sTroi
additions (le laitier granulé de haut fourneautufenaturel, et la pouzzolane naturelle) sont séiis
avec des rapports en poids de 5, 10, 15 et 20%s €nvironnements avec une méme concentration
(5%) ont été sélectionnées, I'acide sulfuriqueS@), I'acide chlorhydrique (HCI) et une solution de
nitrate d'ammonium (NHNOs3). La résistance a la compression, la résistariaeflaxion, la perte de
masse, la profondeur de dégradation, la diffracties rayons X et les spectrométres infrarouges ont
été effectués a travers les expériences réalisetss résultats ont été comparés avec celle dtianor
de référence.

Dans le milieu acide, les différents résultats menttque la résistance a la compression et axefie
diminue avec l'augmentation de la teneur en tehdgitier, tandis que la perte de masse diminee av
'augmentation de la teneur en tuf. Les mortigexaine teneur de 10% de la pouzzolane donnent des
résultats similaires au mortier témoin. L’essalixigiation est atteint par l'utilisation d'une stibn de
nitrate d'ammonium, la proportion de laitier a umiguence positive sur la résistance mécanique des
mortiers, mais la perte de la résistance a la cessin de mortier avec laitier est trés importaate
rapport au mortier avec le tuf et la pouzzolangrizfondeur de dégradation dépend de la résistance
initiale du mortier. Les diagrammes DRX et les $f@=cinfrarouges montrent que des nouvelles
phases apparaissent apres l'attaque par les ag®essi
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Introduction Générale

Introduction générale

Géneéralité

La durée de vie d’'un ouvrage en béton est souvemtal la capacité du béton a empécher la
pénétration des agents agressifs dans son réseaux g son réseau de fissures. La durabilité
est définie par la norme NF X 50-501.2007 comm@atitude d’'une entité a accomplir une
fonction dans des conditions données d’utilisagbrile maintenance, jusqu’a ce gu’'un état
limite soit atteint ». Selon la norme NF EN 206«1a durée de vie d’'un béton est la période
durant laquelle son comportement dans la struckemegeurera a un niveau compatible avec les
exigences de performance de la structure si cedstcorrectement entretenue ».

La durabilité est généralement utilisée pour céraser de fagcon tres générale la résistance d’'un
béton face a I'attaque d’'un agent agressif physa@uehimique [1,2], et aussi aux contraintes
meécaniques (fluage). La durabilité du béton dépmsifacteurs qu’il n’est pas toujours aise
d’isolé : condition de mise en ceuvre, compositioles différents constituants (ciment,
granulats, eau, adjuvants), age du béton, conditibmatiques et le milieu dans lequel le béton
est exploité.

Les facteurs influents la durabilité peuvent étrerines aux bétons comme la porosité, la
perméabilité et diffusivité, la fissuratiples ions chlore (présent dans certains accélésagtur
eau de gachage), réactions alcalis granulatsyhessulfates (oxydations des pyrites contenues
dans certains granulats calcaires), ou externesyesances hivernales (la répétition des cycles
de gel dégel, l'action des sels de déverglace, doon de sels gonflants), les ambiances
chimiguement agressives notamment le dioxyde dsooar, les eaux de pluies de neiges, les
eaux souterraines, I'eau de mer, les acides, ssbainsi que toutes les solutions résultant de

la dissolution de sels ou de gaz.

Le ciment est I'un des constituants le plus endogénzar les agressions, La recherche d’un
liant moins couteux en utilisant des déchets imikigs (laitier, cendre volante) ou de
ressources naturelles est devenue une préoccupatf@ure pour pallier le déficit dans la
fabrication du ciment Portland, que [l'utilisatioresd additions cimentaire améliore les
performances des mortiers et conduit a I'obtentam nouveau matériau de construction

économique et écologique.
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Un mortier est d’autant plus durable qu'il résiatéa pénétration des agents agressifs. Cette
gualité peut étre caractérisée au moyen de dewndguas physiques : la perméabilité et la

diffusivité.

Une grande partie des problémes de durabilité rereo dans les régions Algériennes résulte
de la présence des chlorures et des sulfates (dassl ou dans les agrégats...) avec

'aggravation additionnelle de l'effet du climataid et aride. Ce manque de durabilité a

directement une influence sur la structure de festaction et peut conduire a la détérioration

totale d’'un grand nombre des constructions.

But de la recherche

Les matériaux locaux en toute région du monde fatme premier produit naturel de
construction propre a cette région étant donnd guu résister aux alia-climatiques de cette
méme région. L’Algérie avec sa vaste superficidargune hétérogénéité de matériaux locaux
qui méritent d’étre valorisés, a titre d’exempleplauzzolane, les argiles, le tuf et le sable de
dune.

L'utilisation des additions minérales d’origine &be (Algérien) ; laitier d’EL Hadjar (Annaba),
pouzzolane de Beni-saf et le tuf de Chtaibi (Anjap@ésente une alternative économique et
ecologique dans la fabrication des ciments et datiens en Algérie.

La substitution partielle d’une certaine quantitéent par un ou plusieurs additions lorsqu’ils
sont disponibles peut étre avantageuse du poimtiel@conomique.

Le CRS (ciment résistant aux sulfates) en Algéstdrés cher comparé par le ciment Portland,
en raison de la nature de l'argile utilisée ettetir en @A limitée.

Cette recherche étudie l'influence des ajouts dianes substitué dans le CRS (un ciment
résistant au sulfate) sur la durabilité des matielans un environnement agressif.
En raison de la grande existence de tuf en Algétien raison de sa grande similitude avec la
pouzzolane (composition chimique), nous avonssétite matériau comme addition dans le
CRS et le comparé avec le laitier et la pouzzo&undiés par de nombreux chercheurs.

Le but de cette substitution est de modifier la position minéralogique du liant élaboré a base
du ciment CRS et la variété d’additions utiliséstt€ substitution nous donne des liants avec
des compositions minéralogiques qui different, aergpus permettra d’évaluer I'effet de la
composition de l'addition sur les caractéristiquies la durabilité et le comportement des

mortiers dans les différents milieux agressifs.
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Contenue du mémoire

>

Ce mémoire se commence par une introduction généetlse subdivise en quatre
chapitres : Le premier chapitre concerne une réilographie sur la durabilité des
matériaux cimentaires, les mécanismes de degradatites facteurs influents, ainsi
gu’un résume sur les travaux réalisés dans ce demai

Le deuxiéme chapitre présente les caractéristigessmatériaux utilisés, ainsi que
I'influence des additions sur les performancesrdediers a I'état frais et durcis.

Dans le troisiéme chapitre, nous avons entaméstide de la durabilité des mortiers
dans les milieux acides. Nous avons suivi les t@si®s mécaniques, chimiques, et on
a terminé par une étude microstructurale.

Le quatrieme chapitre présente une étude sur lrgphéne de lixiviation de mortier
dans une solution de nitrate d’ammonium.

Nous terminerons ce mémoire par une conclusionrgenée nos travaux, ainsi que des
perspectives qui en découlent sur les amélioratiéasssaires a apporter, en proposant

des études possibles a réaliser comme suite atauttgprésentés.
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Chapitre I : Synthese bibliographique

[.1 Introduction

Certains environnements sont agressifs pour lesnbétls peuvent occasionner des
attaques acides importantes, des gonflements aeéwnts du béton, ... C’est notamment le
cas des zones soumises au gel, aux sels de d@agrglales environnements marins et des
environnements chimiques (notamment les milieuxigtigels et agricoles).

Aujourd'hui, on observe de plus en plus de prob&ne dégradation prématurée sur les
structures de béton en contact avec des agentssdgreomme l'eau de mer ou des sels

fondants.

En fait, la dégradation du béton exposé a des@mvements agressifs peut provenir de
plusieurs causes, comme par exemple, des cyclégsége gel et de dégel, la lixiviation de
produits de I'hydratation du ciment ou la pénétratd'agents agressifs a l'intérieur de la matrice
cimentaire. AuCanada et en Ameérique du Nord, le processus deaddgon le plus
couramment observé est la corrosion des aciersnalare provoquée par la pénétration
d'agents agressifs. Or, depuis quelques arpigsieurs travaux de recherche ont été consacrés

a la compréhension des mécanismes a l'origine gaé@somene.

Il existe cependant, sur les sites naturels, deés@hénes qui peuvent altérer la

protection normalement assurée par le béton comme :

- La carbonatation du béton, ou les hydrates de fa @& ciment réagissent avec le
dioxyde de carbone contenu dans l'air ; ce phénenpeavoque des variations de la
composition de la solution interstitielle et desdifications de la phase hydratée du
béton ;

- La pénétration des ions chlore jusqu'au droit demtures, qui peut également détruire
le film d'oxyde lorsque la concentration en chlesia la surface de barres dépasse un
certain seuil.

- La pénétration d'agents agressifs au sein d'unetgte de béton peut aussi étre a
'origine de dégradations de la pate de ciment es granulats. Ces détériorations,
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guoique lentes a se manifester, peuvent égalemetiteren danger la stabilité de

'ouvrage. Il est donc important de connaitre leScamismes de dégradation des

structures en présence d'agents agressifs ainé goenportement des constituants du

béton dans ces environnements.

| .2 Différents milieux agressifs pour le béton

Les environnements chimiquement agressifivgnt étre classifiés selon le tableau 1.

Tableau 1 : Classification des environnements chimuement agressifs [...]

Environnement Symbole Mesure de protection
Faiblement agressif XAl Adaptation a la composition et de la m
: en ceuvre aux conditions du milieu av
Moyennement agressif XA2 _ o
action spécifique sur la nature et le dos
Fortement agressif XA3 en ciment, le rapport E/C+KA.

se
ec

Age

Si le degré d’agressivité des solutions et desdgpasse les concentrations de la classe XAS,

il est nécessaire de prévoir une protection ext@nauits, peintures) ou interne (imprégnation).

Ces trois classes d’environnement XAl, XA2 et XAB gpnt celles de la norme NF EN 206.1

correspondent dans I'ordre aux classes 5a, 5be & dorme XP P 18-305 sur le béton prét a

l'emploi. La liste des milieux et des agents agfesg’est pas exhaustive. Pour des

environnements différents, des études préalablgsikeétre entreprises pour choisir le ciment

le mieux adapté.

| .3 Les principaux types d'agents agressifs

Les agressions chimiques peuvent étre diverseaglests agressifs sont le plus souvent

des gaz, d'origine naturelle ou résultant de polhstatmosphériques, des liquides organiques

ou inorganiques, des solutions issues de décluetgide diverses ou des milieux biologiques

tels que des fermentations bactériennes ou descidag. Sauf dans le cas d'agression direct

par des liquides organiques, tous ces agents #gress généralement un vecteur commun

indispensable : I'eau sous forme liquide ou vap&ur

» Gaz, Origine naturelle (CO2) ou bien origine isulielle (vapeur de chlore, usine ...).
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| .4 Dégradation des bétons dans un milieu agressif

[.4.1 Introduction

La dégradation du béton des ouvrages résultanhéingmeéne pénétration des agressions a été
classée dans de nombreux pays. Les constructioh®ten sont en général au contact de
I'atmosphere, de I'eau (riviere, mer, etc.) ouals. £es milieux sont plus ou moins pollués et
contiennent certains corps (gaz ou liquide) quiveeati entrer dans le béton et modifier les
caractéristiques de celui-ci et en particulierdeposition chimique de la solution interstitielle.
Les agents agressifs les plus fréquents sont lespraes, les chlorures dans I'eau et le dioxyde
de carbone (C¢) dans l'atmosphere, chacun de ces agressionséueutune cause de
dégradation dans le béton [4]. Le béton est uenaat poreux composé de minéraux issus de
I'hydratation du ciment en équilibre avec la olu résiduelle occupant les pores et de
granulats qui sont considérés en premiere apprakimaomme chimiquement stables [5], il

peut étre altéré par le milieu environnant, pow @ésons :

- Physiques : le gel peut le faire éclater, etc.
- Meécaniques : le béton peut se fissurer sous Iackiane charge excessive,
- Chimiques, notamment a cause de certains corps dgapns) contenus dans le

milieu environnant.

Figure I.1: Effet des milieux agressifs sur lesobét[4].

Son altération chimique [6] est due au transpastides en solution entre le matériau et

son environnement, sous gradient de concentratiaeg@ression. La variation de composition
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de la solution porale qui en résulte provoque tagénisation des équilibres chimiques qui se
traduit par des processus de dissolution/précipitaEn relation avec la composition chimique
des eaux présentes dans le milieu géologique cnésides principales sollicitations sont
I'hydrolyse, la carbonatation et I'attaque paides sulfates, cette derniére pouvant conduire a

la dégradation des bétons.

1.4.2 Les attaques physiques des bétons

Les causes principales de dégradatiorbdms proviennent des attaques physiques et
chimiques supportées dans le temps par les stascplacées dans un environnement plus ou
moins agressif [1]. Les dégradations peuvent priowagalement de défauts initiaux dus soit a

une conception mal adaptée, soit a une mauvaiseaniseuvre des bétons.

- Abrasion et corrosion, Le béton est creusé patitaconjuguée d’eaux chargées en
particules de sables et de graviers et de turbeserdtdrauliques (cavitation et
abrasion). Exemples : Evacuateur de crue de barmgeeintes de turbine, sols
industriels, ...

- Chocs, Le béton éclate sous I'effet de chocs pteghar des engins de transport ou de
levage, des outils, exemples : sols d’ateliersnélés bétons préfabriqués, ...

- Surcharges, Il s'agit d’'ouvrages en béton ayanpsrtp des charges trop importantes
qui ont entrainé des fissurations et des éclatenuenbéton. Exemples : Pont, portiques,
poutres, ...

- Feu, Les trés fortes élévations de température dtus incendie entrainent un
éclatement du béton. Exemples : Tunnel, atelierses; ...

- Cycle Gel/Dégel, Apres un nombre important de /de gel/dégel, certains bétons
peuvent se déliter en surface et se désagrégemis® . Ouvrages de montagne,

chambres froides...etc.

1.4.3 Les attaques chimiques
O 1l faut distinguer la corrosion des bétons de laasion des armatures dans le
cas des bétons arme.
Corrosion chimique des bétons, Elle provient dsiplurs phénomeénes
O Acide : Les bétons sont attaqués par les acides alutres agents chimiques
(huiles, graisses). Exemples : cuves alimentate@salisations d’évacuation,

bassins de décantation...
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0 Sulfates : Certaines eaux chargées en sels minpeawent entrainer des
dégradations du béton par dissolution de certaingposants du ciment
(formation de sels gonflants : ettringite, ...)eBles : Buses, conduits

d’évacuation d’eaux pluviales, sols industriels.

Figure 1.2: Effet des agressions sur les armaturg$)].

l.4.4 Les autres causes de dégradation des bétons

Nous avons vu que les bétons se dégradaient a dassuilieux dans lesquels ils sont
placés : agressions physiques et chimiques. Cegaittres causes, essentiellement dues a une
mauvaise mise en ceuvre, peuvent également partéicipadégradation des bétons.
Mauvaise qualité des bétons employés, Un bétgnfaiblement dosé en ciment, mal vibré,
présentera un aspect défectueux : nid de cailléaiencage, fissures superficielles, trous

laissant les armatures apparentes.

- Vibration trop importante du béton, Une vibratiowpt longue peut entrainer une
ségrégation du béton et par conséquent une mauwégadition des constituants. Les
efforts mal répartis entrainent alors des fissongtiet des éclatements du béton [4].

- Absence de cure du béton, La cure du béton esfgedsable par temps chaud ou venté.
Sans protection de surface, le béton se faiensaréace.

- Cycles humidité sécheresse, Les cycles répétésnitiité/sécheresse entrainent des
variations dimensionnelles du béton pouvant cré&ar fissures, et par conséquent la

corrosion des aciers.
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1.5 Durabilité des bétons dans un environnement agssif :

La durabilité des différentes structures reposdesbéton qui protége l'acier de la
corrosion et empéche la pénétration des ions afgess
Il existe cependant plusieurs phénomenes qui peuaiérer la protection normalement

assurée par le béton comme :

- La carbonatation du béton, ou les hydrates de fa @& ciment réagissent avec le
dioxyde de carbone contenu dans l'air ; ce phénenpeavoque des variations de la
composition de la solution interstitielle et desdifications de la phase hydratée du
béton [7].

- La pénétration des ions chlore jusqu'au droit desmtures, qui peut également détruire
le film d'oxyde lorsque la concentration en chlesua la surface de barres dépasse un

certain seuil.

La pénétration d'agents agressifs au sein d'unetste de béton peut aussi étre a
l'origine de dégradations de la pate de ciment esigtanulats. Ces détériorations, quoique
lentes a se manifester, peuvent également metularager la stabilité de I'ouvrage. Il est donc
important de connaitre les mécanismes de dégraddBe structures en présence d'agents

agressifs ainsi que le comportement des constgwhnbéton dans ces environnements.

1.5.1 Attaque chimique des bétons par les sourcestérieures :

Plusieurs dommages peuvent étre causés aux béanmsent portland par des sulfates
actuels en agrégats. Le mécanisme de la réactionqete a été confiné la a celui du sulfate de
calcium (gypse) qui est le contaminant de sulafgdis ordinaire des agrégats, c'est également

le type le plus commun de sulfate se produisanirabé¢ment dans les sols.

1.5.2 Mécanisme de transport des ions agressif dangs béton :

La plupart des processus de détérioration toudearstructures en béton, impliquent
les transferts de a l'intérieur d’'un matériau prreamme le béton. Il est couramment prétendu
gue meilleure est la résistance d’'un béton a aessferts, plus durable sera celui-ci. Les
propriétés de transfert du béton sont donc utdisgegressivement comme critére de sa
durabilité [8]. La pénétration de gaz, d’eau ouuttes fluides dans le béton s’effectue par
lintermédiaire des pores de la matrice cimentairees interfaces pate - granulats. Les trois
principaux processus qui peuvent amener des suestagressives a pénétrer dans le béton et

affecter ses qualités mécaniques et protectriaedaperméabilité, la diffusion et I'absorption.
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- La diffusion est le résultat d'un transfert de @vatj a travers le béton, di a un gradient
de concentration, elle varie suivant le rapport.E/C
- La perméabilité concerne le transfert de matiera dé gradient de pression.

