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La clef de toutes les sciences est sans contredit le point d’interrogation ;
nous devons la plupart des grandes découvertes au comment ?

Et la sagesse dans la vie consiste peut-étre a se demander,

a tout propos, pourquoi ?

[Honoré de Balzac]
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Résumé

Le comportement au jeune age des matériaux cimentaires est complexe, car nous
sommes en présence de matériaux dont les caractéristiques chimiques, physiques et
mécaniques évoluent au cours du temps. Cette évolution est due, outre aux réactions
d’hydratation des silicates et aluminates de calcium du ciment, a ’action d’ajouts mi-
néraux et/ou organiques employés dans ’élaboration des nouveaux bétons a hautes
performances. Nous observons ainsi le passage du matériau d’un état fluide apres ma-
laxage a un état solide poreux évolutif. La porosité est multi-échelle. Les pores sont
remplis d’air et/ou d’eau sous plusieurs états. L'interaction de ces fluides avec 'en-
vironnement comme dans le cas de la dessiccation, conduit a un retrait additionnel
qui, associé au retrait endogene créé par les réactions d’hydratation, peut générer des
contraintes importantes de traction si les déformations du matériau sont empéchées.
L’opposition de ces contraintes a la résistance mécanique de traction, encore faible au
jeune age, peut alors induire une fissuration du matériau vieillissant par retrait empé-
ché et /ou différentiel.

Une approche expérimentale basée sur des essais innovants a I’anneau a été dévelop-
pée afin de reproduire, en laboratoire et sous conditions contrélées, la macro-fissuration
par retrait empéché. L’étude qui a mis 'accent sur les principaux parametres de for-
mulations influengant le risque de fissuration du matériau cimentaire restait cependant
limitée a cause du nombre important des parametres et de leurs combinaisons possibles,
d’une part. La réponse en déformations mesurée était compliquée par la coexistence
des déformations élastiques, de retrait endogene et de dessiccation, des déformations
permanentes de fluage et éventuellement de la microfissuration, d’autre part.

Nous avons alors développé un modele numérique phénoménologique qui prenne en
compte les effets des couplages chimio-hydro-mécaniques sur 1’évolution des propriétés
physiques du matériau. La construction d’un nouveau modele de distribution des tailles
de pores évoluant avec les réactions d’hydratation du ciment a permis de déterminer les
déformations et contraintes mésoscopiques générées par les différentes composantes du
retrait au fur et a mesure du durcissement du matériau. L’implantation de ce modele
dans un code éléments finis a permis ainsi de tenir compte des gradients différentiels de
retrait générés comme dans le cas de la dessiccation. Par la suite, nous avons identifié les
principaux parametres du modele et validé ’approche ainsi construite sur la base d’es-
sais expérimentaux existants. Finalement, nous avons effectué une étude paramétrique
dans laquelle les effets des principaux parametres révélés dans la partie expérimentale
ont été simulés avec succes.

En perspective, ce travail peut étre complété par 'incorporation d’un modele de
fluage vieillissant qui sera en interaction directe avec les processus d’hydratation et de
dessiccation. Nous pourrions aussi envisager d’utiliser ce modele dans I’étude d’autres
problémes liés a la structuration et a la porosité du matériau, tels que la carbonatation
ou le gel/dégel.

Mots clés

Matériaux cimentaires, comportement, jeune age, retrait, retrait empéché, essai a
I’anneau, distribution des tailles de pores, couplage chimio-hydro-mécanique.



Abstract

The early-age behavior of cementitious materials is a complex phenomenon because
it deals with chemical, physical and mechanical characteristics that evolve in time. This
evolution is due, in addition to the reactions of hydration of cement calcium silicates
and aluminates, to the action of the mineral and/or organic additions employed in the
development of new high performances concretes. Thus, we observe the material change
from a fluid state after mixing into a progressive porous solid state. The porosity is
multi-scale. Pores are filled with air and/or water under several states. The interaction
of these fluids with the environment, as in the case of desiccation, leads to an additio-
nal shrinkage which associated to the autogenous shrinkage created by the reactions
of hydration, may generate important tensile stresses. The opposition of these stresses
to the tensile mechanical strength, still weak at early-age, can then induce cracking of
the aging material by restrained and/or differential shrinkage.

A first experimental work based on innovating ring tests was developed in order to
reproduce, in laboratory and under controlled conditions, macro-cracking by restrained
shrinkage. A comparative experimental study stressed the principal parameters of mix
design influencing the risk of cracking of cementitious materials. The data obtained
have been interpreted through qualitative statements. However, such a process remains
limited because of the significant number of the parameters that control the pheno-
mena and their possible combinations. The interpretation of measured deformations is
also a difficult task by the coexistence of elastic strains, endogenous and desiccation
shrinkages, permanent deformations of creep and micro-cracking.

In order to assess quantitatively the different mechanisms, we developed a phe-
nomenological numerical model which takes into account the effects of the couplings
chemo-hydro-mechanics on the evolution of the physical properties of the material. The
construction of a new model based on a pore-size distribution evolving with the hydra-
tion reactions of cement enabled us to determine the mesoscopic strains and stresses
generated by the various components of the shrinkage at early age. The implementa-
tion of this model in a finite element code thus made it possible to take into account
the spatial gradients of shrinkage generated in the case of desiccation. Thereafter, we
identified the key parameters of the model and validated the approach on the basis
of existing experimental test. Finally, we carried out a parametric study in which the
effects of the key parameters revealed in the experimental part were simulated.

In prospect, this work can be supplemented by the incorporation of an aging creep
model which will be in direct interaction with the processes of hydration and desicca-
tion. We could also extend the use of this model in order to study the effect of early age
cracking on long term transfer and durability properties. Finally, durability problems
affecting the porosity of material, such as the carbonation or the freezing-thawing cycles
can be addressed with a similar approach.

Key words

Cementitious materials, behavior, early-age, shrinkage, restrained-shrinkage, ring
test, pore-size distribution, chemo-hydro-mechanical couplings.
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INTRODUCTION

L’amélioration des méthodes de conception et de mise en oeuvre, 1'utilisation de
matériaux innovants en termes de fonctionnalité et de propriétés ainsi que le recours
a des systemes optimisés de vérification et de controle, ne sont la que quelques outils
qui ont largement contribué a I’avancement et au perfectionnement des structures du
génie civil en béton.

Ces structures se retrouvent toutefois, de plus en plus prématurément, soumises a
de fortes sollicitations avant méme la fin de leur mise en ceuvre. La vitesse de rotation
sur les chantiers, les conditions particuliéres de mise en place (cure, protection, reprise
de bétonnage, conditions climatiques. .. ) font qu’elles n’arrivent plus ou pas a assurer
leur role et aboutissent fatalement a la ruine des ouvrages.

Les quelques études statistiques effectuées sur la perte de fonctionnalité des ouvrages
en béton du génie civil ont montré que ce phénomene pouvait se produire a deux
échéances différentes de temps, séparées par le moment de mise en service de 'ouvrage.