- L’absorption est le résultat de difference de temsie surface dans les capillaires.

|.6 Utilisation des additions dans les bétons

La norme européenne EN 206-1 sur le béton déésitdnditions de prise en compte
des additions minérales en substitution partialleichent dans la formulation des bétons. Deux
concepts ont été définis, le premier est le condemtoefficient K, ce concept autorise la prise
en compte des additions de type Il. En remplagaméime rapport eau/ciment) par celui de
rapport eau/ (ciment +k x addition) [9]. Le concelet coefficient k peut étre appliqué aux
cendres volantes et aux fumées de silice utilisé#es d'autres types de ciment ainsi qu'a
d'autres additions, dans la mesure ou l'aptituldEreploi est établie. Les valeurs k autorisées

en fonction de la qualité de ciment sont données tatableau suivant :

Tableau 2. Coefficient de prise en compte des adidins dans la formulation du béton en

fonction de la qualité de ciment [9].

Valeur k (cendres volantes) pour la classe de réssice

Qualité du ciment suivant EN ciment
197 -1 325 52.5
N 325R| 425N | 425R L 525N | 525R
Ciment portland CEM I 0.2 0.2 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4

Ciment portland CEM II/A-S 0.2 0.2 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4
au laitier CEMII/B-S | 0.2 0.2 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4

Ciment portland CEM II/A-
0.2 0.2 0.2 0.4 0.4 0.4 0.4
au calcaire LL

Ciment de haut
CEM lII/A 0.2 0.2 0.2 0.4 0.4 0.4 0.4
fourneau

Autres Ciments 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0

Le deuxieme concept est le concept de performameeadente, la norme précédente précise
gue le béton avec des additions doit présentepeldsrmances similaires a celles d’'un béton

sans addition, en particulier vis-a-vis des agoessde I'environnement et de sa durabilité.

20



Chapitre I : Synthese bibliographique

A ce jour la formulation des bétons et des mélamjeentaires avec les additions pose de
nombreuses questions, bien que des études appedorassayant de proposer des
meéthodologies de formulation prenant en comptedagnce des additions minérales dans le
but d’optimiser les critéres [9], que l'addition id@résenter pour obtenir les propriétés

rhéologiques requises pour le béton.

.7 Microstructure et propriétés fondamental des anents

1.7.1 Le ciment

Le ciment est un liant hydraulique qui durcit taritair que sous I'eau. Il est obtenu
par broyage fin du clinker avec une quantité né&iessle gypse et des ajouts minéraux actifs
(ciment composé), faite simultanément ou par mgexainutieux des mémes matériaux
broyés séparément.

1.7.2 Fabrication du ciment
Extraction : une cimenterie dispose d'une carrigee calcaire et d'une carriere
d'argile. Les matieres premieres sont extraiteslest blocs obtenus sont concassés
pour obtenir des éléments inférieurs a 50 mm
Préparation du meélange : les matieres premieres #es soigneusement dosées et
meélangées de facon a obtenir une composition pamiant réguliere. Le mélange
est tres finement broyé dans des broyeurs rotatifsoulets. |1 est ensuite préparé a
la cuisson suivant différents procédés. Le cru sésgmte sous forme d'une péate
liquide dans la voie humide, d'une farine dans d& vséche, de granules dans la voie
semi-seche.
Cuisson : La cuisson se fait a une température de 1450 Elle est tres
généralement réalisée dans un four rotatif dansueleda matiere chemine
lentement, venant a la rencontre de la source aewh
Broyage : Le clinker est finement broyé pour obtenir lenent portland. Il est
incorporé du gypse (>5%) pour régulariser sa prises autres ciments sont

obtenus en ajoutant d’autres constituants.
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[.7.3 Les Constituants du ciment

1.7.3.1 Le Clinker :
Le ciment résulte du broyage d’'un certain nombrealestituants. Le plus important

étant le clinker. Dans la zone de clinkérisatiorfailr, les éléments simples (CaO, $i@1,03
et FeOs) se combinent pour donner les constituants mixésaivants :

- Silicate tricalcique (€S) : 3CaO.SiQ(Alite).

- Silicate dicalcique (€5) : 2Ca0.Si@(Belite).

- Aluminate tricalcigue (€A) : 3Ca0O.AbO:s.

- Ferroaluminate calcique ¢8F): 4Ca0 .AbOs .FeOs (Célite).

Noir = porosité,

Rouge = GS,

Bleu clair = CS,

Vert = GA,

Vert = sulfates de calcium,
Jaune = KSQ,

Blanc = CaO.

|
H
# 1l

Figure 1.3: Microphotographie d’un clinker [10].

Les compositions chimiques et minéralogiques dokeli sont comprises dans les limites
données par le tableau 3

Tableau .3 Composition chimique et minéralogique wl clinker [11].

Composants Teneurs Teneur
minéralogiques limites (%) moyenne (%)

CsS 40-50 60
CS 00-30 15
CsA 02-15 08
C/AF 00-15 08
Oxydes

CaO 60-69 65
SiIO; 18-24 21
Al203 04-08 06
Fe03 01-08 03
MgO <05 02
K20, N&Os <02 01
SG; <03 01
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On constate que les quatre oxydes Ca0,,SM20s et FeOs interviennent pour plus
de 95% de la composition chimique du clinker. Gndppelle les oxydes majeurs. Ainsi les
oxydes mineurs les plus importants dans le cimemt :s

* La magnésie (MgO) provient de la dolomite qui estvent présente avec le calcaire.

» Les oxydes alcalins %O et le NaO proviennent en général, de l'argile et des feltisp

» L’anhydride sulfurique (S©) dans le clinker provient des matiéres, telles lqupyrite
(FeS) mais aussi du calcaire ou de l'argile et surtiest combustibles utilisés tels que

le charbon, le fuel ou le gaz naturel.

1.7.3.2 Le gypse(CaSQ

Le clinker « pur » tres fin est caractérisé pacalgrts délais de prise (3 a 5 min), ce qui
le rend pratiguement inutilisable. Ce fait est cutrtdd a la célite () qui s’hydrate
rapidement tandis que ses hydrates deviennenteragick compacts et se cristallisent. |l
s’ensuit que pour ralentir la prise du ciment,ailitf lier les hydroaluminates de calcium en
d’autres composés. Ce role peut bien étre joudepgypse qui réagit énergiguement avec
I'hydroaluminate tricalcique et produit un sel ihgdade I'hydrosulfoaluminate de calcium
(3Ca0.Ab03.3CaSQ.31H:0). La quantité a introduire doit correspondre &el@eur en 6A
dans le liant et lorsque cette teneur en gypseespectée, I'action des hydroaluminates de

calcium se trouve paralysée au moment initial.

1.7.3.3 Les ajouts minéraux

Ces ajouts jouent le rble suivant : daprés leumposition ils se présentent
principalement par la silice amorphe qui réagitvachent avec I'hydroxyde de chaux qui se
forme lors de I'hydratation des minéraux faisantipalu clinker. Le rapport entre le clinker et
'adjuvant hydraulique (ajout minéral) est établifenction de I‘activité de I'adjuvant et de la

composition minéralogique du clinker.

1.8 Hydratation du ciment

1.8.1 Introduction

Le ciment est un liant hydraulique : il se comkarieau en donnant des hydrates stables
qui lui conférent une résistance mécanique. Lati@achimique d’hydratation du ciment
conduit donc a la formation d’'une pate qui, apmésep durcit progressivement a I'air ou dans

'eau. Les mécanismes fondamentaux de I'hydratationiment ont été mis en lumiéere, dés la
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fin du siecle dernier, par Henri Le Chatelier. llnatamment décrit les trois phénomenes
concomitants qui concourent au phénomene de @re [

- Ladissolution des constituants du ciment dansil’'ea

- La formation de solutions sursaturées par rapportdiférents hydrates.

- La précipitation et la cristallisation de ces hydsadans les vides intergranulaires.

1.8.2 Hydratation des composants du ciment Portland

Lorsque le ciment entre en contact avec I'eau réaetion exothermique instantanée se
produit avec une forte libération de chaleur, cpigode dite de pré-induction est de courte
durée (10 — 20 minutes). Elle est suivie d’une quiirelative inactivée appelée période
d’induction ou période dormante au cours de lagueldégagement de chaleur est faible, mais
jamais nul. La durée de cette période peut vangee et 8 heures.
La période d’'induction est trés importante quabd@vrabilité des bétons et mortiers, car a sa
fin s’Tamorce la prise du ciment avec un fort dégagyat de chaleur qui correspond a la période
d’accélération associée au début de prise et desdement du ciment.
Pour comprendre les changements chimiques et plesiqui se produisent au cours de
I'hydratation du ciment portland, il est essendi@tudier séparément les réactions des silicates

et des aluminates.

1.8.2.1 Hydratation du silicate tricalcique GS
L'hydratation des silicates produit des gels deat# de calcium hydraté et I'hnydroxyde

de calcium. La réaction dw8 avec de I'eau est la suivante :

2CsS + 6H— CSH + 3 CH —-------mm oo {1.1)
Ou CSH représente le 3Ca0.2%iB@H0 (Silicate de calcium hydraté) et CH représente le
Ca(OH) (Portlandite).

Les hydrates ainsi obtenus au cours de I'hydratatioGS sont :

- Les silicates de calcium hydratés (CSH) qui occtipatre 60 et 70% du volume de
solide d’'une pate de ciment complétement hydrdi€ant une structure en feuillets
formées de cristaux tres petits et mal cristallit@ssurface spécifique est tres élevée
(100 — 700 m2/g).

- L'autre composant principal dans I'hydratation didisates tricalciques est I’hydroxyde
de calcium CH (ou Portlandite) qui occupe entréa25% du volume des solides de la
pate de ciment complétement hydratée. La portlaraliine morphologie hexagonale

prismatique. Elle participe peu au développemenadésistance. En fait, la présence
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de la portlandite peut étre un risque, parce qgedit fortement soluble et susceptible a

'attaque d’acide et de sulfate.

T,
z

L2

R |

Figure 1.4: CSH fibreux avec Cristal de Portlandite(X) entre des CSH (#), la porosité est
repérée par (O) [12]

1.8.2.2 Hydratation du silicate bi calcique GS

Une fois hydraté, €5 donne aussi des CSH. La réaction est donnée par :

2GS + 4H— CSH + CH --------m oo {1.2)

Les études calorimétriques ont montré des résugdeatwlables a ceux de I'hydratation d&C
mais avec moins d’évolution de la chaleur. Selosn @culs de stcechiométrie, I'hydratation
de GS produirait 61% de gel de CSH et 39% de CH alaesldpydratation de €S produirait
82% de gel de CSH et seulement 18% de CH, don@uaetité plus élevée dex€ dans le
ciment aurait comme conséquence plus de résistdhmea: la résistance au jeune age,

cependant, plus des§ est nécessaire, parce que sa vitesse de réastiplus élevée.

1.8.2.3 Hydratation de l'aluminate tricalcique CsA

L’hydratation des aluminates est considérablem#htencée par la présence du gypse
(CaSQ 2H:0). En l'absence du gypse, la réaction @A @vec de I'eau est trés violente et
meéne au raidissement immédiat de la pate, conmuleqwom de prise rapide. En présence du
gypse, les €A réagissent d’abord pour former le trisulfoaluntenaydraté (Ettringite) qui se
cristallise en aiguilles a base Hexagonale. Lati@aest donnée par :

Cs3A + 3(CasQ 2H:0) + 32H— C3A 3(CasQ. 2H0) Hzp --------------- (1.3)
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Le gypse ajouté au clinker (3 a 5% en poids) mest en teneur suffisante pour transformer
tous les aluminates en éttringite. Il apparait dsgmondairement un monosulfo-aluminate qui
se cristallise en plaguettes hexagonales [7]. aati@én est donnée par

CsA 3(CaSQ 2H0) Hs2 + 2GA + 4H — C3A (CaSQ 2H:0) Hip -------------------- (1.4)
Les aluminates hydratés ainsi obtenus occupent 28% du volume de la pate de ciment
complétement hydratée [8].

1.8.2.4 Hydratation de I'aluminoferrite tétracalciq ue GAF

Le CAF réagit avec le gypse avec un mode semblableguéde GA, mais dans ce
cas, la réaction est beaucoup plus lente. Dan®laipre étape de la réaction, |A€ produit
une forme élevée de sulfoaluminate de calcium @agit avec I'excés des8F pour donner
une basse forme de sulfoaluminate. Ces sulfoalussr@cupent environ 15-20% du volume
de solides dans la péate. La réaction ddAFCdégage peu de chaleur et participe peu au
développement de la résistance.
L’hydratation des aluminates est de grande impodagoratique parce quils affectent les
propriétés de prise du ciment.

1.9 Mécanismes de transport des ions chlore dansie@ matrice cimentaire

1.9.1 Introduction

La diffusion des ions chlore dans un matériau ctaiem peut en général étre décrit par
des équations déduites des lois de la thermodyngmiy I'aide de ces relations et d'un essai
expérimental a partir duguel on mesure le flux lolercres traversant une éprouvette, on peut
caractériser la diffusivité du matériau. La consaigce de la diffusivité permet alors d'étudier
le comportement du matériau comme barriere a leétpgtion des chlorures. |l existe
aujourd’hui des méthodes expérimentales qui peemtattestimer la diffusivité des ions chlores
dans les matériaux cimentaires ; certaines de étlsatles proposent de simuler le processus
naturel de diffusion [13].

Le mécanisme de diffusion peut étre défini a paeinotions de thermodynamique. En
effet, il a été démontré que I'on peut appliqusrdencipes de la cinétique des gaz parfaits au
cas des particules en solution. Ainsi, d'un poewde théorique, le mouvement des molécules

et des ions dans une solution peut étre exprinférastion de leur énergie libre.
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1.9.2 Le coefficient de diffusion des chlorures
Le processus de diffusion résulte d'un déplaceéatoire des ions et le processus de
migration résulte de la vitesse acquise par les iorsque qu'une force électrique extérieure
s'exerce sur eux. En fait, ces deux mécanismesirsimement liés et Einstein a établi une
relation qui lie la mobilité absolue [14aquelle est une caractéristique quantitative de la
migration, au coefficient D (coefficient de diffosi) qui est une caractéristique quantitative du
déplacement aléatoire.
La diffusion d’ions de chlorure dans le béton estdsultat de complexes mécanismes ou
I'échange d’ions entre la solution agressive etdmution poreuse (interstitiel) dans le béton
joue un role important [15].
e La capacité de fixation des ions @ar le ciment dépend de la nature du cimentgatili
principalement de la quantité d’aluminatgAprésente dans le clinker.
» Drautres especes ioniques peuvent provenir suxdéidn chimique des chlorures.
» La vitesse de pénétration des chlorures dépend perbsité de la pate du ciment, elle
décroit avec le rapport E/C, de facon exponentetli@éépend de la concentration de la

solution environnante en sels.

1.9.3 Mécanisme d’interaction entre les chlorurestda matrice cimentaire

Plusieurs chercheurs ont mis en évidence la tereddes chlorures a réagir avec les
constituants du ciment pour donner un complexesa da chlorures aussi connu sous le nom
de sel de Friedel. Les interactions entre les ondaret les constituants du ciment ont d'abord
été attribuées a la présence dih @ans le ciment. Par la suite, d'autres étudesiéi@rminé
gue la capacité de fixation de la pate de cimepéddait de la teneur totale en aluminates, soit
du GA et du GAF.

Les chercheurs dans la référence [16] ont sigraalgoksibilité de liaisons entre les
chlorures et les silicates de calcium hydratés {€).SA I'opposé, les auteurs dans la référence
[17] ont démontré que la quantité de chloruressfigdans les amas de gel de C-S-H ne

représentait qu'une tres faible proportion desrands liés.

1.9.4 Influence de type de ciment

Les chercheurs ne s'entendent pas tous sur lguélpeuvent jouer les constituants du
ciment sur les mécanismes d'interactions. CertHiirsnent que I'addition du C3A augmente
la capacité de liaison, tandis que d'autres sonvaincus que la formation de nouveaux

composés est fonction de la quantité totale d'alates dans le ciment [13].
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Parmi les recherches concernant l'effet des aluesndu ciment sur la capacité de
fixation, on note, entre autres, celles des autfl8s 19], qui ont montré, a l'aide d'études
comparatives sur des ciments Portland ordinairée&ttiments résistants aux sulfates, que la
teneur en €A n‘avait que trés peu d'influence sur la capatgtdixation de la pate de ciment
hydraté. Les chercheures attribuent cette congtatatla réaction dess8 avec la totalité des
sulfates disponibles lors de I'hydratation ; aifesimnajeure partie dus8 ayant déja réagi avec
les sulfates [20], il ne reste presque plus gk ibur réagir avec les chlorures. D'un autre cote,
toujours selon l'auteur, less&F réagissent a long terme pendant I'hydratationciduent
comparativement au #8, qui réagit trés rapidement au début de I'hydiata Dans ces
conditions les réactions entre |@AF et les chlorures se feront sur une plus gradiege de

temps.

[.10 Lixiviation des matrices cimentaires

1.10.1 Introduction

Le phénomene de lixiviation des matériaux cimeagaorrespond dans les grandes
lignes a un lessivage des hydrates de la patendentiau contact de milieux fluides. Les
milieux, naturels ou pas, pouvant conduire a dénpimenes de lixiviation correspondent aux
eaux pures, aux eaux douces, aux pluies acidesixemilieux plus franchement acides. Le
pouvoir lixiviant d’'un milieu est proportionnel ars acidité vis-a-vis du matériau.
La lixiviation des matériaux cimentaire conduitesdnodifications dans la microstructure des
bétons qui entraine donc une modification des pmdaces mécaniques dans la zone
d’interaction entre le milieu agressif et le bétpar rapport aux caractéristiques d’origine du

matériau.
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t

Diffusion — échange Etat degrade

Figure 1.5: Processus de lixiviation d’un matériaucimentaire [6].

1.10.2 Processus de dégradation des mortiers dansaisolution de nitrate d’'ammonium

Il est bien établi que les sels d'ammonium en gédnét le nitrate d’ammonium en
particulier, sont agressifs pour les matériaux ataiees [9]. Tous les études s’accordent a dire
gue la dégradation d’un matériau cimentaire parsahgion de nitrate d’'ammonium se produit
suite a des transferts ioniques entre la solutipassive et la solution interstitielle du matériau
sous l'effet de gradients de concentration ensecteamposés ioniques présents dans les deux
solutions. L'équilibre régnant entre les hydratesaesolution interstitielle est donc perturbé
mais aussitét rétabli par dissolution des hydra&teprécipitation des produits peu ou pas
solubles. Le nitrate d’ammonium réagit dans un peememps avec les composants calciques
de la pate de ciment, et en premier lieu avec tgpalite, pour donner un sel de calcium tés
soluble Ca (N®@)2 et provoquer I'émanation de 'ammoniac gazeuxsMHivant la réaction

générale :
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2NHNO3 + Ca(OH) — Ca(NO3) + 2NHs + 2Hp0 --nwrmmemmemeemeemenes (1.5)

La plupart des auteurs décrivent que la premiéapegtonsiste en la dissociation de
lammoniumNH; en milieu basique en ammoniac gazeuxsNth diminution de la basicité
du milieu qui en résulte entraine ensuite la diggmh de la portlandite Ca(OHgt enfin la

formation du nitrate de calcium.

Du point de vue macroscopique, on observe donikadtion de la portlandite, et
'augmentation de la concentration du nitrate deigan dissout. Aprés la portlandite, le nitrate
d’ammonium décompose également les silicates daioahydratés, les aluminates de calcium

hydratés présents dans la pate de ciment.

Les chercheures montrent que les nitrates d’ammmoaiec une faible concentration
peuvent causer des dommages au bout d’'une cepi@iinele de temps [9]. Par ailleurs, il a été
aussi déemontré que l'utilisation d’additions mirésa permet d’augmenter la résistance

chimique des matériaux cimentaires dans un mileenittate d’ammonium.

Le nitrate d'ammonium détériore la pate de cimansgrovoquer, dans un premier temps et
sous certaines conditions, de phénoménes expdfkifEn effet le matériau s'affaiblit par
solubilisation progressive de la chaux, sans qulausigne extérieur de dégradation
n‘apparaisse, a condition qu'il soit immergé dars®lution et que les phénomeénes de lixiviation
puissent étre entretenus.

La pulvérisation de la phénolphtaléine permet déobar I'évolution de la zone dégradée d’un
béton. La figure 1.7 présente la profondeur dégeadans un cylindre plein et creux apres 36

jours de traitement par le nitrate d’ammonium.
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Visualisation de la profondewr dégradee Visualisation de la profondewr dégradée
dans un cylindre creux apres 36 jours dans un cylindre plein apres 36 jours
deliviviation d ans une solution de lixiviation d ans une solution
de nitrated’ ammo nium de mitrate d ammoniom,

Figure 1.6: Profondeur dégradée dans un cylindre dééton conservé dans le nitrate

d’ammonium a I'age de 36 jours [6].

1.10.3 Conséquence de la lixiviation

Les conséquences de I'attaque des matériaux ciirespar des agressions, conduire a
une augmentation de la porosité due a la lixiviatdes hydrates de la pate de ciment,
éventuellement associée au développement d’unefisguration en relation, le cas échéant,
avec la formation de composés expansifs tels attitigite secondaire par exemple. Ces
dégradations (formation de ['éttringite) entraineme modification des performances
mécaniques dans la zone d'interaction entre leemigressif et le béton, par rapport aux
caractéristiques d’origine du matériau, une dimeorutes résistances a la compression et a la
traction, diminution du module de Young, augmentatu fluage. A titre d’exemple, des essais
réalisés en laboratoire sur des péates de cimentndeiers ou des bétons, au cours de différents
travaux de recherche, montrent, pour des mélangasexde ciment de type CEM I, des pertes
de résistances a la compression de I'ordre de8lD%, associées a une diminution du module
de Young de l'ordre de 60 a 70 % et une augmenmtalgola porosité d’environ 50% en relatif.
Dans le cas de mélanges a base de ciments rentedesmadditions minérales, la diminution
des performances mécaniques et 'augmentation gerlasité, bien que significatives, sont
plus limites. Cette différence met en évidencepariance de la quantité de portlandite dans le
matériau, cette derniere correspondant a I'hydeafdus soluble dont la lixiviation crée une
porosité de dimension plus importante que celkdi¢a décalcification des C-S-H.
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1.10.4 L’agressivité des nitrates d’'ammonium

Apres une longue étude de la lixiviation avec uol@t®n au nitrate d'ammonium, a
différentes concentrations (entre 0 et 6.25 mofzfncalves et Rodrigues, [21] ont montré que
les solutions NENO:s les plus agressives sont celles dont la concéantrast la plus élevée. lIs
ont aussi montre que l'agressivité de la solutionire dans le temps, a cause de la
cristallisation de nitrate de calcium dans les pate matériau qui empéche le processus de
dissolution de la matrice cimentaire. Cet effetsestsible au-dela d'une année de dégradation.
Carde [22] a montré que la solution NNz de 6.25 mol/L permet d'accélérer d'un facteur 100
par rapport a la lixiviation de la pate de cimemtoaie dans une eau faiblement minéralisée. Il a
aussi montré expérimentalement qu'il y a une graimdiitude entre I'essai de dégradation par
I'eau pure et celle par la dégradation a la saiudi® NHNO:.
Les auteurs dans la référence [23] montrent qu’ia yune influence importante de la
concentration de nitrate d'ammonium sur la résigtanla compression du mortier de ciment.
La résistance a la compression du mortier a dimgquand il a été exposé a des solutions de
nitrate d'ammonium. La concentration de la solutien nitrate d'ammonium et le temps
d'exposition augmente, et la perte de résistané@ éompression augmente de maniere

significative.
I.11 L’attaque par les sulfates

[1.11.1 Introduction
Les attaques sulfatiques externes ont été ideggifilepuis plus d’un siécle et peuvent
avoir plusieurs origines selon la nature des ssfat 'attaque se produit lorsqu’ un matériau
cimentaire se trouve en contact direct avec uneceale sulfate, comme dans les sols, les eaux
souterraines, les eaux d'infiltration, les pluiesdas (acide sulfurique) liées a la pollution
industrielle atmosphérique. Elle peut étre décs@n trois processus permettant d’évaluer
I'agression ;
- Le transfert dans le milieu poreux des ions susfaid est controlé par la perméabilité
et la diffusivité des matériaux,
- Les réactions chimiques entre les composants pigéade ciment, qui dépendent du
ciment utilisé, et de I'apport en i086;2,

- Le phénoméne d’expansion, résultant de la cristdlbn de nouveaux hydrates.

32



Chapitre I : Synthese bibliographique

[.11.2 Processus d’attaque sulfatiques

Parmi les principales réactions décrivant les miéoags fondamentaux de l'altération des
bétons par réactions chimiques, on trouve les teglfd_'attaque sulfatique conduisant a la
dégradation chimique du matériau et la formatiom dlydrate expansif, ont des conséquences
d'ordre macroscopiques, et d'ordre mécanique eatheitrésistance mécanique et de rigidité,
fissuration et déformation du matériau et des dgrans physico-chimiques [24] ;
affaiblissement des propriétés liantes, modificatle la porosité et des propriétés de transport.

L'attaque sulfatique ne se caractérise pas paswngme plusieurs réactions chimiques
possibles entre les sulfates et les composangsrdatrice cimentaire. Elle est un enchainement
de processus physico-chimiques complexes qui eggulte modifications structurales de la
matrice de la pate de ciment durcie.

La détérioration des propriétés mécaniques du bgtdelle soit évaluée visuellement, mise en
évidence par une décroissance de la résistance aiériau ou encore par des mesures
d'expansion volumique, est la conséquence desiggacthimiques et des modifications
microstructurales causées par l'attaque sulfafig8e Il apparait alors primordial de réaliser
un contrdle des propriétés physico-chimiques duwérist soumis a une attaque aux sulfates
mais aussi de le faire avant que la détériorateoaiui-ci ne soit trop avancée (forte expansion
et destruction). Discuter de la durabilité d'urobétoumis a une attaque sulfatique ne peut donc
pas se résumer en la seule prise en compte detdadeerésistance mécanique du matériau. Le
mécanisme de l'attaque implique d'étudier le caefzhysico-chimique des processus mis en
jeu.

La spectrométrie en dispersion d'énergie est ldestchnique utilisée pour la
caractérisation du matériau cimentaire endommagéipa solution externe chargée ensSO
technique délicate a mettre en place, une foisaenau dégradé (fissuration, désagrégation).
Cette technique permet principalement la localisagt I'identification des phases minérales
dans le matériau dégradé. Elle est également eéployour des caractérisations
morphologiques [25].

La DRX reste assez limitée en quantitatif, néansya@lie permet d'identifier les phases bien
cristallisées comme la portlanditee gypse,non colloidale et d'autres phases minérales
hydratées de la pate de ciment. Les études fagapdl a cette technique ne donnent pas
d'information précise sur la zonation minéralogigeda matrice cimentaire dégradée.

Les matériaux cimentaires, en présence de sultesordonnent et se détruisent par réaction

des constituants de la pate de ciment. Ces demméengent donner naissance a de I'ettringite,
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aux propriétés expansives, souvent supposée reggertes désordres macroscopiques, a du
gypse ou encore aux deux simultanément.

Les constituants jouant un role dans I'expansiohessentiellement le monosulfoaluminate de
calcium hydraté et le trisulfoaluminate de calcilmdraté, tous deux formés pendant
I'hydratation du ciment, le gypse et le sulfoaluatén de calcium donnant naissance en
s'hydratant a de l'ettringite.

1.11.3 Différents types d’ettringite

L’ettringite, ou trisulfoaluminate de calcium (3CAR03.3CaSAQ. (30 a 32) HO), est
un produit d’hydratation du C3A en présence deasedf. Son role est de régulariser la prise du
C3A, car au contact avec I'eau et en l'absenceutfatss, le C3A forme des cristaux des
aluminates de calcium hydratés (2CaQM3I8H.0, 4Ca0.At03.13H0, 3Ca0.AtOs.6H, O)
Dans le domaine de la chimie des ciments, troisgypettringite de composition chimique et
de minéralogie identiques se distinguent mais adiorigine d’effets différents sur la matrice
liante.

- L’ettringite de formation primaire correspond a piroduit issu de I'hydratation des
ciments qui se forme par réaction entre le régufatie prise (gypse, hémihydrate,
anhydrite) et les aluminates de calcium. Ces enstde forme aciculaire, ne provoquent
pas de gonflement car ils cristallisent avant lecidgsement du béton, dans les espaces
libres du matériau. lls revétent méme un caradiérefique, puis qu’ils contribuent a
la cohésion de la pate de ciment au jeune agefdeuation étant accompagnée par une
diminution de la porosité et par une augmentationcomitante de la résistance
meécanique du mélange.

- L’ettringite de formation secondaire correspondna ettringite qui cristallise dans le
béton durci, a la faveur de circulation d’eau daasétons (phénoménes de dis Solution
/ recristallisation) et de sources de sulfatesragte (sols, milieu marin...) ou internes
(quantités trop important es de sulfates dansdastituants du béton).

Cette ettringite peut générer des gonflementsrniegepouvant conduire a I'apparition
de désordres sur les ouvrages. Dans le cas desompbBias de dissolution
Irecristallisation, elle cristallise sous formecataire dans les espaces libres du béton
(pores, fissures, interfaces pate-granulats) arpdatla solution interstitielle ou a la
faveur de percolation d’eau dans le matériau poreuxfissuré, et ne présente
généralement pas de caractere expansif. En revadetgingite de formation
secondaire consécutive a un apport externe ounmtee sulfates, est susceptible de
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générer des gonflements internes principalementibadés aux pressions de
cristallisation. Contrairement aux facies non exfan cette ettringite pathologique
cristallise sous une forme massive et comprimée.

- L’ettringite de formation différée (plus connue sd@ nom de DEF - Delayed Ettringite
Formation) concerne uniqguement des bétons ayantasujgune age, une augmentation
de température supérieure a 653&,0température au-dela de laquelle I'ettringite de
formation primaire ne peut se former au cours é@estions d’hydratation du ciment
et/ou est décomposée. De telles conditions dedsahype peuvent se produire au cours
de traitements par étuvage ou dans le cas de piggssives en béton. Par la suite, des
cristaux d’ettringite peuvent se former, aprés ueta température ambiante et en
présence d’humidité, dans le béton durci, et sordi susceptibles de provoquer des

pressions de gonflement conduisant. Des phénonubsgsansion.

1.11.4 Caractéristique physico-chimique

La structure cristalline de [ettringite s'organis®m colonnes hexagonales, de
composition [CaAI(OH) 6. I2HOJ; , les ions sulfateSOs* par trois et les 2 molécules d'eau
résiduelles s'intégrent dans les interstices. @esi@es molécules d'eau sont moins liées au
cristal [29].
Sa formule structurale chimique s'écrit alors : {AI(OH)s ]2.24Hbo}. {(S04)3 .2Hxq} Les
études de Mehta ont montré que l'ettringite poupardre jusqu'a 15 molécules d'eau sans

changer de structure.

Figure 1.7: Microscopie Electronique a Balayage, ¢tingite aciculaire (aiguille) dans un

béton
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[.12 Carbonatation des matériaux cimentaire

1.12.1 Introduction

La carbonatation des matériaux cimentaires eshéngmene indissociable de ce matériau de
construction. Pendant la durée de vie de l'ouvrdgedioxyde de carbone présent dans

'atmosphére pénetre dans le béton a partir derfacse du matériau. Le dioxyde de carbone
peut alors réagir avec les produits résultantidalratation du ciment. La carbonatation modifie

progressivement la composition chimique et la nstracture interne du béton.

La carbonatation est un phénomeéne de vieillissemantrel qui concerne tous les bétons. Elle
correspond a une transformation progressive d'ésflement, un des composants des bétons
durcis, la portlandite et la calcite, au contactdibxyde de carbone contenu dans l'air et en

présence d’humidité.

1.12.2 Mécanisme de carbonatation

Le CO2 présent dans I'atmosphére peut étre a ifmig’'une carbonatation des matrices
cimentaires. Il se diffuse alors sous forme gazeass la porosité du béton ou du mortier et se
dissout en formant des acides au contact de lai@olunterstitielle contenue dans la pate de
ciment (avec une prédominance dg€Clz, HCOs- ou CQ2- suivant la gamme de PH, figure
I1.9 [26]. Ce phénomene a pour conséquence d’adraisspH du milieu et de conduire a la
dissolution des hydrates du ciment. L’hydroxydedeium (Ca(OHy) est notamment affecté.
Plus communément appelé portlandite, cet hydrate jm réle fondamental dans le maintien
d’'un pH élevé protégeant les armatures du bétore amnprévenant la formation de micro-
organismes. Lorsque la portlandite a été entierereensommeée, ou qu’elle n’est plus
suffisamment accessible pour réguler le PH patt &dfapon, le milieu s’acidifie, permettant
ainsi la corrosion des armatures. La carbonatalésnsilicates de calcium hydratés (C-S-H) est
€galement possible.

La carbonatation des C-S-H, qui contribue de manm@m négligeable a la fixation du €0
dans la matrice cimentaire, est a I'origine d’imtpates évolutions de la microstructure. Les C-
S-H se carbonatent suivant un mécanisme progassiécalcification, les ions calcium venant
se précipiter dans la porosité avec les ions catiesrsous forme de carbonate de calcium. La
décalcification conduit a la formation d’'un gelslkce trés amorphe (fortement polymérise) et
plus ou moins hydraté. La carbonatation de la aodite et des C-S-H est inéluctable, méme

pour des concentrations trés faibles en, G@03 %). La concentration en gQ@enant
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simplement contréler la vitesse a laquelle ce phw@me va avoir lieu et la vitesse avec laquelle
il pénétrera dans le matériau (on parle alors déticjue de pénétration).

On peut déterminer la profondeur de carbonatataml’pssai de phénophtaléine (indicateur
coloré). La pulvérisation de cet indicateur, viraatrose vif lorsque le pH est supérieur a 9,

permet de mettre en évidence le front carbonatatiofbéton (toutes les zones qui restent
incolores sont carbonatées).

Figure 1.8: Mécanisme de carbonatation au niveau dia solution interstitielle du béton
[26]

1.12.3 Parameétres influent sur la cinétique de laarbonatation
Il existe de nombreux modeles de carbonatatiortrgduisent, plus ou moins directement, la
résistance physico-chimique du béton contre latpgtign du front de carbonatation.
Les parametres utilisés se rapportent & :
- La porosité du béton qui conditionne la résistgpbgsique) du matériau a la diffusion
du CQ;
- Lateneur en hydrates carbonaté : plus elle egéé)@lus le béton est capable de freiner
(chimiquement) la pénétration du front de carbaiaig
- La microstructure du matériau (taille des poresitdieépend I'état hydrique du matériau
qui conditionnera la cinétique de pénétration dérnmmene. C’est alors essentiellement

la perméabilité a I'eau liquide du matériau quasen indicateur de durabilité pertinent.

.13 L'alcalis-réactions

Les alcalis-réactions sont des réactions chimigne®genes entre certains ions contenus dans

la solution interstitielle du béton et la siliceacéive contenue dans les granulats réactifs. La
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principale source d’alcalins est le ciment. Ellésessitent la présence simultanée de trois
ingrédients :
« Des alcalins (Na K%) en quantités suffisantes pour maintenir une aumggon en ions
hydroxyles élevée ;
» Des granulats réactifs, c’est a dire contenanaddlice réactive ;
* Del'eau.
Il existe trois types de réaction alcali-granutats
» La réaction alcali-carbonate, elle implique desnglats contenant des inclusions
argileuses, le mécanisme de gonflement est ligbgdrption d’eau des argiles ;
» La réaction alcali-silicate, elle est semblabla ééaction alcali-silice mais de cinétique
plus lente, elle est trés rare ;
» Laréaction alcali-silice, il s'agit de la plus cante.
Les conséquences des alcalis-réactions sont dsydese plus préoccupantes sont le
gonflement irréversible des ouvrages atteints gtraéne de la fissuration (voir Figure
1.8). Une chute des caractéristiques mécaniquessi@@ces mécaniques et module
d’Young) [27] des bétons affectés. La chute du neg@eut entrainer des déformations
et des déplacements importants sur les ouvragesetattOn peut aussi signaler comme
manifestation des alcalis-réactions des exsudatdgyel, des décolorations, des

fissures.