Ainsi, les dégats observés a long terme sont plutot liés a une perte de durabilité qui
peut provenir, soit d’'un changement dans 'historique des sollicitations sur 1'ouvrage
- défaillance structurale dans ce cas -, soit d’'un changement dans les conditions en-
vironnementales - défaillance microstructurale mettant alors en cause I’environnement
extérieur et le matériau -. Notons toutefois que ces deux sources de dégat ont été lar-
gement étudiées et que les prévisions sur la tenue a long terme des ouvrages sont de
plus en plus réalistes et justifiées.

Reste qu’'un second type de dommage peut avoir lieu, avant méme la mise en service
de I'ouvrage, et qui peut avoir des conséquences aussi catastrophiques que le précédent.
Il agit en effet dans un stade ot la construction de 'ouvrage est pratiquement terminée
et ou aucune correction ne peut étre apportée (pour des raisons économiques, tech-
niques. .. ). L’apparition de macro et micro fissures au jeune age est la manifestation
la plus directe de ce type de défaillance et ses causes restent a nos jours non seulement
peu étudiées mais aussi immaitrisables.

Subséquemment, c¢’est a ce second type d’endommagement que nous nous intéres-
serons lors de la présente étude. D’une part, parce qu’il touche non seulement a la
structure dans sa globalité mais aussi et surtout au matériau constituant et d’autre
part, a cause de son caractere a fortiori aléatoire.

Ceci nous amenera, en un premier temps, a nous intéresser a 1’évolution du matériau
cimentaire depuis sa fabrication jusqu’a son durcissement final. Nous suivrons ainsi pas
a pas les réactions d’hydratation qui ont lieu et leurs conséquences chimiques, phy-
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INTRODUCTION

siques et mécaniques sur le matériau. Les nouveaux produits issus de ces réactions sont
analysés aussi bien a 1’échelle microscopique que macroscopique. Dans la perspective de
trouver les mécanismes responsables du retrait dans le matériau, les différentes phases
et leurs évolutions au cours de la maturation sont examinées. Nous sommes parvenus
a la fin & identifier clairement les forces de retrait ainsi que leurs champs d’application
en fonction des conditions externes appliquées.

Dans le second chapitre, nous présentons en premiere partie, les différents essais
expérimentaux existants de caractérisation du retrait et de ces composantes. L’analyse
de ces méthodes nous a permis de faire un état des lieux des possibilités et des limites de
chacune d’entre elles vis-a-vis de ’étude du retrait. En seconde partie, nous dévoilons
I’approche expérimentale que nous avons adoptée pour la caractérisation du retrait,
et ce, en condition endogene et en dessiccation. Le banc expérimental utilisé repose
sur l’essai a ’anneau classique et sur un nouvel essai a ’anneau dont le principe et
la conception sont donnés en détail. En nous basant sur ce banc expérimental, nous
effectuons une série d’essais visant a étudier l'influence de quelques parametres de
formulation sur le développement du retrait et le risque de fissuration du matériau.
Finalement, nous nous basons une analyse mécanique afin d’analyser la réponse totale
mesurée.

Par la suite, nous passons dans les chapitres trois et quatre a la construction d’un
modele numérique phénoménologique simple qui tient compte des différents couplages
chimio-hydro-mécaniques opérants lors de la formation du matériau cimentaire. L’idée
est de pouvoir simuler numériquement les effets des divers parametres de formulation
sur le développement du retrait a l'instar de la campagne expérimentale menée. Le
modele met en relation 1’évolution de 'hydratation avec le développement de la mi-
crostructure et notamment la distribution des tailles de pores. L’exploitation de cette
derniére permet de remonter aux déformations et contraintes mésoscopiques de retrait.
Finalement, I'action de la dessiccation est prise en compte de maniere directe afin de
pouvoir simuler différentes conditions aux limites.

Le cinquiéme et dernier chapitre regroupe I’ensemble des résultats de validation du
modele sur des formulations 'tests’ ainsi que ceux d’'une analyse paramétrique des prin-
cipaux facteurs intervenant dans la formulation des bétons. La validation est faite a la
fois sur une pate de ciment et sur un béton correspondant dont les caractéristiques et
le comportement au retrait ont été déterminés expérimentalement. L’analyse paramé-
trique a pour but de valider le modele par rapport a la campagne expérimentale menée
et de montrer les facteurs clés agissants sur les déformations de retrait endogene et de
dessiccation.

Enfin, nous terminerons ce rapport par une conclusion générale regroupant les prin-
cipaux résultats obtenus du coté expérimental et numérique, les apports de cette étude,
et les perspectives a exploiter.
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

1.1 Introduction

Dans ce premier chapitre, I’évolution du béton, depuis un simple mélange de consti-
tuants inertes et réactifs jusqu’a un matériau développant un squelette solide et ayant
des propriétés mécaniques, hydriques et thermiques bien spécifiques est retracée.
Nous suivrons ainsi, pas a pas, les transformations des constituants élémentaires et
le développement des nouveaux produits a travers différentes échelles d’observation,
allantes du nanometre pour les réactions chimiques jusqu’au centimetre pour le com-
portement global homogénéisé. Au fur et a mesure que les réactions d’hydratation ont
lieu, les changements volumiques du matériau sont identifiés et analysés.

L’examen des recherches scientifiques sur le sujet nous permettra de définir I’état ac-
tuel de la connaissance et les points de départ de notre travail. La terminologie adoptée
dans ce travail est décrite et les définitions des principaux phénomenes sont données.

1.2 Processus d’hydratation

L’hydratation du béton est un processus tres complexe qui met en jeu un nombre
important de phénomeénes physiques et chimiques & Péchelle microscopique. A la base,
un béton est composé d’un mélange d’eau, d’agrégats et de ciment anhydre. Ce dernier
joue le réle le plus important dans le processus d’hydratation, car il est la “colle” qui
assemblera tous les constituants.

En nous intéressant de pres a un ciment de composition classique, le CEMI en 1'oc-
currence - ou Ciment Portland Artificiel (CPA) en ancienne dénomination -, nous
constatons que ce dernier est lui méme composé d’'un mélange de gypse et de clin-
ker. Le clinker, composant majeur du ciment est constitué de quatre principaux miné-
raux : le silicate tricalcique 3C'a0.Si0, (ou C35 ') et appelé Alite, le silicate dicalcique
2Ca0.5i02 (ou CyS 1) appelé Bélite, 'aluminate tricalcique 3C'a0.AlyO3 (C3A 1) et
I’alumino-ferrite tétracalcique 4Ca0.AlsO3.FesO5 (CLAF ).

Ces constituants vont réagir avec I’eau pour donner différents hydrates dont principa-
lement : les silicates de calcium hydratés C—S—H !, 'hydroxyde de calcium Ca.(OH )y
(ou CH ') appelé portlandite et les aluminates hydratés sous forme de trisulfoalumi-
nate ou ettringite AF}; et monosulfoaluminates AF,,. Dans le béton, le ciment n’est en
général pas hydraté a 100%. Ces hydrates, nouveaux constituants, coexistent avec les
minéraux du clinker et un réseau poreux rempli d’air, de vide et/ou d’eau. Ce réseau,
comme nous le verrons plus tard, a une influence majeure sur le développement des
caractéristiques mécaniques et hydriques du béton.