Figure 1.9: Fissuration sévere d'un massif de fond#on [27]

I.14 Mécanismes de dégradation des bétons par lecty gel dégel

Les mécanismes de dégradation du béton sont fi@éesinance de cycles répétés de phases de

gel et de dégel. Le risque de désordres est d'aphas élevé que le degré de saturation en eau
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du béton est important. C’est le cas notammentpdeses d’ouvrages non protégées des
intempéries et en contact direct avec les rejadlisents de saumure [28]. Une formulation mal
adaptée et une mise en ceuvre incorrecte du bétplifiant les dégradations.
Ce phénomene est aggrave, en surface, par I'appticdes sels de déverglacage (ou fondants
routiers), qui engendrent un accroissement desagriadde concentrations en sels, générant
ainsi des pressions osmotiques plus élevées.
Les dégradations occasionnées par le gel peuvend€deux types :

- Une microfissuration répartie dans la masse dunb@uilletage paralléle aux parois),

provoquée par un mécanisme de gel interne ;
- Un délitage de la zone superficielle (dégradatigpesficielle), appelé écaillage, sous

I'effet conjugué des cycles de gel-dégel et des deldéverglacage.

|.15 Résultats des différents travaux réalisés

Le ciment, le mortier et le béton sont les matéride construction les plus couramment utilisés
dans le monde entier. Il est difficile de trouvearautre matériau de construction qui convient
plus durable a celle de ces matériaux de consbruale point de vue économiques. Les
utilisateurs de béton ont augmenté lintérét deeraeurs pour son utilisation dans les
environnements agressifs tels que I'environnemertmj29].

La contribution des additions minérales a I'améimn des résistances en compression a 7
jours ou 28 jours en fonction de la nature, la titéaet la finesse des additions, est confirmée
par plusieurs auteurs.

Le remplacement du clinker par le laitier offre nseulement des économies d'énergie
et la réduction des codts par rapport aux cimeotslgnd, mais aussi d'autres avantages
tels que la faible chaleur d'hydratation, de haulifate et résistance a I'acide,
une meilleure maniabilité et une bonne résistariaedpture et la durabilité. Des tentatives ont
éte faites pour surmonter le probléme du dévelogpente la résistance lente dans les mortiers
de ciment de laitier et Bétons en utilisant la térapure et des régimes de durcissement
appropriés [30].

La substitution du ciment par 10 a 30 % de la polaz®e naturelle engendrait une diminution
des résistances mécaniques a jeunes ages etalleanent plus élevées a long terme d’'apres
Aichouba A et al [31]. Kwan [32] a également morju, I'incorporation de la fumée de silice
dans un mortier jusqu’a 15 % de substitution duecitpar I'ajout, conduit a une augmentation

des résistances en compression a 28 jours.
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Siddique [33] et Ping-Yu et al. [34] a noté gusudstitution du ciment par le laitier a différents
pourcentage conduit & une résistance a la compresgs faible aux jeunes ages, mais elle
augmente a long terme d’aprés (Yu et al. 2013).

Aichouba et al. [35] ont montré que la substitutihnciment par la pouzzolane de 10 a 30 %
engendrait une diminution des résistances mécamigjgunes ages et une conservation de ces
résistances a long terme.

L'utilisation des ajouts cimentaires peut conduraine densification du mortier [36] et
peut contribuer non seulement a la diminution alidparition de I'hydroxyde de calcium, mais
aussi modifier la composition chimique de la matidanentaire, améliorant ainsi la résistance
a l'attaque acide [37]. En un mot, les ajouts ctaiess contribuent largement a la production
de structures économiques et durables en bétorailRarrs, selon Hidalgo et coll. [38], la
capacité des matériaux pouzzolaniques pour améliarerésistance du béton est plus
profondément associée a des effets physiques guégcies.

D’aprés les résultats de la littérature, il esiraime, dans le contexte de la durabilité et en
particulier de la résistance aux attaques acitlgsa un débat sur l'incorporation de I'addition
minérale dans le béton. En premier lieu, I'additimnérale peut avoir peu d'influence sur la
résistance chimique. D'autre part, I'exigence deibeen eau du béton contenant des additions
minéraux (a I'exception de la fumée de silice) ¢éeig pores de raffinement par la formation
de plus C-S-H peut conduit a une microstructuresdele la matrice de ciment, ce qui réduit le
taux de diffusion des solutions agressives [39].

La Résistance a l'alcali-agrégat du béton au cieestt laitier et I'attaque a I'acide a été étudiée
par Bakharev et al, la résistance de I'alcali-agté&gait faible par rapport au béton au ciment
portland [40]. Cependant la résistance de I'ativealcaline du béton au laitier est supérieure
a l'attaque des acides. B. Uzal, L. Turanli [41} anté que les ciments composés contenant
55% de la pouzzolane montrent une excellente c#pacréduire la dilatation alcali-silice.
M. Cherrak et al ont trouvé 'augmentation de lzetgr en tuf peuvent diminuer la résistance a
l'attaque chimique des bétons, I'utilisation dedaris le béton comme matériau de structure est
possible, mais elle nécessite I'addition d'un suipstifiant pour atteindre une ouvrabilité

adéquate [42].

Plusieurs études ont été intéressées par ['uidisadies additions cimentaires supplémentaires
pour améliorer la performance du ciment dans des@mements agressifs. Les chercheures
dans les références [44,22] montrent que l'utibsatle la fumée de silice comme addition

minéral augmente la résistance chimique des cindarts un milieu de nitrate d'ammonium.
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L’incorporation des additions minérales (25% Poleze + 5% Fumée de silice) et le polymeére
au ciment, contribue d’'une fagcon positive a lastaésice chimique des composites aux milieux

agressifs [45].

1.16 Conclusion

Normalement, le béton est un matériau durablesgttednt aux agressions. Dans la plupart des
cas, il suffit de prendre quelques précautions psaurer cette durabilité. Le béton doit &tre un
matériau compact, c'est-a-dire qu'il doit avoir poeosité minimale pour diminuer le transfert
des agressions.

Le but de cette partie bibliographique était daniiéfa notion de durabilité, les différentes
altérations, les mécanismes d’action. Le chapit@p@se une revue de la documentation
bibliographique sur les mécanismes de transpors tnmilieux agressifs, phénoménes qui
sont a l'origine des dégradations chimiques darsten. Ce chapitre a également mis en
evidence les facteurs pouvant influencer sur lalilité des bétons. Nous détaillons aussi, les
mécanismes a l'origine des altérations dans ddsurikéverement agressifs. La formulation
des matériaux durables est actuellement une difficonajeure a son développement et
utilisation.

L'objectif de cette synthése bibliographique espdsser en revue les connaissances actuelles
sur l'action des additions sur la durabilité destériaux cimentaire. Les données
bibliographiques ont permis de connaitre les odgide différentes attaques des agressions et
les conséquences de I'attaque.

Un résumé sur les travaux réalisés dans ce corpierteet de mise en évidence sur I'effet des

additions minérales sur la durabilité des morttmss les milieux séverement agressifs.
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CHAPITRE II : Effet des additions
minérales sur les performances des
mortiers

[1.1 Introduction

La substitution partielle d'une certaine quanti@ent par un ou plusieurs additions
lorsqu’elles sont disponibles a des prix compétigieut étre avantageuse non seulement du
point de vue économique, écologique, rhéologiques massi du point de vue résistance et
durabilité. La plupart des ajouts minéraux ont emmun de contenir une forme de silice
vitreuse réactive qui, en présence d’eau, peubswminer a la chaux libérée par I'hydratation
du C2S et C3S pour former des silicates de caltiydnatés (C-S-H) du méme type que ceux
fermés durant I'hydratation du ciment Portland sduést a noter qu'a la température de la
piéce, la réaction pouzzolanique est lente et pewtévelopper sur plusieurs semaines tout en
consommant la chaux comparativement a la réactiycatation du ciment. En raison de leur
composition chimique, leur réactivité, leur grammé&irie et la forme de leurs éléments, les
additions minérales affectent la cinétique de &tién I'’hydratation du ciment, améliorent les
caractéristiques physiques des mortiers a I'éhi &t contribuent positivement aux résistances
meécaniques de ces derniers a I'état durci.

Cette partie porte sur l'influence du taux de sitltsbn et de la nature des différentes
additions minérales sur les propriétés des mordi¢esat frais et durcis (compression, flexion).
On a choisi trois additions différentes, cinq p@mtages de substitution ont été retenus :
0% ,5%, 10%,15% et 20%.

[1.2 Action des additions sur les matériaux cimerdires

La norme européenne NF EN 206-1 définit les aduticomme des matériaux
minéraux finement divisés utilisés dans le bétam diaméliorer certaines de ses propriétés ou
pour lui conférer des propriétés particulieres [Q¢tte norme traite deux types d’additions
minérales : les additions quasiment inertes, etaldditions a caractére pouzzolanique ou

hydraulique.
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L’action des additions concerne aussi bien I'étaisfque I'état durci du béton. En
premier lieu, au cours de la prise et du durcissg¢nhes particules des additions interagissent
dans le processus d’hydratation du ciment et pauverifier la structuration des produits
hydratés. En troisieme lieu, certaines additioridabcapacité de réagir chimiquement en milieu
cimentaire pour former de nouveaux produits hydrain troisieme lieu, certaines additions
ont la capacité de réagir chimiquement en mili@ecitaire pour former de nouveaux produits
hydratés qui présente un caractére liant additicdncelui résultant de I'hydratation du ciment
et que les Anglo-Saxons précisent sous le termegigplementary cementitious materials ».
De plus, ces différents aspects de l'action destiadd peuvent intervenir de maniére
simultanée rendant particulierement difficile I'&vation de la contribution des ajouts minéraux
aux performances des matériaux cimentaires [9].t€fois, pour une premiéere analyse de
'action des additions minérales, nous pouvonsirdjger trois principaux effets que nous

développons par la suite :

11.2.1 Un effet granulaire :

Agissant sur les propriétés rhéologiques et taparité des matériaux cimentaires a
I'état frais, I'auteur dans la référence [49] a tmérue dans le cas des additions dont les
particules sont de forme irréguliere, la compadiiésquelette granulaire diminue au fur et a
mesure de I'introduction des additions. Il a aagsnontré que I'introduction des additions a
trés forte teneur dans des pates cimentaires dstamse normalisée engendre un besoin en
eau significativement plus élevé que celui attesutua base du besoin en eau propre du
ciment et de I'addition.
L'effet granulaire favorable ou défavorable destras avec additions a été confirmé par
plusieurs études et dépend de plusieurs factdsrgue la morphologie, la surface texturale et
les distributions granulaires [9].’effet granulaire des additions minérales sur les

formulations des mortiers dépend de la finesse é¢& duantité de I'addition introduite.

[1.2.2 Un effet physico-chimique et microstructural

Concerne les modifications induites par la préseesearticules d’additions minérales
sur le processus d’hydratation du ciment et sstrizcturation des produits hydratés. D’apres
plusieurs chercheurs [41], les additions jouentle de sites de nucléation préférentiels au
cours des réactions d’hydratation du ciment, pganeune meilleure répartition des produits

hydratés et conduisant ainsi a une structuratios efficace de la matrice cimentaire.
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De nombreux auteurs sont unanimes sur le fait'queoduction des additions minérales dans
un meélange cimentaire modifie le processus d’hgtil@at du ciment indépendamment de la

nature

de I'addition [41],

Dans le méme contexte, Cyr et[d6], ont montré en qualifiant les effets physiqdes
additions minérales sur I'hydratation a courts &srdans les mortiers, que pour une addition
donnée, le surplus d’hydratation du ciment dépdmt#aia quantité d’addition incorporée.
Dans le méme contexte pour les additions siliceuesgparticules de quartz peuvent
constituer des sites préférentiels de nucléatiopeeticulier pour la cristallisation des cristaux
de portlandite [47].

[1.2.3 Un effet chimique

L’effet chimique concerne la capacité des additeornsagir avec I'eau et les constituants
anhydres ou hydratés du ciment pour former de flmsvehases minérales qui contribuent a la
résistance mécaniqgue au méme titre que les prduydtatés du ciment.
A l'analyse de ces différents résultats, il estasdaire de constater que I'effet granulaire des
additions, gu'il soit favorable ou défavorable,lulef sur le serrage des particules dans le
squelette granulaire et, par voie de conséquenmitee isur le processus d’hydratation du ciment
ainsi que sur le développement et l'intensité déstsephysico-chimique, microstructural et

chimique des additions minérales.

I1.3 Régles de formulation des mortiers avec additins :
La traduction des principes précédents sur le @kgeérimental se résume a trois régles
de formulation pour les mortiers avec additions :
- Introduction des additions dans les mortiers déregice en substitution volumique du
ciment.
- Maintien de la quantité d’eau constante,
- Maintien de la consistance constante.
La premiere regle de formulation vise a garantmbntien du volume absolu des constituants

solides de la matrice cimentaire des mortiers. éaxgbkme vise a garantir le maintien de la
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compacité du squelette granulaire a I'état frasstrbisieme régle vise a son tour, a garantir une

lubrification équivalente des grains solide du s$ejiie granulaire.

1.4 Choix des additions

Trois types des additions ont été utilisés dansasail, le laitier de haut fourneau, le
tuf naturel et la pouzzolane naturelle. Ce chopeamis de mettre en exergue l'influence de
'addition sur les performances de mortier. L'@@tion des additions dans le mortier a pour
objectif de valoriser une catégorie de matériauxnets ou coproduits industriels disponibles
en Algérie. De ce fait, les additions (laitier, teif pouzzolane) choisies pour I'étude sont
courantes en Algérie, de faible colt, et sont déijisées comme ajouts au ciment dans les
différentes cimenteries du pays. 0661747619

L'utilisation des ajouts répond au souci de vahliien des ressources naturelles
abondantes et économiques, que constituent lezplames naturelles de Béni-Saf en Algérie,
et dont l'utilisation n'est encore que partiellenslda fabrication des ciments, et valoriser
I'utilisation des tufs dans le ciment en raisonsd® abondance en Algérie, qui couvre une
grande superficie d'environ 300.000%f&0]. Le tableau 1.1 donne un apercu sur lestajou
utilisés dans les cimenteries Algérienne.

Tableau 4. Utilisation des ajouts dans les cimentiers Algériennes.

Hamma Bouziane
Pouzzolane
Beni Saf

| vemeh ]
Sour El Ghozane Calcaire/ tuf
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[1.5 Choix de mortier

Le mortier est un des matériaux de constructioncgatient du ciment, du sable et d’eau, et
aussi des adjuvants. Plusieurs recherches ontfétéuges sur I'utilisation des additions sur le
mortier et le béton. lls ont montré que les effidsdifférents adjuvants et additions sur les
performances des mortiers sont semblables a ceaenads avec le béton.

Cette recherche a été réalisée sur les mortielis, legrésultats trouvés pourraient prolongeés
au béton.

L’étude du comportement du béton est plus compdereecelui de la pate [46]. Sa théorie est
encore peu explorée et nécessite plus d'investig&ti de recherches théoriques et

expérimentales.

1.6 Effet des additions utilisées sur les performaces des mortiers

11.6.1 Introduction

Dans cette partie on s'intéresse a la présentdislifférents matériaux utilisés, ainsi
gue les essais physique-chimique réalisés en tondti matériel disponible au niveau du
laboratoire de la cimenterie de Hdjar-Soud de dgoréde Skikda et le laboratoire de LNHC
de Skikda et le Centre des Etudes Technologiquétndastrie des Matériaux de

construction (CETIM) de Boumerdes.

Trois additions de finesse, et de composition nalogique, et d’origine différentes ont été
sélectionnées dans cette étude de maniére a poidentifier le roéle joué par la nature
minéralogique des additions. Il est a noter quéewles ajouts de notre étude sont définis dans
la norme NF P 18-506 et NF P 18-509.

Un ciment CRS est choisi pour limiter I'attaque dggessions et un sable normalisé conforme
a la norme NF P 196-1.

11.6.2 Préparation des additions

Les additions doivent étre utilisées sous formpalelre. Apres le séchage pendant 24h
dans un four électrique, ils ont concassé pendamhibutes et broyés pendant trois minutes
avec une grande vitesse, et tamisés pour obteaitailile nominale maximale de
80um.
Apres la préparation des additions, quelques essdiété effectués sur le ciment et les trois
additions pour les caractériser :

47



Chapitre II : Effet des additions minérales sur les performances
des mortiers

- La surface spécifique de Blaine, EN 196-6 a éteerdéhée par la méthode de
perméabilité a l'air.

- La masse volumique, a été déterminée par I'essaiédelier selon la norme EN 196-6.

- Début et fin de prise, et consistance ont été néssselon la norme EN 193-3.

- Composition chimique, pour déterminer la composittbimique élémentaire de chaque
addition, a été déterminée par la diffraction deraX (DRX).
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Figure 1 : Figure Il. 1 : Broyeur électrique
11.6.3 Caractéristiques des additions

11.6.3.1 Le laitier

Le laitier granulé du haut fourneau : provient dmbinat métallurgique (El-hadjar) de
la wilaya d’Annaba, Algérie. Obtenu par un refregBment rapide dans les bassins d'eau
présentant une densité de 2.83 et une surfacefigpécide 3600cRig. La composition

chimique est représentée dans le tableau 5.

(0]
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Figure Il 2 : Le laitier de haut fourneau d’ EI-Hadjar

Tableau 5: Tableau II.2 Composition chimique élémetaire de laitier

Désignation| CaO| ADs3 | FeOs | SiO: | MgO | NaO K20 Cr SO

Résultaten % 41.61| 7.60| 7.24| 36.44 5.59 0.27 0.80 0.00 5(59

11.6.3.2 La pouzzolane
La pouzzolane naturelle utilisée est une lave ratige extraite du gisement de

Bouhamidi de la région de Béni-Saf de I'Ouest Aligérie, présentant une densité de 2.70 et

une surface spécifique de 3500%n

E ANICHER N,

Figure 11.3: La pouzzolane de Beni-Saf

L'analyse chimique de la poudre résultante du lgeyd du tamisage est reportée dans
le tableau 6.
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Tableau 6. Composition chimique élémentaire de laquzzolane
Désignation | CaO| ADsz | FeOs | SiG; | MgO

Résultaten % 15.46 | 14.65| 6.46| 3454 1.48

11.6.3.3 Le tuf

Le tuf est un type de rocl&estructure vacuolaire pouvant avoir deux originkestuf
volcanique, et calcaire.
Une Pierre blanche et tendre, qui devient plus duptus blanche lorsqu'elle est employée. Est
une roche sédimentaire de la carriere Chtaibi d&/ilaya de Annaba présente une surface
spécifique de 4020 ciy. La composition chimique élémentaire de tufisdilest présenté dans
le tableau 7.
Le laitier, la pouzzolane et le tuf présentent ceractéristigue commune, ils contiennent les trois

constituants fondamentaux du clinker (la chausijliee et I'alumine).

Figure 11.4: Le tuf naturel.

Tableau 7. Composition chimique élémentaire de tuf.

Désignation| CaO| ADs | FeOs: | SIiO; | MgO | NaO K20 Cr SG

L4

Résultaten % 4.31 | 1240, 3.80| 70.9] 1.9% 2.52 2.74 0.00 0{42

[1.6.4 Matériaux utilisés

11.6.4.1 Le ciment

Pour limiter I'attaque par les agressions, CEMbB44gui est classé comme ciment résistant aux
sulfates (CRS) est utilisé. Il est livré dans dmsssde 50 kg par la société de ciment de 'Ain-
Kebira (Sétif), Algérie, et a une masse volumighscdue de 3190 kgfinLe CRS a un teneur
limité en C3A. La surface spécifique du CRS estdten 2800,20 crilg. La composition
chimique de CRS utilisé dans cette étude a étérndiétée par la méthode d'essai de

spectrométrie de fluorescence des rayons X (X-iffiaction). La teneur des phases anhydres
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du CRS est calculée par la méthode de BOGUE. Lrepasitions chimiques et minéralogiques

sont présentées dans le tableau 8.

Tableau 8. Composition chimique et minéralogique deiment.

Désignation CaO|Al203|Fe203| SiO2| MgO |[Na20| K20| CI | SO3 C33 C2S C3A C4AF

Résultats | 62.044.59| 5.08| 23.41 1.74| 0.17| 0.34| 0.05 1.46 36.5 39.9 3.5| 154

11.6.4.2 Le sable

Le sable normalisé CEN est un sable naturel, sikiceotamment dans ses fractions les
plus fines. Il est propre, les grains sont de fogéeéralement isométrique et arrondie. Il est
séché, criblé et préparé dans un atelier moderfianbftoutes garanties de qualité et de
régularité. Le sable est conditionné en sachesotgthylene contenant chacun 1 350 + 5 g.
ce sable est inerte d’'un point de vue chimiqueatesp composition principalement siliceuse.
La composition granulométrique déterminée par taggsest conforme aux exigences de la
norme EN 196-1.

11.6.4.3 L'eau
L'eau potable (I'eau du robinet) a été utiliséesttmus les mélanges et la conservation

des éprouvettes. Sa température est de I'ordrd @, et son PH égale a 7.9

11.6.5 Préparation des mortiers

Les mortiers confectionnés sont des mortiers daloorme (EN 196-1) comporte 4509
de ciment, 1350 g de sable et 225 g d’eau. Traigiads ont été utilisées en substituant
respectivement, 0, 5, 10, 15 et 20 %, du poidsierd par du laitier, pouzzolane et tuf. Le
liant (CRS+addition) a été homogeéneéisé pendant tehgans un TURBULA Shaker-Mixer
pour assurer une homogénéiteé totale.
Cette norme régit la préparation des masses deilemadnfectionnées dans un malaxeur
planétaire de 5 litres de capacité, avec 2 temggdeage a vitesse différente comme suite :
Malaxer chaque gachée de mortier mécaniquemenbgemdu malaxeur. Le malaxeur étant
en position de marche :

a) Verser |I'eau dans le récipient et introduire leeniir
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b) Mettre alors immédiatement le malaxeur en marchpetéte vitesse et apres 30 s,
introduire régulierement tout le sable (pendanBl&s suivantes). Mettre le malaxeur a
sa vitesse la plus grande et continuer a mélaregatgnt 30 s supplémentaires ;

c) Arréter le malaxeur pendant 1 min 30 s. Pendarit3gsremiéres secondes, enlever au
moyen d une raclette en caoutchouc tout le moatié¥érant aux parois et au fond du
récipient en le repoussant vers le milieu de cailyi-

d) Reprendre ensuite le malaxage a grande vitessepe®d s.

Les éprouvettes doivent étre moulées immédiateam@es la préparation du mortier. Les
éprouvettes de 4x4x16 cm sont mises en ceuvre suBble a chocs de 60 coups, en deux
couches.

Les échantillons de mortier sont coulés dans dagdeagrismatiques en acier 4 x 4 x 16 cm.

Démoulées a 24 heures et conservées dans une ehaurbide (95% HR) a une température

de 20°C + 2. La résistance mécanique a été meaprés 7 et 28 jours.

—————— 4

Figure I1.5: Mortier a I'état frais Figure I1.6: TURBULA Shaker-Mixer

(CRS+15 laitier)
[1.6.6 Composition des mortiers

On a étudié I'effet de la substitution d’'une padieciment par trois additions, le laitier,
le tuf et la pouzzolane sur les performances dedienm Et on a évalué les propriétés des
mortiers a I'état frais et durcis. La nature deiast la seule variable dans cette étude. Les
mortiers avec additions sont obtenus dans les mé&mueditions de mortier normal en
remplacant une fraction massique de ciment paditeh minérale, les quantités de sable et
d’eau restant inchangées. Le pourcentage des@uklgbnt présentés dans le tableau 9.
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Tableau 9. Pourcentage de substitution des additien

ML | ML [ ML [ ML [ g | MF [ MF [ MF | yp [MP [ yp | MP o
S 110 15| 20| ° | 10| 15| 20| ° 10| ] 2
95 95 95 | 90 | 85
%) 90% | 85%| 80% 90% | 85%| 80% 80% | 100%
% % % | % | %
8| 5%| 10%| 15%| 20% 0| o 0| o0 @ @ 0 0
S
| 0 0 0 0 | 5%| 10% 15% 20% O @ a 0
l_
L
ks 10 | 15
S| 0 0 0 0 0 0 0 0| 5% 20%| 0
N % %
>
(@]
o

13 formulations ont été confectionnées pour évdhegsistance mécanique des mortiers.

Les différentes proportions des formulations de tieorayant les parametres retenus sont

présentées dans le tableau 10.

Tableau 10. Formulation des mortiers.

Ciment Laitier Tuf Pouzzolane Sable Eau
(9) (9) (9) (9) (9) (9)
MT 450 0 0 0 1350 225
ML5 427.5 225 0 0 1350 225
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ML10 405 45 0 0 1350 225
ML15 382.5 67.5 0 0 1350 225
ML20 360 90 0 0 1350 225
MF5 427.5 0 22.5 0 1350 225
MF10 405 0 45 0 1350 225
MF15 382.5 0 67.5 0 1350 225
MF20 360 0 90 0 1350 225
MP5 427.5 0 0 22.5 1350 225
MP10 405 0 0 45 1350 225
MP15 382.5 0 0 67.5 1350 225
MP20 360 0 0 90 1350 225

[1.6.7 Mortier a |'état frais

[1.6.7.1 Masse volumique des mortiers

La masse volumique de mortier est mesurée enautilisn essai trés simple selon la
norme NF EN 196-1, on trouve la masse volumique&ermgentale. La variation de la masse
volumique de mortier témoin et la masse volumigeenrtier avec additions en fonction de
la teneur de substitution sont présenté dansdesefs. L’essai doit étre répéter trois fois pour

chaque formulation et le résultat est la moyennpldgeurs mesures.
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Figure 11.9: Effet de la pouzzolane sur la masse Wmique de mortier

Pour le laitier, une diminution de masse volumigieés mortiers frais a été observée avec
'augmentation de taux de substitution.

Aucune augmentation de masse volumique des moftassavec 5% de pouzzolane n’est
Observée, au-dela de 5% la masse volumique augmestd’élévation du taux de substitution.
Le tuf augment la masse volumique des mortiersp@irt expliquer cette augmentation des
masses volumiques par la capacité de tuf d’adsddsar, en effet, une finesse plus élevéee

absorbe plus d’eau.

11.6.7.2 Essai de consistance
Cet essai a été effectué sur des pates de cimermteafiéterminer le besoin en eau pour une
consistance normale.
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0,301

CRS 15% laitier 15%tuf 15%pouzzolane
% d'additions

Figure 11.10: Besoin en eau des pates a base d’atldns pour une consistance normale

L’exigence en eau des pates avec additions, poarconsistance normale, est trés
proche que celui de la pate témoin.
L’exigence en eau des pates avec laitier, poucansistance normale, est plus faible que celui
des pates avec pouzzolane et tuf et la pate térh@ngmentation du besoin en eau conduit
nécessairement a la diminution de la fluidité. Auaoortier n’a posé de difficulté de mise en

place lors de sa confection.

11.6.7.3 Début et fin de prise

L’essaide prisea été déterminé par la norme EN 193-3, I'essai deepai I'aide de
'appareil Vicat a été effectué sur des pates oeent, un CRS sans addition (0%) et (avec 15%
d’addition) malaxées a un rapport E/L égale alOeS.résultats de début et fin de prise des pates

de ciment sont présentés dans la figure 11.11
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B C=but de prize
[ Fin de prise

Otk et fin de prise (minute)

Témoin 15% tf 15%laitier 13% powzzolane

% d addition

Figure 11.11: début et fin de prise des pate a bas#addition (15%).

Pour un rapport E/L constant, le tuf accélere lagpdu CRS, la pouzzolane n’a pas présenté
un effet significatif sur le temps de prise de &ep Quand le laitier a engendré un retard de
prise faible, peut étre expliqué par l'effet lutmift des fines de particules de laitier.
L’augmentation de la finesse de I'addition accéleréébut et la fin de prise.

11.6.8 Essai a I'état durci

11.6.8.1 Résistance a la compression et a la flexio

Les essais sont conduits conformément a la normeENFL96-1. Les éprouvettes
soumises a ces essais sont des éprouvettes pgepsate dimensions 4x4x16 cm conservées
dans une chambre humide (95% HR, T=20°C * 2) justpsjour de la casse. Le dispositif
utilisé pour I'essai de flexion est un disposi#f fiexion 3 points. L’essai consiste a étudier les
résistances a la compression et a la flexion desuepttes de mortier. Dans un tel mortier, la
seule variable est la nature du liant.
Les essais mécaniques normalisés ont été réaliséschéances de 7, 28, 56, 90, 180 jours de
facon a observer I'évolution progressive des perforces. Chaque éprouvette donne un
résultat de flexion et deux de compression. Chaésistance a la compression correspond a la

moyenne de six mesures.
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| | @

Figure 11.12: Machine de compression Figure 11.13 : Chambre de
conservation

et flexion 3point

11.6.8.1.1 Effet du laitier sur la résistance mécajue de mortier
Les résultats de la résistance mécanique des msortie fonction de différent

pourcentage en laitier sont présentés dans lesedul14 et 11.15.

I 7 jours
; [ 28 jours
60 I 56 jours
55 - 190 jours
50 ] I 180 jours

45
40
35
30
25
20
15
10

Résistance a la compression en MPa

5

0 -
0% 5% 10% 15% 20%
Pourcentage de l'addition

Figure 11.14: Evolution de la résistance a la compgssion en fonction du pourcentage de
laitier a I'age de 7, 28, 56, 90 et 180 jours.
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Figure 11.15: Evolution de la résistance a la flexan en fonction du pourcentage de laitier

al'age de 7, 28, 56, 90 et 180 jours

La substitution de laitier dans le CRS influe langat sur la résistance mécanique de mortier
au jeune age et a long terme, le laitier réduitékistance a la flexion et la résistance a la
compression aux jeune age (7 jours), on peut exgligette diminution par la réduction de la

partie active des minéraux du clinker. Mais a I'éige28 jours la résistance a la compression
augmente d’'une fagon considérable avec 'augmentatu taux de substitution du laitier, la

résistance mécanique de mortier avec laitier nequespas de diminution a partir de 28 jours,
le mortier témoin (0% addition) atteint a une risise a la compression de 50MPa a 180 jours,
tandis que la résistance de mortier avec 20% fabeutit a une valeur de 58.04 MPa a méme

age. On remargue que I'évolution de la résistaradlaxion augmente d’'une maniére maigre.

11.6.8.1.2 Effet de tuf sur la résistance mécaniqde mortier
Les résultats de la résistance a la compressiataefiexion des mortiers en fonction de
différent pourcentage en tuf sont présentés danfigieres 11.16 et 11.17.
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Figure 11.16: Evolution de la résistance a la compgssion en fonction
du pourcentage de tuf a I'dge de 7, 28, 56, 90, 1j@rs.
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Figure 11.17: Evolution de la résistance a la flexan en fonction du pourcentage de tuf a
'age de 7, 28, 56, 90, 180 jours
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A tous les ages, le mortier avec 5% de tuf morgsenheilleurs résultats de la résistance a la
compression, la résistance atteint a une valeGi7ddPa a 180 jours et elle ne présente pas une
diminution, devant le mortier témoin qui présente uésistance de 50 MPa. L’'augmentation
de la teneur en tuf conduit & une diminution deekistance a la compression d’'une maniére
considérable.

D’apreés les résultats de la résistance a la flextetuf dans le mortier ne présente aucun effet
positif a la résistance a la flexion des mortieessmortier avec 5% tuf présente une résistance

similaire au mortier témoin.

11.6.8.1.3 Effet de la pouzzolane sur la résistantecanique de mortier
Les résultats de la résistance a la compressidtadtexion des mortiers en fonction de

différent pourcentage de la pouzzolane sont présatans les figures 11.18 et 11.19.

I 7 jours
[ 28 jours

] I 56 jours
50 190 jours

] I 180 jours

55 4

Résistance a la compression en MPa

0% 5% 10% 15% 20%
Pourcentage de la pouzzolane

Figure 11.18: Evolution de la résistance a la compession en fonction du pourcentage de

la pouzzolane a I'age de 7, 28, 56, 90, 180 jours
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Figure 11.19: Evolution de la résistance a la flexan en fonction du pourcentage de la
pouzzolane a I'age de 7, 28, 56, 90, 180 jours

A l'age de 7 jours, la résistance a la compresdiorninue avec I'élevation du taux de
substitution de la pouzzolane dans le CRS. Laigrapbuzzolanique est évidente a partir de
28 jours, ce qui se traduit par une augmentatierélgstances.

La résistance du mortier avec additions augmeggrdénent jusqu’a un certain contenu (15%)

de la pouzzolane, au-dela duquel la résistancé didinuée (20% pouzzolane). Au-dela de 28
jours le mortier (15% pouzzolane) montre une maidlerésistance. La résistance a la

compression de mortier avec 15% de pouzzolanentitiaine valeur de 51.8 MPa a I'age de

180 jours, quand le mortier témoin présente unstegge de 50 MPa.

Au jeune age aucune amélioration de la résistar@mnique des mortiers avec I'addition de

pouzzolane n’a été constatée.

Il est important de noter que les résultats obtelessrésistances a la flexion de mortier avec la

pouzzolane ne présentent aucune amelioration darésistance a la flexion.
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[1.7 Conclusion

L'incorporation des additions minérales dans leenitCRS attribue des améliorations
comme elle peut conduire a des altérations, d’ale®sésultats des essais effectués sur les

mortiers et les pates ciments, on peut tirer leglosions suivantes :

Le tuf accélére la prise du ciment, le laitier rééala prise, tandis que la pouzzolane n’a pas
porté une influence sur la prise de CRS. L'augntentale la finesse d’addition accélere le
début et la fin de prise (le cas de tuf).

La teneur en tuf doit étre limitée par 5%, il augieda résistance mécanique a court (7 jours)

et a long terme (180 jours).

La substitution de laitier dans le CRS diminuedsistance a la compression et a la flexion des
mortiers aux jeunes ages. Mais elle influe positigat a partir de 28 jours, de maniere a

accroitre la résistance par I'accroissement deraur en laitier.

La résistance mécanique des mortiers s’accrait t@rieur en pouzzolane dépasse 10%.
Les résistances a la flexion obtenues, sont assehgs. Les additions n’ont pas un effet

significatif sur la résistance a la flexion.
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CHAPITRE III : Effet des additions sur la
durabilité des mortiers a base d’'un CRS
dans un milieu acide

[11.1 introduction

Les milieux acides susceptibles d'étre agressits fobéton débutent aux eaux pures,
s’étendent aux eaux douces, beaucoup chargéesygmi€eide carbone, puis aux pluies acides,
pour s’achever aux acides minéraux et organiqueg,iecluant les eaux résiduaires [51]. Les
effluents des fours utilisant des combustiblesascan souffrent et les effluents des industries
chimiques peuvent contenir de l'acide sulfurique.décomposition des matieres organiques
dans les égouts, les silos ou dans les réservemsrepbosage peut conduire a la formation du
gaz HS qui peut étre transformé en acide sulfuriqud'aetivité bactérienne. Ce type d’acide
est trés vulnérable pour le béton.

Dans le chapitre précédent, nous avons évaluénlgilsotion des additions minérales
aux résistances mécaniques des mortiers a bas€&8nAfin d’approfondir notre travail sur
le sujet de la durabilité il est nécessaire d’é&uthi résistance a la compression et la résistance
a la flexion ainsi que la résistance chimigue destigrs exposés a un milieu acide, I'objectif
de ce chapitre est d’évaluer la contribution deditemhs aux performances de durabilité des
mortiers. La résistance mécanique, la résistanocgqhe, la microstructure, ont été étudié. Les
essais mécaniques, les essais chimiques ont és&s&u niveau de laboratoire de la cimenterie
de Hdjar-Soud de Skikda. L'étude de la microstrieta été réalisée au niveau du laboratoire
CETIM de Boumerdes, et laboratoire BIOGALENIC devitaya de Constantine.

[11.2 Matériaux utilisés
Les caractéristiqgues des matériaux utilisés sarggmtées dans le chapitre précédent (chapitre
I) ; on a utilisé un sable normalisé, un cimentSCR trois additions, le laitier de haut fourneau,

le tuf naturel et la pouzzolane naturelle.