Toutefois, nous ne nous intéresserons dans la suite de I’étude qu’a la seule réaction
entre l'eau et les silicates de calcium, car ils constituent la majeure partie du ciment
Portland (généralement de 40 a 70% en masse).

I En notation cimentiere C=CaO ; S=i05; A = Al,O3; F=Fe;05 et H=H50
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

1.2.1 Systéme C35—H>0

L’évolution de la microstructure de la pate de ciment est proposée par Skalny et

Young au 7¢™¢ congres international de la chimie du ciment (Paris 1980) [26] dans
laquelle le processus d’hydratation est calqué sur la courbe de dégagement de chaleur
et décomposé en cing étapes (Fig. 1.1).

Figure 1.1 — Courbe du taux d’hydratation idéalisé pour le C3.S [1]

— FEltape 1 : Réaction initiale ou ‘primaire’

Elle implique une réaction exothermique quasi-instantanée qui s’arréte rapide-
ment, et qui consomme généralement moins de 1% de C3S. Cette réaction rapide
semble étre le résultat de la dissolution des sites actifs de (39 et la formation
d’une nouvelle phase d’hydrates autour des grains de C3S. Brown et al. [27] in-
diquent qu’un équilibre est établi entre la phase aqueuse et la nouvelle phase de
C-S—H dans moins de 15 secondes apres contact avec 1’eau.

Jennings [28] a montré que cette phase initiale d’hydratation qu’il a nommée
C-S-H(B) (appelée aussi C—S—H(m) pour métastable par Gartner et al. [1])
est plus soluble que le C—S—H précipité dans la solution C-S—-H(A) (ou C-S-
H(s) pour stable [1]). La cinétique d’hydratation semble ainsi étre controlée par
la formation de la couche de C—S—H(m) autour de la surface de C3S, qui une
fois épaisse, va jouer le role de barriére entre le grain en dissolution et la phase
aqueuse. Par conséquent, la dissolution du (35 devient tres lente juste apres
quelques minutes et la 1% étape se termine rapidement. Cette étape sera ainsi
gouvernée par la réaction :

C38 + HyO — C-S-H(m) +1.3Ca®" + 2.6 OH~ (1.1)

Ces données sont consistantes avec les observations faites par microscopie a
électron et la spectro-photométrie X (analyse de surface par ESCA) qui ont
clairement montré le passage immédiat en solution d’ions Ca** puis la formation
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

d’un hydrate dans les secondes qui suivent (Regourd et al. [29] [30], Skalny et al.
[31] et Brown et al. [32]).

— Etape 2 : Période d’induction ou ‘période dormante’

A la fin du 1¢" stage, le degré d’hydratation atteint un minimum et apparait une
phase dormante dans laquelle le degré d’hydratation « est faible et pratiquement
constant. Toutefois, (‘fj—?) n’est jamais nul, et dans ce cas, I'étape 2 est probable-
ment plus apparentée a une induction qu’a une période dormante.

Plusieurs auteurs dont notamment Young et al. [33] et Fierens et al. [34] ont
observé que la solution était sous-saturée en portlandite pendant les deux
premieres étapes et que la concentration n’augmentait que faiblement pendant
toute la seconde période. Ceci constituait alors 1’évidence que la nucléation du
Ca(OH), est la phase déterminante de la seconde étape.

Jennings [35] suggere que le changement des C—S—H(m) en une phase solide
peut étre responsable de la fin de la période d’induction et que l'incorporation

de forts retardateurs empéche ce changement de phase.

— Etape 3 : Période d’accélération
C’est une phase durant laquelle le taux de réaction (%) augmente rapidement.
Gartner et al.[1] ont proposé 'hypothése d'un processus de croissance cristalline
dans lequel une accélération auto-catalytique ? se produit pour expliquer cette
augmentation brusque. Toutefois, une incompatibilité semble se produire avec ce
type de processus quand le produit principal (le C—S—H) est proche d’un maté-
riau amorphe.
L’autre produit, la portlandite, est normalement bien cristallisée. Ce pourquoi les
théories de retard basées sur I’empoisonnement des cristaux tendent a favoriser
la nucléation ou la croissance des Ca(OH )y comme taux controlant la réaction a
cette étape (Young et al. [33]).
D’un autre c6té, Stein et Stevels [36], supportés par Odler et al. [37], ont observé
que 'addition de noyaux de portlandite retarde, au lieu d’augmenter, I'hydrata-
tion de C3S pur, alors que 'addition d’Aerosil, une silice amorphe tres réactive,
produit 'effet inverse. Ils ont en conclu que la croissance d’une forme de C-S-H
est probablement le tauz contrélant la 3°™¢ ’étape.
En ce qui concerne la forme de C—S—H qui est responsable de cette accéléra-
tion, les C—S—H (m) sont a exclure puisqu’ils se forment rapidement pendant les
premieres secondes d’hydratation, mais ne semblent pas catalyser leur propre pré-
cipitation future. Le produit responsable donc de la 3°™¢ étape ne peut étre que
les C—S—H (s). Ceci semble consistant avec 'observation que la phase aqueuse
passe d’'un état d’équilibre avec les C—S—H (m) pendant les stages 2 et 3 vers un
nouvel équilibre avec les C—S—H (s) dans la suite du processus (Gartner et al.[38],
Longuet et al. [39] [40]). Le mécanisme régissant I’étape 3 sera alors :

C-S-H(m) + HyO — C-S-H(s) + 0.Ca(OH ),y (1.2)

2Formation d’un produit qui catalyse la solution
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

Pour tenir compte de 'accélération pendant 'étape 3, il est nécessaire de s’assurer
que la croissance des C—S—H (s) est auto-catalytique. Dans ce cas, et pendant les
premieres étapes, la surface des C—S—H (s) va étre proportionnelle & sa masse a
la puissance (2/3) et puisque le degré d’hydratation est lui méme proportionnel
a sa surface, nous obtenons une expression de « [*] de la forme [1] :

da

— =k.a*? 1.4
Le graphe 1.2 a été obtenu a partir de données calorimétriques et montre une
forte dépendance du méme ordre de grandeur que la formule pour I’hydratation
du C3S dans cette étape.

Figure 1.2 — Taux d’hydratation en fonction du degré d’avancement «, pour un échantillon de C3S
(PCA B414, 99% pure), hydraté a 23°C et de rapport £ = 0.5 [1]

c

En ce qui concerne la fin de la période d’accélération, I’hypothese d’un mécanisme
par diffusion controlée des SiOs a été admise (Regourd et al. [29] [41]) et elle est
rappelée dans I'ouvrage de Gartner et al. [1]. Selon cette hypothese, la diffusion
de la silice ne doit pas étre initialement le taux limitant la réaction. Toutefois,
au fur et a mesure que les hydrates se déposent, la diffusion des SiOy devient de
plus en plus le taux de limitation, ce qui met fin a I’étape 3.

— Etape 4 : Période de décélération

3Représente la fraction de C3S qui s’est hydratée, en négligeant la faible quantité de C—S—H (m)
présente sur la surface de ce grain
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

Le taux d’hydratation atteint un maximum a la fin de la 3*™¢ étape, puis il com-
mence a décliner de nouveau. Principalement, trois hypotheses ont été proposées
pour tenir compte de cette décélération :

— La dissolution des ('35 devient le taux limitant

— La diffusion des réactants a travers la couche de plus en plus épaisse des produits
devient le taux limitant.

— La déposition d’hydrates devient empéchée par manque d’espace.

— Etape 5 : Réaction finale lente

C’est une période de réaction quasi-stable avec un taux qui diminue lentement.
L’approche asymptotique de a vers I'unité est tres faible pour le C3S, et une hy-
dratation complete peut durer une dizaine d’années avec un ciment d’'une finesse
normale ou méme ne pas se réaliser.

D’un autre coté, le redressement de ”5—? apres la chute rapide enregistrée pen-
dant I'étape 4 (Fig. 1.2), suggere qu'un subtil changement s’est produit dans le
systéme. Skalny et al. [26] ont proposé le processus de diffusion contrélée pour
expliquer le comportement du béton dans sa phase finale. Une diffusion qui peut
faire intervenir plusieurs especes peut étre le résultat d’une seule espece, mais a
travers un chemin différent une fois que les hydrates deviennent assez denses.
Notons au final que cette étape est la plus importante de point de vue de la résis-
tance mécanique puisqu’elle démarre généralement apres un jour d’hydratation
et persiste longtemps apres.

1.2.2 Modélisation de ’hydratation

La revue des modeles existants sur 1’évolution de I'hydratation avec les deux com-
posantes chimique et thermique fait apparaitre deux sortes d’approche. La premiere
traite le probleme d’un point de vue microscopique en s’intéressant a la modélisation
réelle de la formation de la microstructure au cours du temps. Certains des modeles
représentatifs de cette approche sont présentés dans 'annexe A. La seconde méthode,
beaucoup moins explicite, décrit I’évolution des cinétiques d’hydratation comme une
fonction du temps d’'une maniere macroscopique globale. Les mécanismes et les in-
teractions physiques au niveau granulaire ne sont pas pris en compte dans ce cas. Le
paragraphe suivant expose certains de ces modeles macroscopiques en insistant sur leurs
particularités et les points communs qui peuvent en ressortir et qui nous aideront par
la suite a la construction de notre modele numérique.

1.2.2.1 Modeles Macroscopiques

Le plus célebre des modeles traitant de 'hydratation a I’échelle macroscopique est
sans doute celui développé a partir de la théorie d’Avrami il y a plus de soixante ans
[42]. A la base, ce modele décrivait les cinétiques de changement de phases pour un
matériau homogene donné, sans spécifier explicitement la nature de ce matériau. Il
reposait cependant sur certaines hypotheses initiales parmi lesquelles le systeme assu-
jetti au changement de phase est originairement composé de ‘germes’ de la nouvelle
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

phase. Ces germes sont des arrangements de molécules transitoires distribués aléatoire-
ment et similaires a ceux existant dans la nouvelle phase. Certains de ces arrangements
se forment et disparaissent, mais d’autres restent a un état latent sans croitre. Ainsi,
lorsque le changement de phase se produit, certains de ces germes primaires com-
mencent & croitre, atteignant une taille critique et deviennent stables. A partir de cet
instant, ils sont appelés grains de la nouvelle phase. Ils subissent par la suite un pro-
cessus d’expansion durant lequel le nombre des germes de départ décroit avec le temps.
Cette diminution se produit sous l'effet de deux mécanismes : la transformation des
germes en grains, et/ou l'inclusion de certains germes par les grains en développement.
Avrami a développé ainsi sa théorie en se basant sur ces considérations physiques et
en traitant le probleme d’'un point de vue mathématique. Il a alors établi une relation
donnant le nombre de grains formés et le volume de la nouvelle phase croissante a un
instant t (voir équation 1.5, d’apres Faleiros et al. [43]).

N'(t) = /Otn~N(t) At = N'() = No- (1 - exp(—nt)
N(t) = No - exp(—7) - [1 = V(7)] (1.5)

ou N : Nombre de germes de la nouvelle phase a I'instant t, par unité de volume.
N(0) = Ny
N’ : Nombre de grains dans la nouvelle phase a I'instant t, par unité de volume.
n : La probabilité de la transformation d’'un germe en un grain, par unité de
temps.
V : La fraction volumique de la nouvelle phase formée, par unité de volume.
7 : Temps caractéristique, définit par 7 = [; n(t) - dt

En nous référant au paragraphe 1.2.1, nous pouvons ainsi établir un paralléle entre
les étapes décrites par Avrami et les étapes du déroulement de I'hydratation du C3S
telles qu’elles ont été discutées précédemment. Les ’germes’ correspondront dans ce
cas aux C—S—H métastables sur la surface des grains de ciments et/ou aux noyaux de
nucléation présents dans la solution. Les 'grains’ représentent alors les C—S—H stables
formés soit autour des grains anhydres soit dans I’espace poreux. Finalement, 'instant
de transition entre les deux ne sera autre que le passage de la période d’induction a la
période d’accélération. La diminution du nombre des germes traduira I'incorporation
ou I'engloutissement des hydrates de faibles tailles dans les plus grands comme cela a
été schématisé dans la figure A.1. L’application de la théorie d’Avrami en prenant en
compte ces considérations conduit a exprimer le degré d’hydratation macroscopique du
matériau en fonction du temps de la maniere suivante (Brown et al. [44]) :

~In(1-a(t) =k-t" (1.6)

ou « : Degré d’hydratation globale du matériau a l'instant t.
k : Constante liée au taux de conversion de la phase.
m : Coefficient dépendant des mécanismes et de la morphologie de la phase
croissante.
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

A court terme, cette relation se transforme en :
at)=k-t"  a<1 (1.7)

Ce modele généralisé a été adopté par la suite afin de pouvoir 'appliquer aux dif-
férentes réactions d’hydratation du ciment et en tenant compte des éventuels ajouts
minéraux. Ainsi, Tennis et al. [45] proposent par exemple de calculer le degré d’hy-
dratation global d’'un ciment a partir de la moyenne des degrés relatifs de chacun de
ses composants. Cette approche reste cependant limitée aux premiers 20 — 30% de la
réaction et ne permet pas de prendre en compte les interactions entre les différents
composants.

Un moyen d’identifier les parametres du modele d’Avrami est de se baser sur la me-
sure du degré d’hydratation par calorimétrie. En supposant que la quantité de chaleur
dégagée au cours du processus d’hydratation est toujours proportionnelle a la fraction
du ciment anhydre qui a réagi, nous pouvons alors dériver le degré de réaction a partir
de la courbe calorimétrique obtenue. L’évolution du taux d’hydratation en fonction
de ce degré suit alors l'allure présentée dans la figure 1.2 du paragraphe 1.2.1. Cette
courbe peut étre décrite par I’équation suivante :

da
o f(a) (1.8)

soit par corrélation avec 1’équation 1.7 :

== (1.9)

do km(a)("#)

Le fait de choisir le parametre m égal a 3 (d’apres Gartner et al. [1]) permet de retrouver
le caractere auto-catalytique de la croissance des C—S—H comme il a été détaillé dans
1.2.1.