Dans le chapitre précédant nous avons comparéffésedtes additions et leurs effets sur les

mortiers frais et durcis.
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l11.3 Préparation des mortiers

On a utilisé des mortiers normaux, selon la noraé {96-1). Le sable utilisé pour la
confection des mortiers est un sable normalisé ame@pport E/C = 0.5. Il est conforme aux
Normes (EN196-1). Le gachage a été confectionn@stila norme indiquée. Ce mélange est
effectué avec un rapport agrégat/ciment de 3.

Pour la caractérisation de la résistance a la cesspm et la résistance a la flexion, des
éprouvettes de mortier 4x4x16 cm, ont été confentts, démoulées a 24 heures Le mélange
de mortier est placé dans les moules 4x4x16 cnaqueh gachage permet la confection de 3
éprouvettes. Et pour caractériser la résistanerighe, des éprouvettes de dimension 5x5x5cm

ont été préparées.

I11.4 Conservation des éprouvettes

La durée de cure est un facteur important deitahdlité des mortiers, dans notre étude
la conservation des éprouvettes a été adopté 28 jams I'eau a 20 °C £ 2 °C.
Apres 28 jours de cure, les mortiers sont immedgés deux solutions de méme concentration
(5%) : HCI I'acide chlorhydrique, et:BOu I'acide sulfurique distants les uns des autres d’au
moins 2 a 3 cm, et placées dans une salle de s@tiser (T=20°C, HR=90%), chaque deux ou
trois jours, les échantillons doivent étre renvgrgér assurer I'attaque de tous les surfaces de
I'éprouvette.
Le choix de I'acide sulfurique et I'acide chlorhiglre est dicté par leur agressivité vis-a-vis les

matériaux cimentaires.
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Figure 111.2: Conservation des éprouvettes dans l'eide sulfurique

[11.5 Mesure de la résistance mécanique

L’essai consiste a étudier les résistances a lgomsnrion et a la flexion d’éprouvettes de

mortier normal.
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Apres 28 jours de traitement par les acides, lesudpttes 4 x4 x16 cm sont sorties du bac,
lavées par I'eau de robinet ensuite elles sont smema I'essai de flexion, puis a I'essai de
compression. Une plaque de carton trés mince platée sur les deux surfaces d'appui, ce qui
permet I'application correcte de la charge et ueélenre caractérisation de la résistance de

mortier. Dans un tel mortier, la seule variablelastature du liant hydraulique.

[11.5.1 La résistance mécanique des mortiers consgs dans 'acide HCI

Chaque éprouvette donne un résultat de flexioneetx dde compression. Chaque
résistance a la compression correspond a la moydangx mesures. Les résultats de la
résistance a la flexion et a la compression degiensitraités par I'acide chlorhydrique sont

montrés dans la figure 111.3.

N laitier
T tuf
I pouzzolane

40 -

35 +

30

25 -

20 -

15—

10—+

Résistance a la compression en MPa

0% 5% 10% 15% 20%
% d'additions

Figure I11.3: Résistance a la compression des mosdis apres 28 jours de traitement par
HCI
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I L aitier
T Tuf
I Pouzzolane

Résistance a la flexion en MPa
N
1

0% 5% 10% 15% 20%
% d'additions

Figure Il.4: Résistance a la flexion des mortierapres 28 jours de traitement par HCI

Apres I'attaque par HCI, Tous les mortiers montrere chute de résistance mécanique,
le mortier avec 5% pouzzolane, et les mortiers 2886 et 15% tuf présentent des résistances
a la compression tres faibles, le mortier avec BBpitesente une faible résistance a la flexion.
Le mortier témoin (CRS) atteint une résistanceatapression de 40.1 MPa et une résistance
a la flexion de 8.30MPa a 28 jours. Il convientrdéer que la résistance a la compression de
mortier avec 10% tuf est supérieure a celle de ierodvec 5% tuf dans l'acide HCI.
Les réductions de la résistance a la compressentepdes résistances) des mortiers avec 5%
tuf, 15%laitier et 20%laitier sont tres grandes agaport aux autres mortiers, autant qu’ils ont
perdu environ 10 MPa. Cette baisse peut étre aétela la forte teneur en CaO dans les laitiers
pour les mortiers avec 15% et 20% de laitier. Mar le mortier avec 5% tuf, la teneur en
CaO de tuf est faible, donc la chute de résistastegeut-étre due a la nature en tuf et sa
tendance a absorber I'eau. La présence de HCI t@ntdutransformation de CaO au chlorure

de calcium CaG]J un sel tres soluble dans I'eau, selon la réaciovante :
Ca0 + 2HCI — CaCb + H2O ---------mmmmmmmemm (3.1)

La production de chlorure de calcium augmente legité dans la matrice cimentaire qui

conduit a une réduction dans la résistance mécarmigs mortiers.
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[11.5.2. La résistance mécanique des mortiers consgés dans l'acide HSOs

D’apres I'observation visuelle, on peut observe fudégradation des mortiers
conservés dansBOQs sont plus dégradés par rapport aux mortiers srgidé I'acide HCI, , il
convient de noter que les éprouvettes immergées|@mide sulfurique avaient une couche
blanche, la figure Il.7 présente I'état des épgites en mortiers aprés 28 jours de traitement
par les acides. Les résistances de flexion et agm@ssion des mortiers traités par I'acide
sulfurique en fonction de la teneur en additiont soontrées dans les figures II1.5 et 111.6

I |aitier
[ tuf
I pouzzolane

30 —+

Résistance ala conmpression en MPa

0% 5% 10% 15% 20%
% d'additions

Figure 111.5: Résistance a la compression apres J8urs de traitement par H2SOs

I aitier
O tuf
8 | I pouzzolane

Résistance a la flexion en MPa
Iy
1

0% 5% 10% 15% 20%
% d'additions

Figure 111.6: Résistance a la flexion apres 28 jows de traitement par HSOq4
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Apres l'attaque par I'acide43Qs. La chute de la résistance a la compressionéssimiportante
pour tous les mortiers. A partir de la Figure llloh observe que la résistance a la compression
du mortier témoin a diminué jusqu’a 31.5MPa. Lastésce a la compression des mortiers avec

10 et 15 % pouzzolane aboutissent a 30,5 a 28.5btp&ctivement a I'age de 28 jours.

La résistance a la compression des mortiers avégct@det 20% laitier montrent des faibles
résistances a la compression. On observe quesigisats de résistance a la flexion des mortiers
témoin (CRS) et mortiers avecl5%pouzzolane et S@egentent des résultats trés proches.
Les résultats ont montré que la résistance a lgpoesrion a diminué avec l'augmentation de la
teneur du laitier et de tuf. Dans le cas @8@&:. Le mortier avecl0%pouzzolane et le mortier
témoin montrent des valeurs similaires et de me#e valeurs de la résistance a la flexion et a

la compression.

La résistance a la flexion des mortiers traitésl’parde HSQs n'est pas vue une diminution
considérable, les résultats sont tres proches. Db nremarquer que la résistance de flexion

n’est pas affectée largement comparant avec lsta@ésie de compression.

Figure 111.7 Eprouvettes traitées par les acides k504 et HCI

111.5.3 Perte de la résistance

La perte de la résistance a été calculée par féarelifce entre la résistance mécanique des
échantillons avant l'immersion dans l'acide et ksistance mécanique aprés 28 jours
d'immersion, les figures I11.8 et I11.9 présentdes pertes de la résistance a la compression et

la résistance a la flexion des échantillons expoaé& acides.
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N laitier
T tuf
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Figure 111.8 Perte de la résistance a la compressiodes échantillons conservés dans
H2SO4 et HCI.
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Figure 111.9 Perte de la résistance a la flexion deéchantillons conservés dans les acides
HCI et H2SOu.
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L’attaque de mortier par les acides influe largetrsn la résistance mécanique, une chute
convenable de la résistance a la compressionabé&tvee. D’apres les résultats de la perte de
résistance, on peut constater que les pertes daréss a la flexion ne dépassent pas 1MPa
dans les deux acides. Cependant, les pertes dgar@®ts a la compression deviennent tres

importantes.

Les résultats de la perte de résistance, obtemagrent que I'effet de I'acide H2SO4 est trés
important sur la résistance mécanique que I'aciGé H

La perte de la résistance a la compression de en@vtiec 20% laitier atteint 25 MPa dans
H2S04, une perte trés large par rapport au mdgmoin, on peut également observer que la
perte de résistance augmente relativement avendait en laitier. On Peut expliquer cette perte
par la teneur important en CaO dans le laitierrdsastance d'un mortier est liée a la nature de
liant. Les teneurs en Ca different entre les ciffés liants testés, et la perte de calcium a partir
des échantillons durcis dans HCI est principalerdépend de la teneur initiale en « Ca », selon

la réaction chimique suivante :
Ca (OH)2 + 2 HClI— CaCl2 + 2 HO --------=--mmmmmmee (3.2)

La teneur en Ca dans le CRS est élevée, maistiagieta résistance n’est pas importante, on
peut expliquer ce phénomeéne par la continuité kgdfatation du C3S qui produise CSH

(chapitre I).

Les mortiers avec la pouzzolane montrent des ppltessfaibles. La réaction pouzzolanique

consomme CaO et produire CSH, ce qui rend le ciiplestdurable.

[11.5.4 Influence du pourcentage des additions sutiituées au CRS sur la résistance a la
compression des mortiers dans un milieu acide

D’apreés les résultats, il faut noter que l'incorgtoon des additions dans le CRS réduit
la résistance mécanique a la compression des msorties courbes ci-dessous Figure 111.8,
Figure 111.9, Figure 111.10 expliquent I'influencdu pourcentage des additions sur la résistance

a la compression des mortiers dans les acides.
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Figure 111.10 : Influence des additions sur la résstance a la compression des mortiers

traités par I'acide H2SO4
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Figure 111.11 : Influence des additions sur la résstance a la compression des mortiers

traités par I'acide HCI

Le pourcentage de I'addition influe d’'une maniénportante sur les performances mécaniques

des mortiers exposés a un milieu acide, la sulistityartielle d’'un ciment par une addition
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doit étre limitée par un pourcentage. D’apres é&sultats on peut limiter le pourcentage par
10%.

[11.6. Mesure de la résistance chimique (perte de asse)

[11.6.1 Caractérisation de la perte de masse

Pour la caractérisation de la résistance chimigaeawis I'attaque des acides, des
éprouvettes de dimension (5 x 5 x 5 c¢cm) confectéesnselon la norme NF EN 196-1,
conservées dans I'eau pendant 28 jours a une tatnp&R2Q: 2°C ont été utilisées.
Aprés la durée de cure (28 jours) dans I'eau dénebbles éprouvettes sont pesées pour
déterminer les poids initiaux des éprouvettes aleanmtmise dans les acides, les échantillons

sont ensuite mis dans une solution de 5% HCI esohgion de 5% bLEQ..

Figure 111.12 : Eprouvette (5 X5 X 5) cm conservésians H:SOxs.

La résistance chimique des mortiers traités paatédes est évaluée selon la norme ASTM
C267-96, les éprouvettes sont nettoyees troisdoex I'eau pour éliminer le mortier altéré,
puis la pesée de chaque éprouvette est enregise®eolutions agressives ont été renouvelées
tous les 28 jours. Apres 28, 56 et 90 jours deamagion la résistance chimique aux agressions
a été determinée par la perte de masse évalugelagiorme ASTM C267-96 par la formule
suivante :

P% = [(M1-M2) / M1] x 100 ---------------- (3.3)
Ou:
P% : la perte de masse en %.
M1 : la masse de I'’échantillon avant I'immersiomsidiacide.
M2 : la masse de I'échantillon aprés I'immersiongifiacide.
Des que les éprouvettes sont mises dans la soltgmde commence l'attaque, a partir de la
deuxieme semaine, une couleur blanche apparaitldaatution de I'acide sulfurique.
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Les résultats des essais de la résistance chirdiggiéprouvettes de mortier immergées dans

deux acides de méme concentration sont présemédeatafigures suivantes

I 28 Jours
[ 56 Jours
I ©°0 Jours

16 —

Perte de nesse (99

0% 5% 10% 15% 20% 5% 10% 15% 20% 5% 10% 15% 20%
Laitier Tuf Pouzolane

Figure 111.13 Perte de masse des échantillons de mier apres 28-56-90 jours de

conservation dans un acide de 5% 504

B °S jours
[ 56 jours
1 B ©O jours

Perte de messe en %

0% 5% 10% 15% 20% 5% 10% 15% 20% 5% 10% 15% 20%

laitier tuf pouzzolane

Figure 111.14 Perte de masse des échantillons de miier apres 28-56-90 jours de
conservation dans un acide de 5% HCI.

D’apres les figures (I11.12 et 111.13), on obseryee tous les mortiers montrent une perte de

masse signifiante, soit les mortiers conservés tacise HCI ou bien dans I'acide.BQy, le
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mortier témoin présente dans les deux milieux éetep de masse faibles par rapport les autres
mortiers.

On peut observer que les mortiers : avec 10% pdanzeet témoin immergés dans HCl et les
mortiers : avec 5%,10% et15% tuf immergés dapSQ4 sont plus résistants a la perte de
masse.

De la figure I111.12, il peut étre également obsequé les mortiers avec 15% et 20% laitier ont

une perte de poids importante dans I'acide HCI.

D’aprés les résultats de la résistance chimigueimertiers a base de tuf sont plus résistants
aux acides que les mortiers a base de laitier, pousons expliquer cette différence par la
composition chimique des deux ajouts dont le laitientient une teneur élevée de CaO qui

augmente la capacité des mortiers a réagir aveaglessions.

Par la comparaison de I'agressivité des deux acitsde chlorhydrique et I'acide sulfurique,
on peut conclure que pour une méme concentratignébghute de la résistance chimique est

plus importante dans I'acide sulfurique.

[11.6.2 Influence du pourcentage des additions sultisuées au ciment sur la résistance
chimique des mortiers dans un milieu acide
La résistance chimique des mortiers a base derlaitontre une diminution importante par

rapport au tuf et pouzzolane.
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Figure I11.15 Influence des additions sur la résisince chimique des mortiers immerges

dans l'acide HLSOx pendant 56 jours.

laitier
tuf
pouzzolane

T v T v T v T v T
0% 5% 10% 15% 20%

pourcentage des additions

Figure I11.16 Influence des additions sur la résitance chimique des mortiers immergés

dans l'acide HCI pendant 56 jours.
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La pouzzolane et le tuf influent positivement surdsistance chimique des mortiers le
mortier avec 10% de pouzzolane et le mortier a¥@6 tle tuf montrent des pertes de masse

plus faibles que les autres mortiers.

[11.7 Etude de la microstructure

[11.8.1 Introduction

La spectrométrie infra rouge et la diffraction dagons X offrent une appréciation qualitative
de la nature des phases qui les constituent. Lerepgétrie infrarouge est complémentaire de
la DRX qui est limitée aux seules especes cristadh. La spectrométrie infrarouge est rarement
utilisé par les chercheurs en génie civil malgté est moins chere dans plusieurs aspects, Le
colt de I'équipement est un peu plus faible erribwe. DRX exige également des techniciens
hautement qualifiés pour préparer les échantill@ifectuer les analyses et analyser les
résultats, le colt supplémentaire augmente, aloesIQTF est plus simple a utiliser dans ces
aspects nécessitant moins de formation. En termésnaps, IRTF prend moins de temps pour
préparer et analyser des échantillons. Des éclustisimilaires peuvent prendre une heure ou
plus pour effectuer une analyse de DRX alors quéeseent 15 minutes est nécessaire avec
IRTF.

Hughes et al. [52] ont réalisé une étude de la @émanilont la spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (IRTF) a été utilisée padtedniner la composition de ciment. Cette
étude visait a étudier (IRTF) pour la chimie du ennhet le suivi in situ des réactions

d'hydratation et I'analyse directe des proprié&patformance du ciment.

Puertas et al. [53] ont été utilisés la méthodd'idarouge pour étudier les laitiers et les

cendres volantes. Les rapports cendre volaniefigibnt de 100/0, 70/30, 30/70,0/100 ont été
activés par NaOH avec une concentration de 2 ehdl@. Les résultats ont montré qu’'une

vibration d’élongation de liaison Si@étraédre de laitier accompagné d’'une bande a

956 cm!, et la cendre volante a 1075énls ont déterminé que les différents produits de
réaction formés a partir de la comparaison destsgsedes pates avec une solution de
concentration de 2 et 10 M de NaOH.

Benosma et al. [54] montrent que la technique infrge transformé de Fourier peut s’avérer
intéressante pour caracteriser les ciments, notaindens le cas d’expertises. lls ont aussi
montre que I'analyse par IRTF répond aux exigedaas diagnostic rapide et pertinent.
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Yilmaz et Olgun [55] ont étudié I'effet des cendkadantes sur les propriétés des ciments et
des mortiers en utilisant (IRTF) les échantillores @iment portland et de ciment avec les
cendres ont été hydraté jusqu'a 28 jours.les atsutint démontré une bande significative
d’élongation de liaison Si-O & 961 drat une petite bande a 457¢nils ont trouvé également
un allongement de C-O a 1417 ¢m®t une baisse a 872 ¢oOH a un pic dans la bande 3637-
3641 cm-1 trouvé dans I'hydroxyde de calcium.teCeattensité du pic correspond a la

concentration de cendres volantes.

[11.8.2 Analyse de la microstructure par DRX

DRX est une méthode trés utilisée dans I'étudecamsnts. Cependant, dans ce travail
'analyse par DRX a été utilisée pour déterminestiaicture cristallographique de mortier
altére.
L'étude minéralogique par diffraction des rayongXRkD) a été effectuée pour identifier les
produits formés dans les mortiers durcis apre@Bsjde conservation dans les deux acides ;
chlorhydrique et sulfurique.
Les échantillons sont analysés par un diffractoehilips de poudre a compteur, Il fonctionne
avec la raie &1 du Cuivre :A = 1,54056 angstrédm, sur une plage de 5 a 60°pudikje a
CETIM, Boumerdes « Centre d'Etudes et de serviceshfiologiques de l'Industrie des

Matériaux de construction ».

111.8.3 Modalité des essais
- L’analyse par diffraction de fluorescence des rayXrest réalisée selon le principe de
la norme NF EN 196-2.
- L’étude minéralogique par diffraction des rayonsaxété réalisée suivant mode
opératoire, dérivé du manuel d’utilisation et dgidéeel X PERT DATA COLLECTOR.
La méthode générale consiste a bombarder I'écloanalec des rayons X, et a examiner
I'intensité de rayons X qui est diffusée selondiaiation dans I'espace. L'intensité détectée est
en fonction de l'angle de déviatiort Zdeux-théta), la courbe ainsi obtenue s’appelle un
diffractogramme.