D’autres auteurs ont adapté cette équation généralisée pour décrire les autres phases
du processus d’hydratation. Ainsi, Brown [46], dans son étude sur linfluence de la
distribution de la taille des pores sur les cinétiques d’hydratation des C3.S, a conclu
que les effets de cette distribution étaient plus marqués au jeune age qu’a long terme.
Par conséquent, nous ne pouvons pas utiliser une seule expression pour décrire les
cinétiques tout au long de I'hydratation. Cet auteur a montré cependant qu’au-dela
de la phase d’accélération, il n’y avait plus de dépendance et qu'une expression de
type Ginstling-Brounshtein prenant en compte la taille moyenne des particules formées
pouvait étre appliquée. En ce qui concerne la fin du processus, plusieurs modeles ont
été développés sur la base du processus de la diffusion controlée (Bezjak et al. [47],
Ginstling et al. [48]). Ces modeles s’accordent sur la prise en compte de 'influence de
la vitesse de diffusion et de I’épaisseur de la couche d’hydrates formée sur la cinétique
de cette étape, mais different sur le calcul de 1’épaisseur-barriere (d’apres Barnes et al.

[49])-
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

1.2.2.2 Prise en compte de I’évolution thermique

La réaction d’hydratation est une réaction exothermique durant laquelle le déga-
gement de chaleur peut étre suivi par différentes méthodes notamment par mesures
calorimétriques. Néanmoins, ce dégagement s’avere étre a la fois un produit et un ca-
talyseur de cette réaction comme il a été montré expérimentalement (Regourd et al.
[41]). Ainsi, augmentation de la température de 1’éprouvette a pour conséquence di-
recte d’accélérer les cinétiques d’hydratation alors quune diminution produit 'effet
inverse. Afin de tenir compte du caractere thermo-activé du processus d’hydratation,
plusieurs modeles ont été établis, mais ils ont pour la plupart une base commune : la
loi d’Arrhenius (voir Waller [50]). Ce modele est basé sur le concept d’énergie d’ac-
tivation qui a été proposé par Arrhenius des 1888 afin d’expliquer le retard observé
entre le moment ou les réactifs sont mis en contact et le début des réactions chimiques
correspondantes, et ce, bien que les produits de la réaction soient a un état énergé-
tique plus faible (Brown et al. [51]). L’auteur explique qu’avant d’atteindre cet état
énergétique, les réactifs doivent avoir une énergie suffisante pour pouvoir dépasser une
énergie barriére qui sépare les états réagi et non-réagi. Lorsque le systeme est chauffé,
I’énergie cinétique des réactifs augmente favorisant de la sorte le passage de la barriere
énergétique. Ainsi, le taux de la réaction augmente avec 1’élévation de la température.
Arrhenius a alors observé que la constante de vitesse k de plusieurs réactifs augmente
avec la température selon ce qui est appelé depuis I'équation d’Arrhenius :

k=A.e Ea/RT (1.10)

ou A : Facteur de fréquence, lié a la fréquence de collisions et la probabilité que
les molécules des réactifs soient favorablement orientées pour la réaction
(Brown et al. [51]).
E, : Energie d’activation de la réaction.
R : Constante des gaz parfaits.
T : Température de cure.

Il est a noter que cette équation a été obtenue empiriquement a partir d’observations
de systemes chimiques homogenes basés sur une seule réaction. Dela, certaines critiques
ont été faites quant a la légitimité d’appliquer cette équation au ciment qui est un
matériau non seulement multiphasique mais aussi multi-réactif (Regourd et al. [41], Roy
et al. [52]). Cette restriction a été contournée, dans le cadre des matériaux cimentaires,
en considérant I'énergie d’activation totale de la réaction d’hydratation du matériau
(d’apres Carino et al. [53], Waller [50]).

1.2.3 Structuration progressive de la pate de ciment

Apres avoir pris connaissance des différents processus chimiques intervenant dans
I’hydratation du ciment Portland en général et des C3S en particulier, nous allons main-
tenant examiner la pate de ciment d’un point de vue physique en regardant de plus pres
la structure et la morphologie des produits résultants de ces réactions d’hydratation.

AH 11 01,2007
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1.2.3.1 Structure et morphologie des C—S—H

Etant donné que le C5S est le composant majoritaire du ciment, les hydrates formés
a partir de ce dernier, en l'occurrence les C—S—H et la portlandite, seront les principaux
constituants de la pate hydratée. La RMN du S7 et de ’Al a permis de caractériser
la structure de ces hydrates et de montrer notamment 1’agencement des chaines de
tétracdres SiO, et les plans de calcium qui les séparent (Klur [54], Nonat et al. [55],
Porteneuve [56]).
L’hydroxyde de calcium représente 20 & 30% des hydrates en masse et possede une
forme généralement cristalline, mais qui peut étre amorphe dans les pores et au niveau
des parois (Sierra [22]) et sa surface spécifique est négligeable devant celle de la péate
de ciment hydratée. La portlandite cristallisée est généralement hexagonale a forme
prismatique et forme des amas de cristaux empilés, mais cette forme reste fonction de
la composition du béton. Notons aussi qu’a cause de leur rapide formation par rapport
a celle des C—S—H, les Ca(OH ), ne participent que peu dans le développement de la
résistance finale du béton. Par contre, les cristaux hexagonaux empilés jouent le role
de pont entre les grains du clinker en voie d’hydratation et contribuent de la sorte aux
résistances mécaniques précoces.
Ainsi, ce seront les C—S—H qui conféreront la résistance et la durabilité finale a la
pate durcie. Le silicate de calcium hydraté a I'apparence d’un gel micro-cristallisé avec
des propriétés d’un corps solide. La structure de ces hydrates reste encore indécise,
mais plusieurs auteurs s’accordent sur le fait que la particule élémentaire constituant
ce gel est un micro-cristal lamellaire dont la lamelle est composée de 2 a 3 feuillets
[Kantro, Feldman,...][57],[23]. La surface spécifique des hydrates est tres élevée (100
a 700 m?/g) et leur cohésion est due, en grande partie, aux forces de Van der Waals
entre les particules colloidales des C-S-H (Fig. 1.3).

Figure 1.3 — Représentation schématique de ensemble {C—-S-H + Eau} [2]

Le pH de la solution interstitielle contenant les C-S—H est tres alcalin (voisin de
13). Si ce pH vient a diminuer, une lixiviation des ions C'a®>* peut se produire. Ceci aura
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1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

pour cause I’augmentation de la porosité et par conséquent la diminution des propriétés
mécaniques (voir les travaux de these de Kamali [58] et de Guillon [59])

1.2.3.2 Porosité : Nature et Taille

La pate de ciment hydratée est un corps poreux. Sa porosité représente en moyenne
28% du volume total du matériau pour un rapport E/C égal a 0,5 par exemple et elle
est constituée d’eau et/ou d’air. L’eau est présente dans le matériau sous forme liquide
et/ou vapeur. D'un c6té, elle est liée chimiquement dans les produits d’hydratation
et physiquement par adsorption et d'un autre c6té elle est libre dans les capillaires
(voir annexe B pour plus de détails). Ceci traduit l'existence de plusieurs types de
forces qui maintiennent cette eau dans 'un ou 'autre de ces états et qui par la méme
occasion engendrent des forces d’équilibre dans le squelette solide. Ces forces sont alors
a 'origine des déformations de retrait du matériau. Nous en déduisons par conséquent
I’existence de plusieurs tailles de pores qui permettent 'installation de I'une ou I'autre
de ces forces, implicitement d’un état ou l'autre.

Plusieurs techniques expérimentales, que nous passons en revue dans ’annexe C,
permettent de caractériser la distribution porale d’un matériau cimentaire donné.
Cette distribution est généralement obtenue sous forme de courbe de distribution de
taille des pores qui associe un volume poreux a chaque diametre de pore (V; = f(d;),
i étant la classe de pore). Le passage a une forme différentielle ou incrémentale
(AV; = f(d;)) permet de détecter d’éventuels pics’ qui correspondent & des modalités
particulieres de la structure poreuse (voir figure C.2). Le schéma suivant (1.4) regroupe
les principales méthodes rencontrées et leurs plages de fonctionnement.

Nano Micro Méso Macro

| _1 Adsorption/désorption

i :l Thermoporon@létrie

| M.E.T./M.E.B. |

| M.O.

S.AN.S/SIAX.S

T RM.N. 'H |

1A 1nm  10nm 1100nm 1pm 10pm 100pm 1mm

Figure 1.4 — Techniques d’investigation de la distribution de la taille des pores dans les matériaux
cimentaires et leurs domaines d’application, échelle logarithmique pour le diametre des pores
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1.2.3.2.1 Classification des pores

En se basant sur les domaines d’application des principales techniques de caractéri-
sation de la distribution porale des matériaux cimentaires (voir paragraphe précédent
et annexe C), et en se référant aux récents travaux de Porteneuve [56] sur la détermi-
nation de cette distribution par R.M.N. ainsi que les travaux de Baroghel-Bouny par
P.IM. [18] et ceux de Mindess et Young [60], nous sommes en mesure de classer les
pores rencontrés dans la matrice cimentaire en quatre classes selon les rayons mis en
jeu :

— la nanoporosité ou la porosité intra-hydrates

C’est la porosité intrinseque aux produits d’hydratation et plus particulierement
aux C-S-H. le diametre moyen de cette porosité est inférieur a 2,5nm. Elle
correspond, selon le modele de C-S—H présenté dans le paragraphe 1.2.3, aux
espaces intra-cristallites ou inter-feuillets de 1'unité structurale de celle-ci. L’ad-
sorption/désorption au gaz, la microscopie électronique et la R.M.N. sont la les
principales méthodes qui arrivent & détecter et analyser ce type de pores. Etant
donné le faible rayon de ces derniers, ce sont surtout les pressions de disjonction
qui sont responsables des déformations a cette échelle.

— la microporosité ou la porosité inter-hydrates

Se trouvant entre la porosité intrinseque des C—S—H et la porosité capillaire, cette
classe de pores fait référence aux espaces inter-hydrates dont les diameétres varient
entre 2,5nm < d < 50nm. Ce domaine peut étre décomposé en trois sous-classes
selon la nature de la porosité rencontrée. Ainsi, pour des diametres < 5nm,
ce sont surtout les espaces inter-cristallites ou inter-lamellaires qui entrent en
jeu. Pour des diametres compris entre 5nm < d < 10nm, nous rencontrons les
défauts d’empilement de ces cristallites. Et finalement les diametres appartenant
a l'intervalle 10nm < d < 50nm définissent la part de porosité liée aux lacunes
des cristallites (d’apres Porteneuve [56]). Nous retrouvons ainsi le domaine de
prédilection des forces capillaires et des tensions superficielles telles qu’elles ont
été analysées précédemment. Notons que la plupart des techniques d’investigation
de la D.T.P citées permettent la caractérisation de ce type de porosité.

— la mésoporosité ou la porosité capillaire

A 50% de la porosité totale du matériau (pour un rapport E/C = 0,4, d’apres
Diamond [61]), cette classe de pore est de loin la plus prépondérante et la
plus importante. Les rayons des pores capillaires s’étendent sur tout l'intervalle
50nm < d < 10um. Cette porosité est en partie détectée par la P.I.M., I'adsorp-
tion/désorption et la diffusion aux petits angles, mais ce sont surtout la microsco-
pie électronique et la R.M.N. qui fournissent la distribution sur tout le domaine.
De méme que la classe précédente, ce sont les pressions capillaires et les tensions
de surfaces qui sont responsables des déformations de retrait endogene et de des-
siccation a cette échelle d’observation.

Cette porosité est par ailleurs treés sensible au rapport E/C comme le montre la
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figure 1.5. Ainsi, pour un méme volume de vide capillaire et a un age donné, le
rayon maximal des pores remplis d’eau est beaucoup plus faible pour un rapport
E _

& = 0.4 que pour un rapport égal a 0.6.

Figure 1.5 — Courbe de distribution de la porosité de pates de ciment a différents adges et rapports g
d’aprés Diamond[3]

— la macroporosité

Elle correspond a la part de la porosité observable directement a 1’ceil nu ou a
travers la microscopie optique. Ce sont essentiellement les vides d’air occlus (lors
du malaxage et de la compaction) et Iair entrainé introduit artificiellement a
l'aide d’adjuvants. D’apres Aligizaki et al. [62], le volume d’air occlus correspond
a1 —2,5% du volume de la pate de ciment alors que celui de 'air entrainé est
arbitraire et peut atteindre les 10% du volume total. En présence de granulats,
nous ajouterons, a cette classe, la porosité liée a la zone de transition interfaciale
ou auréole de transition ! dont les diamétres se situent entre 20um et 50um.
La derniere catégorie des pores macroscopiques concerne les microfissures qui
peuvent étre présentes dans le matériau.

Les rayons de cette classe de pores se situent ainsi entre 10un < d < 1 mm pour
I’air entrainé et d > 1 mm pour l'air occlus. Cette porosité n’étant généralement
pas remplie d’eau, et vu les grands diametres mis en jeu, il n’existe pratiquement
pas de contraintes et donc de déformations de retrait liées a celle-ci. C’est pour
cette raison que cette porosité est appelée non-active du fait qu’elle ne joue aucun
role au niveau retrait.

4Interfacial Transition Zone ou I.T.Z. en appellation anglophone
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1.3 Variations volumiques accompagnant 1’hydra-
tation

Comme il a été indiqué dans le paragraphe précédent, I’hydratation est un processus

complexe qui s’opere en différentes étapes et périodes. Ces réactions successives ont
pour conséquence, en plus du dégagement de chaleur, 'augmentation progressive des
résistances du matériau, 'affinement de la porosité et les variations plus ou moins
importantes de volume. Ces variations peuvent, sous certaines conditions extérieures
(température, hygrométrie externe, géométrie de la structure ou encore les conditions
aux limites) engendrer de fortes contraintes internes de traction dans le matériau. Ceci
risque de mettre en danger le matériau avant méme sa mise en service si les contraintes
dépassent la contrainte instantanée de traction.
Ceci nous amene naturellement, dans un premier temps, a étudier de plus pres ces
variations et leurs origines (chimique, thermique...). Nous comparerons ensuite leurs
évolutions a celle des propriétés mécaniques, définies notamment en termes de porosité
et de rigidité afin de définir les principaux indicateurs de risque de fissuration.