111.8.4 Préparation de I'échantillon
Apres 28 jours de conservation des mortiers danadiles, et aprés les essais mécaniques sur
les éprouvettes, un petit morceau de mortier atété pris, séché et broyé a une granulométrie

de 63um, I'essai a éteé realisé sur la poudre.
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[11.8.5 Résultats de DRX

111.8.5.1 DRX des mortiers conservés dans 5O
Les résultats de diffraction sur les mortiers tém@CRS) et mortier avec 10% addition

conservée dans,BQs pendant 28 jours, sont présentés dans les diffyeannmes représentés
dans les figures ci-dessous, cette méthode offeeanalyse qualitative.

[CA 7404228
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Counts
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o !
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Figure 111.17 DRX du mortier avec 10% laitier dans H2SQ..
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Figure 111.18 DRX du mortier témoin dans H2SOx.
(PZ 14 04231
2000
Couts
2000 —
1000 g 5

Querts; Kaolinite

Quertz; Kadlinitc
Qaotr

5)

Figure 111.19 DRX du mortier avec 10% pouzzolane HSOQO..

80



Chapitre III : Effet des additions sur la durabilité des mortiers a
base d’'un CRS dans un milieu acide

404230

ety

3000

Coumts

2000 —

- ;

Position [*2Theta]

Figure 111.20 : DRX du mortier avec 10% tuf dans H2SOus.

La diffraction de rayon X de ces échantillons (@més dans Q) présente une teneur
importante et majoritaire en quartz pour tous lestiers.

Les produits minéralogie d'hydratation ont été uhéteés par DRX. La portlandite est apparue
dans tous les spécimens de mortiers, ce qui éaitpident dans le mortier témoin que d'autres

mortiers dans les deux acides.

Les diagrammes de XRD confirment I'apparition desgyaprées I'attaqueSiQu.

111.8.5.2 DRX des mortiers conservés dans HCI
Les diffractogrammes des mortiers témoin et avé6 d@ddition conservés dans HCI pendant

28 jours, sont présentés dans les figures ci-dessou
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Figure I11.21 : DRX du mortier avec 10% laitier dans HCI.
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Figure 111.22 : DRX du mortier témoin dans HCI.
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Figure 111.23 : DRX du mortier avec 10% tuf conservé dans HCI.
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Figure 111.24 : DRX du mortier avec 10% pouzzolaneconservé dans HCI.
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Le quartz, qui représente le sable, se trouve wassles mortiers. Les diffractogrammes DRX
présentent des pics différents de la portlandite.

Ahmet et Sukru. [56] ont déterminé que l'activibdipzolanique augmente avec lI'augmentation
de la teneur en Si3Cependant, a partir des résultats de cette expéri®n a observé que le
tuf avec la plus forte teneur en Si@a pas augmenteé l'activité pouzzolanique.

Il est connu que le composant Sifeut exister sous la forme de deux minéraux dirsteet
non cristallins. Il est bien connu que les nontalims minéraux (amorphes) comme les
pouzzolanes ont une activité pouzzolanique élestédnnc il doit étre considéré que sians

le tuf se trouve sous forme cristallin. Le minérastallin principal dans tous les pouzzolanes
est l'albite [57].

A partir d'une comparaison des intensités despiRX, il semble que la proportion des phases
cristallines dans le mortier avec le tuf est sugaée a celle des mortiers a la pouzzolane. Ces
résultats peuvent confirmer les estimations préuéde Les facteurs qui influent sur l'activité

de la pouzzolane sont contenu SiO2 et le degréatjaimsme de sa structure.
[11.8.6 Analyse de la microstructure par la spectr@copie infrarouge de Fourier

[11.8.6.1 Introduction

L'utilisation de la transformée de Fourier dansdaception du détecteur, reste peu appliqué a
la caractérisation de certains produits minérawarinoins, quelques études portant sur les
identifications des minéraux et I'étude de leunature ont été menées. Certains travaux de
recherche décrivent l'utilisation de 'IRTF en mottansmission appliqguée a l'analyse des
ciments [54,58] et seul un travail assez compéetjsé en mode réflexion diffuse dans le moyen
infrarouge a pu analyser qualitativement et quativgment les ciments. Actuellement,
l'analyse par IRTF semble étre utilisée pour suilereeomportement des ciments dans des
conditions particulieres [59].

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fogde FTIR : Fourier Transformed
InfraRed Spectroscopy) est basée sur I'absorptionrdyonnement infrarouge par le matériau
analysé. Elle permet via la détection des vibratioaractéristiques des liaisons chimiques
d'effectuer I'analyse des fonctions chimiques priesedans le matériau.

Les radiations infrarouges de fréquences (nomboeslds) comprises entre 4000 et 400'cm

sont absorbées par une molécule en tant qu'érdggigoration moléculaire.
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Varian 640 IRTF disponible au niveau de laboratBI®@GALENIC, Constantine a été utilisé

pour effectuer I'analyse des échantillons par nofuge.

- =——pr
‘—‘

Figure I11.25 : Varian 640 IR Fourier (Transform In frared Spectroscopy) (FTIR).

111.8.6.2 Principales longueurs d’onde de vibrationinfrarouge des phases hydratées

Chaque bande d’absorption correspond a un modédsion d’'une liaison chimique

entre deux atomes, et si une liaison chimiquearstctéristique d’un constituant, elle peut étre

considérée comme un traceur de celui-ci. Le Tabl€aprésente une synthése des différentes
phases hydratées rencontrées dans les mélanggsésnati les longueurs d’onde associées [60].

Tableau 11. : Principales longueurs d’onde de vibt#gon infrarouge des phases hydratées

[60].
i g 5 " Bandes de "
Ettringite Monosulfate C-S-H C3;AH; CsAsF AH; C;AHy; Nk Ca (OH);
412,420
970 v; 3400-3600 3640 OH
5 20 v, g2 2 25 s
v, SOy 420 v, SO, S0, 405 690 1020 425 fibre
1630 v, ) " 540, 590,
550 AlOg 560 AlOg H,0 520 720 660. 720
607,620 v 3450 vy et 815, 880,
50, 600 v4 SO4 vs O 805 775 950. 1070
855, 875
i 2 20-
ALLOH 850 Al-OH 1120, 1150 820-840 1660
1120 v3 1100-1170
5 5,355
SO, v SO 3510 3375, 3550
1640 -
1 9 2 -y
1675v, H,0 1660 v, H,0 3600, 3620 3635, 3685
3420 vyet 3100 - 3500
vi H,O vietv; H,0
3635 3540 - 3675
vOH libre v OH libre
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[11.8.6.3 Préparation de I'échantillon

Aprés I'essai de compression la surface supérideimortier doit étre réduite a un état
de petites pierres avec un marteau, puis broyéeétat de poudre.
Les échantillons a analyser sont préparés sousefdan pastilles, voir Figure I11.26. 1l s’agit
d’'un mélange d’'une petite quantité de poudre deieraaltéré (5 mg) préalablement broyée
avec une masse de bromure de potassium (300 m@Be Ke bromure de potassium joue le
réle de support pour le matériau testé (poudre oigi@n) : il est transparent sur la gamme des

-1
longueurs d’onde sur laquelle nous travaillons (@3®00 cm). La pastille est ensuite placée

sur le parcours du faisceau infrarouge.

Figure 111.26 : Pastille utilisés pour I'essai IRTF.

111.8.6.4 Résultats de I' IRTF (méthode quantitative)
La spectroscopie infrarouge permet de détecteiblaton du moment dipolaire d’une liaison
chimique. Les spectres IRTF ont été obtenus paédetion rapide de la technique et du

préléevement en quelques minutes.

[11.8.6.4.1 Spectres des mortiers conservés daiSbh
Différents résultats de spectrométrie infrarouge éehantillons conservés dansSku sont

présentés dans les spectres suivants :
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Figure 111.27 : Spectre IRTF d’un mortier ttmoin exposé a 5% H2S04.
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Figure 111.28 : Spectre IRTF d’'un mortier 10%pouzzolane exposé a 5% kSOu.
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Figure 111.29 : Spectre IRTF d’'un mortier 10% tuf e xposé a 5% HSOa.
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Figure 111.30 : Spectre IRTF d’'un mortier 10%laitie r exposé a 5% HSOa.

Les spectres TRTF des mortiers se distinguentgpairdsence des bandes caractéristiques des
phases silicate (6939 et 69418mn
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Détection de la portlandite une bande d’absorption (OH) de la portlandite \B&43 cn,
dans tous les mortiers.

Détection de gypseune bande d’absorption vers 3542tuaf), 3540cm' (laitier), 3543crt
(témoin). Correspondent respectivement aux modesbdation de liaison kD dans le gypse,
le mortier avec la pouzzolane ne présente pas bettde d’absorption. Une autre bande
d’absorption vers 3643 chuui correspond toujours au mode de vibration Obtéli de gypse.
Une bande d’absorption vers 1151 tdans le mortier témoin correspond a la liaison G&hs

le gypse. Le mortier avec la pouzzolane présengesenle bande d’absorption de gypse vers
3643cm’.

Détection de gel C-S-Hune bande vers 998,3 ¢rdans le mortier avec la pouzzolane 989cm
! dans le mortier témoin et une bande de 959 et80cm dans les mortiers avec laitier et

tuf respectivement, correspondent aux élongatiengadon SiQ dans le C-S-H.

111.8.6.4.2 Spectres des mortiers conserves dand HC

Les spectres des échantillons conservés dans HCpeesentés ci-dessous :
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Figure 111.31 : Spectre IRTF d’'un mortier avec 10% pouzzolane conservé dans 5% HCI.
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Figure 111.32: Spectre IRTF d’un mortier t¢moin conservé dans 5% HCI

Varian Resolutions Pro

%Transmittance

a0k tuf(s) W A

\1885.282 53.725

3459.246 0.403

1620.822 63.276

992.148 0.593

Pl LT | | N | gll=g L P S PRI B SR
’ SBIOb 35‘00 EML.UO BZIDﬁ 3(‘)00 ZBIOD 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400

Wavenumber

Figure 111.33: Spectre IRTF d’'un mortier avec 10% tuf conservé dans 5% HCI.
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Figure 111.34: Spectre IRTF d’un mortier avec 10% laitier conservé dans 5% HCI.

La comparaison entre rayonnement incident et trenantravers I'’échantillon suffit alors a
déterminer les principales fonctions chimiques gméss dans I'échantillon.

Détection de Si@: se distinguent par la présence des bandes éasticiues des phases silicate
(693 et 694 cm) qui présenté dans le quartz dans le sable.

Détection de CaCe®: la détection d’une bande d’absorption vers 1423&6 cm-1 correspond

au mode de vibration de GQui confirme la présence de Ca(§{®9]. Le mortier avec laitier

et tuf présente des bandes larges par rapport attens de pouzzolane et témoin.

Détection de la portlandite une bande d’absorption (OH) de la portlandites\@843 crt,
dans tous les mortiers.

Détection de gel C-S-Hune bande vers 3450 cm-1 correspond au modebdation H20
dans le C-S-H. Une bande vers 992'atans le mortier avec la pouzzolane, et 961dans le
mortier tuf et une bande de 960 tet 980cm dans les mortiers témoin et mortiers avec laitier
respectivement, correspondent aux élongationsag®i SiQ dans le C-S-H.
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[11.7. Conclusion

Cette campagne d’essais a permis de constateaglégtadation chimique de mortier
fait diminuer non seulement la résistance a la edesgion du mortier dégradé mais fait aussi
changer son comportement.

L'influence des additions minérales (laitier de thBaurneau, le tuf naturel et la pouzzolane
naturelle) sur le comportement de mortier traité lpa acides a été étudié et discuté. On
remarque que l'incorporation de la pouzzolane e#ieiau CRS contribue d’'une fagon positive
a la résistance mécanique et chimique des mosdiersmilieux agressifs, mais sa teneur doit
étre limitée par 10%.

L’ HCI et H.SQs sont des environnements trés nocifs pour le cingamtduisant a une baisse
de la résistance a la compression, une perte ds,petiune déformation des composants. Pour

une méme concentration (5%) de I'acide, le degitéadue a tendance a étre plus sévéres dans

I'acide sulfurique que dans de l'acide chlorhydriqu
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Chapitre IV : Lixiviation des mortiers
avec additions sous solution de nitrate
d’ammonium

V.1 introduction

Les facteurs qui affectent la sensibilité dwhétux dégats comprennent la composition
chimique de ses composants et les facteurs physigle que la porosité, la densité et la
perméabilité aux agents corrosifs. Cependant,iendage maximum du béton est signalé a étre
provoquée par le sel d'ammonium. Le nitrate d'amuomomprovoque une dissolution a base de
matériaux cimentaire grace a la réaction entréifata d'ammonium et I'hydroxyde de calcium

dans la pate de ciment.

La lixiviation par I'eau d’'une éprouvette de pate diment est un processus de
dégradation trés lent [61]. Il a été montré querpoubéton ayant un rapport E /C de 0.4 une
dégradation sur une profondeur de 4 cm nécessitaraidurée de lixiviation de I'ordre de 300
ans. Il est alors nécessaire, pour des expérin@msaen laboratoire, de s’adresser a des
techniques permettant d’accélérer ce phénomenmi Rarméthodes utilisées, on peut indiquer
'augmentation de la température, I'applicationrdzhamp électrique [62], et I'immersion des

éprouvettes de pate ciment dans une solution ctend'ammonium.

Nous avons choisi cette méthode (méthode d'immeysioar elle provoque une
dégradation similaire a ce que l'on constate dangds de I'eau, mais avec un temps

caractéristique bien plus court.

Des essais mécaniques (compression et flexion) réatisés sur des échantillons de
mortier constitués de trois additions substituémssde ciment. Les fronts de lixiviation du
mortier sont caractérisés a différents temps disani la phénolphtaléine comme traceur. Une

étude DRX est réalisée pour comprendre la modificate la microstructure.

IV.2 Résultats de quelques Travaux

Plusieurs études ont été intéresséesl'ydisation des additions minérale pour
améliorer les performances du ciment dans les emvaments agressifs. Les chercheurs dans

les références [22,62] montrent que l'utilisatienlal fumée de silice comme addition minéral
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augmente la résistance chimique des matériaux & de<iment dans un milieu de nitrate
d'ammonium. Certains chercheurs [63] montrent qiiget de haut fourneau, les cendres
volantes et les fumées de silice ont un effet niégat le comportement de ciments vis-a-vis

les nitrate d’ammonium, tandis que d'autres affirhgpi’ils sont efficaces.

Schneider [64] dans son travail a étudié le congpoent des éprouvettes en béton immergés

dans une solution chimique de nitrate d’'ammoniuetawn taux de concentration qui varie de

10%, 5%, 1% et 0.1%, et qui soumis a différentesgds de flexion avec des niveaux de charge
de 30%, de 40% et de 50% de leurs forces init@dadtexure. Les principales conclusions tirées

dans cette recherche sont présentées ci-apres.

Une concentration plus élevée des solutions a raeme pénétration plus profonde des ions
agressifs apres une certaine période d'immersiesmptofondeurs de pénétration dépendent
aussi bien des forces initiales des spécimenselaion entre la profondeur de pénétration et
le temps d'immersion peut étre décrite par unsitople de racine.

IV.3 formulation des mortiers

Le mortier témoin, confectionné selon la norme NNF196-1. (Chapitres Il et 1ll). Les
mortiers avec additions sont obtenus dans les mé&omditions en remplagcant une fraction
massique de ciment par I'addition minérale (laitiler haut fourneau, le tuf naturel et la
pouzzolane naturelle), les quantités de sableudestant inchangées. Les taux de substitution
des additions sont : 0, 5, 10, 15, 20 %. (ChapBret4)

IV.4 Effet des additions sur la résistance mécanigqudes mortiers traités par le nitrate
d’ammonium

La détermination de la résistance a la compressioa la flexion du mortier a été
effectuée selon la norme NF EN 196-1. Les résultatda flexion obtenus a différentes

eéchéances représentent la moyenne de trois éptesivet

Les mesures se font sur des éprouvettes de madrenal 4x4x16 cm démoulées a 24 h,
conservées dans une chambre humide (95% HR) a&ometature de 20°C * 2 jusqu’a I'age
de 28 jours. Ensuite les échantillons sont intrsdd@ans une solution de nitrate d’ammonium
concentrée a 5%. Chaque trois jours, les éprowsveievent étre renversés pour assurer le

contact mortier - solution, de tous les surfaced'd@mouvette. Les bassins de solutions de
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nitrate d'ammonium étaient couverts par des colegren plastique pour empécher
I'évaporation du gaz d'ammoniac produit par latiéacde nitrate d'ammonium et ciment
hydraté.

Une partie des éprouvettes ont été conserveed’'dangotable pour déterminer I'évolution

de la résistance mécanique dans l'eau.

Ymmetsion dans une solution avec une concentration

Cure (28 jours)
de 3% de nitrated ammonium

Figure IV.1 : Conservation des mortiers.

Les essais mécaniques normalisés ont été réaliséchéances de 28, 90 et 180 jours de facon
a observer I'évolution progressive des performanggsaniques. Les solutions ont été
changées tous les 28 jours. Dés que la périodemdision proposée a été atteinte, les
échantillons ont été transférés dans un réseneaudlistillée pendant au minimum 24h pour
les rincer. Chaque éprouvette donne un résultdledmn et deux de compression. Chaque

résistance a la compression correspond a la moylne mesures.

IV.4.1 Evolution de la résistance mécanique des migrs non traités
Les résultats de I'évolution des résistances mgoasides éprouvettes de mortier conservées
dans I'eau pendant 56, 118 et 270 jours sont pssdans les figures V.2 et IV.3.
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—

118 jours

Réustance 4 la compres ston en MPa

0% 5%l 10%L 15%L 20"l 5%T 10%T 15%T 20%T 5%P 10%F 15%P 20%P
Pourcentage de I'addition

Figure IV.2 : Résistance a la compression des moetis conservés dans I'eau a I'age de
56, 118 et 208 jours.