1.3.1 Expansions

Si I’hydratation d’une pate de ciment se fait sous conditions saturées, une expansion
macroscopique sera observée a court terme (Le Chatelier [63]). Neville [4] propose des
valeurs de l'ordre de 1000 — 2000 p-déf. pour une pate de ciment gardée sous eau de
telle fagon que les pores des pates avec fort rapport E/C' restent saturés pendant I’hy-
dratation. Le Chatelier suppose que ce gonflement est lié a I’augmentation du volume
apparent contre la diminution du volume absolu qui génere le retrait. Powers [64] pense
de son cOté, que cette expansion est due au fait que dans de telles conditions saturées,
le développement de la pression capillaire est empéché ce qui laisse libre ’expansion
des phases solides.

Nous pouvons nous attendre a ce que la pression de disjonction soit un des moteurs de
cette expansion. Ainsi, selon Wittmann [65], les produits de réaction ayant une surface
totale supérieure a celle des réactants, les forces de répulsion entre les particules solides
vont agir sur une surface croissante ce qui produira I’expansion.

D’autres auteurs (Rostasy et al. [66]) utilisent la pression de la phase solide croissante
pour expliquer le gonflement. Ce type d’approche est applicable par exemple au cas de
la formation de l'ettringite, qui est considérée comme la principale cause de ce phéno-
mene au jeune dge (Tezuka et al. [67]). Ce concept est aussi valable pour la croissance
des cristaux de portlandite (Vernet et al. [68]).

Une autre explication possible est celle qui se base sur les observations de Barcelo [69].
Selon 'auteur, les produits externes d’hydratation sont localisés dans un volume occupé
précédemment par le fluide dans les pores et le bilan volumique de la réaction donnera
une contraction. Par contre, les produits internes d’hydratation vont occuper un vo-
lume fixe qui correspond a celui du ciment anhydre consommeé. De ce fait, les nouveaux
hydrates qui se forment vont engendrer soit une densification du produit externe soit
une expulsion de ce dernier.

Bjontergaard [70] propose le phénomene de réabsorption de 'eau ressuée comme solu-
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tion au probleme de gonflement. Ainsi, 'auteur a montré expérimentalement qu’une
pate avec un ressuage mnaturel’ produit un gonflement initial alors qu’il est fortement
réduit si cette eau est enlevée. De plus, si nous ajoutons de 1’eau sur ’échantillon res-
sué, nous mesurerons une expansion plus grande, mais aussi plus longue. Dans le cas ou
il n’y pas de ressuage externe, I'auteur propose le mécanisme de ressuage interne qui
conduit aux mémes conséquences. Selon Lura [9], cette derniere hypothese est a exclure
étant donné que le ressuage ne fait que changer les propriétés physiques du matériau et
le cours de I’hydratation. Il permet ainsi une accélération ou au contraire un retarde-
ment, de I’auto-dessiccation qui éventuellement, surpassera ’expansion. (Garcia-Boivin

[71]).

1.3.2 Retraits

Par définition, un retrait est la diminution d’une ou plusieurs dimensions d’un ma-
tériau par suite de solidification, de refroidissement ou de transformation chimique.
Ce concept, transposé au cas des bétons et mortiers, traduirait alors les changements
volumiques observés au cours de I'hydratation de ces matériaux. Il est a noter que ces
réductions de volume peuvent intervenir en absence de toute charge appliquée. Ceci met
alors en cause la composante chimique et plus précisément le départ d’eau en interne
(par transformation, diffusion...) et/ou en externe (par évaporation, séchage. .. ).
Etant donné que le durcissement du béton est un processus continu dans le temps, il
sera ainsi judicieux de suivre ces réductions dimensionnelles au fur et a mesure que les
réactions d’hydratation auront lieu. Ceci nous amene a définir les cinq classes de retrait
suivantes, allant du trés jeune age jusqu’au long terme.

1.3.2.1 Retrait endogéne

L’origine du retrait endogene est inévitable puisqu’il s’agit de I’hydratation méme
du ciment. Les déformations qui en résultent sont auto-générées par le matériau. La
répartition des déformations se fait alors de facon homogene et isotrope a 1’échelle
macroscopique dans tout le volume de I’éprouvette et la seule possibilité de fissure serait
liée aux conditions aux limites qui viendraient bloquer ou empécher ces déformations.
Toutefois, une distinction peut étre faite au niveau de ce premier type de retrait :

— Contraction Le Chatelier ou Retrait Chimique

En faisant un bilan volumétrique a un instant donné de I’hydratation, nous pou-
vons nous apercevoir que le volume absolu ° des hydrates formés est inférieur au
volume absolu des produits initiaux (eau et ciment anhydre, Fig. 1.6). Ce phéno-
mene, appelé retrait chimique ou composante chimique du retrait endogene, a été
découvert des 1900, par H. Le Chatelier et connu depuis sous le nom de Contrac-
tion Le Chatelier. Il est a noter que ce retrait résulte a la fois de I'hydratation
directe des composants principaux du clinker et des réactions secondaires avec

5Par opposition au volume apparent qui représente la somme des volumes des différentes phases
solides, liquides et gazeuses du matériau, le volume absolu définit la somme des volumes des seules
phases liquides et solides

AH 17 01/2007



1. DURCISSEMENT DU BETON : MECANISMES ET CONSEQUENCES

le gypse, incluant la formation de l'ettringite. Ainsi Barcelo [69] a calculé que la
réaction du C3A avec le gypse pour donner de I’AF; entraine une diminution de
volume de 9%.

Figure 1.6 — Bilan volumétrique & 0%, 50% et 100% d’hydratation avec échange avec l'extérieur, selon
Neville [4]

Cette contraction a été simplement mise en évidence a travers la mesure des
variations du niveau d’eau dans un tube capillaire surmontant un récipient
étanche qui contient une pate de ciment désaérée et de l'eau dans le reste du
volume. Le niveau de ’eau dans le capillaire diminue ainsi au fur et a mesure que
I’hydratation a lieu. La quantité d’eau consommée n’est alors que partiellement
compensée par le volume des hydrates formés. A la fin de I'hydratation, nous
obtenons une contraction de 'ordre de 10% du volume de péate initiale [72].

Notons que ces variations dans le volume absolu auront une conséquence directe
sur le volume apparent, et ces effets dépendront principalement de 1’évolution
des propriétés mécaniques (notamment en terme de porosité et rigidité).

Paulini [73, 7], partant de considérations thermodynamiques, a réussi & montrer
qu’il était possible de suivre les cinétiques d’hydratation soit a partir de mesures
de chaleur de réaction soit a l'aide de la variation du volume absolu du matériau
au cours du temps.