B G jours
o 116 jours
B 208 jours

1 4

Résistance ala flexion en MPa

0% 5%L 10%L 15%L 20%L £%P 10%P 15%P 200%P 5%T 10%T 15%T 20%T

Figure 1V.3 : Résistance a la flexion des mortiersonservés dans I'eau a I'age de 56, 118
et 208 jours.

Pour toutes les compositions de mortier, on peurtquee la résistance a la compression et a la
flexion en fonction de I'age de 56, 118et 270 joom$ continué a augmenter. Le résultat

confirme la poursuite du phénomeéne de I'hydratadiogiment (voir Chapitre2).
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IV.4.2 Résistance mécanique des mortiers traités pke nitrate d’ammonium

Apres 28, 90 et 180 jours de traitement par latatd’ammonium (conservation dans le
nitrate d’'ammonium) les échantillons sont pris pl@sressais mécaniques, Les six morceaux
d’éprouvettes obtenus apres rupture en flexion alamg soumis a un essai de compression les
résultats de I'essai de compression et de flexsons présentés dans les figures suivantes :

B -2 jours
10 4 I 90 jours
B 120 jours
8
£
=
= 6
=
3
=
= 44
g
5
5
8 2
[
0

5% laitier
10% laitier
15% laitier
20% laitier

5% Tuf

10% Tuf

15% Tuf

20% Tu
Sipouzzolone
10% pouzzolane
15%pouzzolane
20%pouzzolane

Figure IV.4 : Résistance a la flexion des mortiersonservés dans une solution de nitrate

d’ammonium a I'age de 28,90 et 180 jours (cure de83ours).
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Figure IV.5 : Résistance a la compression des moetis conservés dans une solution de

nitrate d’ammonium a I'age de 28,90 et 180 jours (oe de 28 jours).

La résistance de compression a diminué lorsquedéilion a été traité par une solution
de nitrate d'ammonium. On peut observer que, ad28sjde traitement par le nitrate
d'ammonium, la résistance a la compression des\8lbtvas n'a pas diminué. Le mortier témoin
perd environ 1MPa a 90 jours et 2.4 MPa a 180 jours
On a également observé que le tuf et la pouzzalans le mortier en pourcentage différent
influent négativement sur la résistance a la cosge des mortiers. Pour bien comprendre
I'influence des trois additions sur la résistandEamique, il est nécessaire de calculer la perte

de résistance de chaque mortier.

IV.5 Perte de résistance mécanique
La perte de la résistance mécanique des mortigiésteont calculées par la formule

suivante :
Perte de la résistance : P%

P% = [F227E] X 200 --rovreneereee (4.1)

Cc28
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Avec

R,sla résistance a la compression de mortier apr¢gs28 de cure dans une chambre humide
(95% HR) a une température de 20°C + 2 (cettetadgie a été utilisée comme une référence).

R, Larésistance a la compression de mortiers imésetgns le nitrate d’ammonium.

Les pertes de la résistance a la compressionifiésedts mortiers traités par la solution de
nitrate d’ammonium aprés 28, 90 et 180 jours dietreent sont présentées dans les figures

suivantes :

I 25 jours
[ 90 jours
B 150 jours

Perte de la résistance ala compression ( &7 )

Figure IV.6 : Perte de résistance a la compressiates mortiers avec laitier aprés 28, 90,

180 jours d’immersion dans le nitrate d’ammonium.

Apres 28 jours dimmersion, aucun mortier ne subie chute dans la résistance a la
compression, on peut expliquer cette augmentatamlg continuation de durcissement de
ciment dans la solution de nitrate d’ammonium, nosishe peut pas dire que les mortiers ne
sont pas affectés encore par les nitrates d’ammurlia perte de la résistance augmente avec
le temps, le mortier témoin et les mortiers avecefl 5% laitier présentent une perte de

résistance similaire.
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Figure IV.7 : Perte de la résistance a la compressi des mortiers avec tuf apres 28, 90,

180 jours d’immersion dans le nitrate d’ammonium.

Apres I'immersion des éprouvettes, la résistance rdertiers continue a augmenter
jusqu'a I'age de 90 jours, quand on observe unteaans la résistance, (semblable au mortier
avec laitier), la perte de la résistance augmerge Baugmentation du pourcentage de tuf. La
perte de la résistance pour le mortier avec5%tuples faible par rapport au mortier témoin.

La perte de mortier avec 20% tuf est large, at@&ib8.4% a 180 jours.

I 28 jours
90 jours
I 180 jours

alacompmessan (@)

RPateckelarés:

% de pouzzolane

Figure 1V.8 Perte de la résistance a la compressiates mortiers avec la pouzzolane

apres 28, 90, 180 jours d'immersion dans le nitratd’ammonium.
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La perte de résistance a la compression des nsavec la pouzzolane augmente avec
le temps d'immersion. La perte de résistance dbtefadans le mortier avec 15% de la

pouzzolane a 180 jours ce mortier perte 6,8%.

Basé sur les recherches de Carde et Francois [d3herte de résistance est
essentiellement due a I'élimination du I'hydroxyde calcium pendant le processus de
lixiviation par la solution de nitrate d'ammoniurmhydroxyde de calcium réagit avec
le nitrate d'ammonium produisant du nitrate deigadet de I'ammoniac qui dissout facilement
dans I'eau cependant I'hydroxyde de calcium prodeg vides ou des pores dans le mortier.

Ces vides réduit la résistance du motrtier.

La lixiviation a pour conséquence de diminuer Eistance mécanique, ce phénomene
se manifeste d'abord et avant tout par la dissosiudie la portlandite [13]. Beaucoup moins
solubles que la portlandite, les C-Sskl dégraderont uniguement lorsqu'il n'y aura pbsea

de Ca'? ou de OHpour équilibrer la solution interstitielle des psr

D’aprés les auteurs de la référence [23] la comatoh des solutions de nitrate d'ammonium
et le temps d'exposition augmente la perte detadégis a la compression de maniére
significative. L’augmentation de la résistance nmégae apres 28 jours de traitement par le
nitrate d’ammonium explique que, le phénoméne gwidition était tres faible dans les

premieres semaines a cause de la faible concemtra¢ nitrate d’'ammonium, le C-S-H qui

augmente la résistance mécanique n’est pas comnéewi&grader, et la poursuivre de la
réaction pouzzolanique qui conduit a la consommad® I'hydroxyde de calcium et produit le

C-S-H.

IV.6 Observation visuelle de dégradation des mortis traités par le nitrate
d’ammonium

Parmi les différentes méthodes d’analyse utilisgest tout d'abord I'observation
Visuelle. Chaque 28 jours d’'immersion (changemeradolution), les éprouvettes de mortiers
ont été prises pour une observation visuelle. Eidut9 présente une éprouvette de mortier

conservé dans une solution de nitrate d'ammonium.
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N Al TN, A

Figure IV.9 : Etat des éprouvettes de mortier apred.80 jours de conservation dans une

solution de 5% de nitrate d’ammonium.

A 28 et 90 jours, nous ne voyons pas de dégradstioles éprouvettes de mortier.
Nous pouvons observer la dégradation du mortiegrsagix mois d'immersion dans 5% de
solution de nitrate d’'ammonium, la couche de serfde I'échantillon a été dégrade, on

observe des fissures longitudinales sur la longdeuéprouvette figure 1V.9.

IV.7 Profondeur de dégradation

La résistance au lessivage des nitrates dans legrset bétons est I'une des questions
les plus importantes sur la durabilité des stresian béton. La durabilité du béton soumis a
des environnements agressifs est affectée pardps§tés de transport, qui sont influenceés par

le systéme de pores [65]. La profondeur de la digi@n est définie par plusieurs auteurs [67].

La lixiviation du nitrate d'ammonium augmente avedalissolution des hydrates [19]. L.L.

Wong et al. a noté que la profondeur de la dégi@uatigmente avec le temps d'immersion
[66,67]. Une concentration plus élevée des solstmmené a une pénétration plus profonde
des ions agressifs apres une certaine période dision. Les profondeurs de pénétration

dépendent aussi bien des forces initiales desrapési
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Nous avons suivi I'évolution de la profondeur delégradation a 28 et 90 et 180 jours. Les
solutions ont été changées tous les 28 jours. Mptiatéine (indicateur de couleur) a été
pulvérisée sur la section de spécimens, l'indicatewcouleur doit avoir sa zone de changement
de vitesse a un pH supérieur a 7. La profondeutédgeadation est définie comme la distance
de la couleur avant a la surface externe de I'&gtte; une regle de coulisse est utilisée pour
mesurer la profondeur de la dégradation. Les proeddsont désignées par Nguyen et al. ,
Wong et al [67,68].

La profondeur de dégradation de mortier témoinretnortier a base de laitier sont montrée

dans les figures 1V.10 et figure 1V.11.

Figure 1V.10: Profondeur de dégradation de mortiertémoin aprés 90 jours d'immersion
dans une solution 5% de nitrate d’ammonium.

Figure IV.11 : Profondeur de dégradation de mortieravec 15% laitier apres 90 jours

d'immersion dans une solution 5% de nitrate d’ammofum.

Les figures 1V.12, IV.13 et IV.14 Présentent laigdon de la profondeur dégradée des mortiers
(témoin, laitier, tuf et pouzzolane) mesurée api@s immersion dans une solution agressive

5% de nitrate d’'ammonium en fonction de la duréedfiersion.
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Figure IV.12 : Profondeur de dégradation des morties avec des pourcentages différents

de laitier conservés dans 5% de nitrate d’ammoniunen fonction de I'age.
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Figure IV.13 : Profondeur de dégradation des morties avec des pourcentages différents

de tuf conservés dans 5% de nitrate d’ammonium erofiction de I'age.
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Figure IV.14 : Profondeur de dégradation des morties avec pouzzolane en fonction du

temps conservés dans 5% de nitrate d’'ammonium.

On observe que la profondeur de dégradation augnaset le temps d'immersion pour
tous les échantillons de mortier et elle augmegédeinent avec I'augmentation de pourcentage

de tuf et de pouzzolane.

Les résultats ont révélé que les profondeurs deadéagjon de mortier témoin et de
mortier avec 20% de pouzzolane sont proches a @8,j¢ta profondeur de dégradation de
mortier témoin augmente a 180 jours. En revancheyrofondeur de dégradation du CM
(mortier témoin) et les mortiers avec 5% de tuftsdentiqgues. On remarque aussi que le
mortier avec 5% de tuf présente une meilleure ta@sie a I'attaque chimique au bout de 28
jours d'immersion. La profondeur de dégradatiompkst sévere pour les mortiers avec 20% de
laitier, ou elle atteint 6,1 mm a 180 jours. Aupar, nous avons constaté que La perte de la
résistance meécanique du mortier dans le nitraterd@nium est tres importante dans le mortier
avec laitier. Basé sur le travail des auteurs [7J& solubilité élevée de Ca (NO3) augmente
le systeme de pores dans le mortier qui augmergefandeur de lixiviation. La profondeur
de la dégradation dépendait de la résistancelaii@es spécimens mais la nature de liant reste
toujours un paramétre du premier ordre, ces rédsutant similaires aux résultats trouvés par
Schneider et Chen (1999) [64].
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V.6 Etude de la microstructure par la méthode DRX

L’analyse par spectrométrie de fluorescence desnsaX est réalisée selon le principe
de la norme NF EN 196-2 (le principe est bien détan chapitre Ill). L’analyse par la
diffraction des rayons X des surfaces des morseuwsnis a l'attaque des nitrates d’'ammonium

ont permis d’identifier les différentes phasestatimes rencontrées sur le mortier altére.

Apres 6 mois de conservation des mortiers danssahgion de 5% de nitrate d’'ammonium.
La surface de mortier altéré a été broyée a uneupaétrie de 63m, I'essai a été réalisé sur
la poudre. Les résultats de diffraction sur lestia avec 10%laitier ,10% pouzzolane et

10%tuf sont présentés dans les spectres représemties diffractogrammes suivantes
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Figure IV.15 : Diffractogramme d’un mortier avec 10% tuf conservé dans une solution

de 5% de nitrates d’ammonium apres 90 jours.
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Figure 1V.16 : Diffractogramme d’un mortier avec 10% pouzzolane conservé dans une

solution de 5% de nitrates d’ammonium apres 90 jous.
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Figure IV .17 : Diffractogramme d’un mortier avec 10% laitier conservé dans une

solution de 5% de nitrates d’ammonium apres 90 jous.
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La diffraction de rayon X de ces échantillons nregegidence une teneur importante et

majoritaire en quartz.

Les produits minéralogiques d'hydratation ont éemninés par DRX. La portlandite est
apparue dans tous les spécimens de mortiers, Eaafortier avec la pouzzolane qui présente

un pic trés faible.

La diffraction des rayons X a identifié les produibrmés dans les mortiers durcis apres 180
jours de conservation de mortier. Les pics caratigues de la portlandite dans le mortier avec
pouzzolane est totalement absents, ce qui confartransformation de la portlandite au C-S-
H.

IV. 7. Conclusion
La perte de résistance est essentiellement déknditiation de I'hnydroxyde de calcium pendant

le processus de lixiviation par une solution deatét d'ammonium.

La profondeur de la dégradation dépend essentiefiedte la résistance initiale des mortiers.
Le pourcentage de laitier a une influence possiveles mortiers, mais la perte de résistance a

la compression est tres importante par rapporinamrtiers avec tuf et pouzzolane.

La réaction pouzolanique produise le C-S-H qui aempie la résistance mécanique et réduit la

présence de la portlandite.

La pouzzolane naturelle par sa propriété pouzzglenameliore le mortier de résister vis-a-vis

le nitrate d'ammonium.
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Conclusion générale

Dans la premiere partie de ce mémoire, les diftreomposants des matériaux cimentaires
ont été finis en revue. Le role et les effets diebteons ont été explicités. L'effet de I'agressivi
de I'environnement sur la matrice cimentaire etdle des additions sur la durabilité ont été
détaillé ainsi que les mécanismes de dégradatios léa differents milieux.

Cette thése est insérée dans le cadre d'étuditudince des additions minérales sur la
durabilité des mortiers en utilisant les additimmnme des substitutions dans le ciment.
Plusieurs campagnes d’essais expérimentaux onefé#étuées en vue de conforter ou
compléter les éléments bibliographiques préserités.additions ont été caractérisées par leur
finesse, leur masse volumique et leur nature miogiGue.

L’influence de trois additions minérales (le laitide haut fourneau, le tuf naturel et la
pouzzolane naturelle) sur le CRS a été étudiéasetitde a partir de nombreux essais sur
mortiers et pate ciment. Pour chacune d'elles,olmpmortement des mélanges a I'état frais
(masse volumique, consistance, début et fin dee)pregra I'état durci (performances
meécaniques, chimiques et microstructurales) areiffies échéances pour différents taux de
substitution sont analysés. Compte tenu du grantbn® parametres retenus, seulement deux
variables ont été changés (la nature et le tauwkditian).

L’incorporation des additions minérales dans leenibhCRS attribue des améliorations
comme elle peut conduire a des altérations, d’alaesésultats des essais effectués sur les
mortiers et les pates ciments, on peut tirer leglosions suivantes :

Le tuf accélére la prise du CRS, le laitier retdedgrise, tandis que la pouzzolane n’a pas porté
une influence sur la prise de CRS. L'augmentatietadinesse d’addition accélere le début et
la fin de prise.

La teneur en tuf doit étre limité par 5%, il augiteela résistance mécanique a court (7 jours)
et a long terme (180 jours).

La substitution de laitier dans le CRS diminuedsistance a la compression et a la flexion des
mortiers aux jeunes ages. Mais elle influe positigat a partir de 28 jours, de maniere a

accroitre la résistance par I'accroissement deraur en laitier.

La résistance mécanique des mortiers s’accrait t&irleur en pouzzolane dépasse 10% .

Les résistances a la flexion obtenues, sont assehgs. Les additions n’ont pas un effet

significatif sur la résistance a la flexion.
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La dégradation chimique de mortier fait diminuenseulement la résistance a la compression
du mortier dégradé mais fait aussi changer son odement.

L'influence des additions minérales (laitier de thBaurneau, le tuf naturel et la pouzzolane
naturelle) sur le comportement de mortier traité |pa acides a été étudié et discuté. on
remarque que l'incorporation de la pouzzolane e#ieiau CRS contribue d’une fagcon positive
a la résistance mécanique et chimique des mosdiersmilieux agressifs, mais sa teneur doit
étre limitée par 10%.

L’ HCI et HoSOQy sont des environnements trés nocifs pour le cingemiduisant a une baisse
dans la résistance a la compression, une pert®ids, et une déformation des composants.
Pour une méme concentration (5%) de l'acide, leédéattaque tend a étre plus séveres dans
I'acide sulfurique que dans de l'acide chlorhydriqu

Les résultats ont révélé qu'il existe une relasigmificative entre la perte de masse et la perte
de la résistance a la compression des éprouvettemattier. La réaction pouzzolanique
consomme CaO et de produire C-S-H. Le facteunénflur l'activité de la pouzzolane est le
contenant « Sie». Le tuf ne possede pas la propriété pouzzolareguaison de sa structure
cristalline.

La perte de résistance est essentiellement déknditiation de I'hnydroxyde de calcium pendant
le processus de lixiviation par une solution deatét d'ammonium.

La profondeur de dégradation dépend essentielledeelat résistance initiale des mortiers.

Le pourcentage de laitier a une influence négatares les mortiers vis-a-vis la lixiviation. La
réaction pouzolanique produise le C-S-H qui augméatrésistance mécanique et réduit la
présence de la portlandite. La pouzzolane natupellesa propriété pouzzolanique améliore le
mortier a résister vis-a-vis le nitrate d’ammonium.

L’influence d'une addition sur la durabilité de rtier varie avec sa nature, le dosage de
I'addition ainsi que sa finesse, et le milieu dasmrvation sont également des parametres de
premier ordre.

L’incorporation de la pouzzolane naturelle dan€RS n’a pas présenté une grande différence
par rapport au mortier témoin dans le milieu sidfas, et elle améliore leurs caractéristiques
dans les autres milieux.

Les mécanismes de dégradation dus a I'agent afgpesgoquent des dégradations internes du

matériau.
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Enfin, on peut citer certaines perspectives ;

Continuer I'étude de la durabilité par une autraqaie comme la carbonatation,
I'attaque alcaline et la corrosion.

- Combiner entre les additions et ajouter un adjuvant
- Lafinesse des additions.

- La durée de cure des échantillons.
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