— L’auto-dessiccation

En condition isotherme et en supposant qu’il n’y a pas d’échanges hydriques avec
I'extérieur, la poursuite de I’hydratation dans le matériau une fois rigidifi¢ ¢ a
pour conséquence directe le remplissage de la porosité de la pate par les hydrates
et la diminution de la teneur en eau dans les pores. En raison de I’hétérogénéité

6Désignant la formation d’un squelette solide rigide au sein du matériau, transformation qui est
synonyme de prise
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de la microstructure, cette diminution du volume absolu devient incompatible
avec les déformations mécaniquement admissibles par le squelette minéral nais-
sant. Un volume gazeux apparait alors dans la porosité de la pate initialement
saturée en eau. La création de ces vides fait apparaitre des interfaces liquide-gaz
(appelées ménisques) dans les pores, ce qui provoque la mise en traction de 1'eau
et la mise en compression du squelette solide. Il en résulte alors une diminution
de la pression de vapeur d’eau en équilibre interne avec la pate.

Ce phénomene, conséquence directe de la contraction Le Chatelier, est appelé
auto-dessiccation. Ce type de retrait est accentué dans les bétons a microstruc-
tures fines (BHP, BTHP) " dans lesquels la taille réduite des pores favorise les
dépressions capillaires.

Outre le raffinement des pores au fur et a mesure de ’hydratation, le retrait
d’auto-dessiccation peut étre influencé par la composante fluage sous une pres-
sion quasi-constante dans les pores (Benboudjema [74]).

L’association de la mesure de la contraction Le Chatelier et des déformations d’auto-
dessiccation des la fin du gachage permettra ainsi de définir, d'une maniere tres précise,
I’échéance marquant le passage d’un état de suspension a celui d’un solide rigide poreux.
Cette échéance est appelée transition suspension-solide, plus connue encore sous le nom
de prise. Plusieurs auteurs, dont Knudsen et al.[75], Paulini [73] et Geiker et al. [76],
ont utilisé la mesure de ces deux contractions comme indicateur de I’avancement des
réactions d’hydratation. Il est a noter que dans les bétons traditionnels les déformations
endogenes sont négligeables comparées a celles issues du séchage par exemple (Davis
[77]). Ceci n’est pas le cas dans les BHP o le faible rapport E/C ainsi que 1'utilisation
de fumée de silice ont pour effet de réduire significativement I’'H.R. interne pendant
une hydratation protégée (Jensen et al. [78]).

1.3.2.2 Retrait plastique

Dans le paragraphe précédent, il a été montré que le retrait endogene commencait
des le gachage du ciment et continuait longtemps apres prise (dans un matériau po-
reux avec des phases solide et gazeuse connectées). Toutefois, avant la percolation de
la phase solide, un autre type de retrait peut avoir lieu. Il est relatif a I’évaporation de
I’eau a la surface du béton encore frais et appelé retrait plastique. 11 est ainsi le résultat
d’un déséquilibre entre le flux d’eau évaporée a la surface et 'apport d’eau provenant
de la masse de béton en dessous (flux d’eau ressué). Ceci conduit alors a une forte
contraction de la pate qui fissure la surface externe. Ces fissures sont par conséquent
tres ouvertes en surface et assez fermées en profondeur, a la maniere de la fissuration
des argiles suite au dessechement (Mehta [2]).

Le retrait plastique peut se produire aussi par succion dans le cas de reprise de bé-
tonnage notamment. Toutefois, une cure adaptée aux conditions climatiques permet
généralement de remédier a ce probleme.

Il est & noter aussi que ces déformations plastiques sont directement liées aux ciné-
tiques d’hydratation. Ainsi, une réaction plus rapide génere encore plus d’hydrates qui

"Acronymes de respectivement "Béton & Haute Performance" et "Béton & Trés Haute Performance"
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accélerent la prise et diminuent la quantité d’eau ressuée.

1.3.2.3 Retrait thermique

Il est dii aux gradients de température qui se manifestent dans le béton lors d'un
déséquilibre calorifique. Ces variations de température interne sont induites soit par
une source de chaleur externe (d’origine naturelle, climatique ou industrielle par trai-
tement thermique ou cure) soit par une source interne, comme celle issue de la nature
exothermique des réactions d’hydratation. La quantité de chaleur interne produite par
I'hydratation peut étre assez importante surtout dans les ouvrages massifs (cas des
barrages, blocs de fondations. .. ) ou la capacité de conduction thermique du béton est
faible comparée aux cinétiques d’hydratation. Ceci conduit a un fort gradient entre le
coeur du béton, ou la température est assez élevée, et 'extérieur, qui a commencé a se
refroidir. La température due a la chaleur d’hydratation peut atteindre les 80 °C' dans
le cas d’ouvrage massif (pile de pont par exemple, Divet[79]). Cette compétition entre
la dilatation thermique a l'intérieur et la contraction a l'extérieur, a un moment ou le
béton est déja rigide, entraine la création de contraintes supplémentaires en traction.
Si ces contraintes dépassent la résistance limite du matériau, une fissuration se produit.
Selon la nature de la structure mise en jeu, deux types de fissuration thermique peuvent
étre ainsi distingués :

— La fissuration de peau : (cas des blocs de fondations coulés en continu, segments
de piliers. .. ) Elle est due aux gradients locaux de température. Ces fissures sont
toutefois peu ouvertes vu que la distance séparant deux fissures principales consé-
cutives est de l'ordre de grandeur de la profondeur de la zone de traction, qui ne
peut excéder le quart de I’épaisseur de la structure.

— La fissuration localisée : Dans le cas des joints de bétonnage (plaques minces
coulées sur plusieurs couches) ou des structures a extrémité(s) fixée(s) (barrages,
plaques fixées au bloc de fondation, chape sur support rigide ou sol...), des fis-
sures localisées peuvent avoir lieu. Elles sont largement espacées (dans les chapes
en béton continuellement restreint 'CRC’, la distance entre deux fissures peut étre
supérieure & 50m) et généralement beaucoup plus ouvertes que les précédentes
(Acker et al. [5]).

Notons que cette grande variabilité dans ’espacement (allant de quelques centi-
metres jusqu’a plusieurs dizaines de meétres) et I'ouverture des fissures est plutot liée
a la fonction critique des conditions aux limites mécaniques de la structure qu’aux
parametres thermiques et mécaniques du matériau.

1.3.2.4 Retrait de carbonatation

Lors de la réaction d’hydratation, la chaux qui se développe en forme de portlandite
peut réagir avec le dioxyde de carbone de I'air (présent dans ’eau par dissolution) pour
donner du carbonate de calcium et de I’eau selon la réaction suivante :

CG(OH)Q -+ COQ — CCLCOg + HQO (111)
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L’évaporation de l'eau libérée par cette réaction peut causer, par les mémes mé-
canismes de dépressions capillaires, des déformations de retrait. Cette réaction reste
toutefois assez lente et produit un faible retrait pour les humidités relatives extrémes
(a saturation et pour une H.R. inférieure a 25%). Le maximum d’effet est enregistré
pour une H.R. aux alentours de 50%. Les différentes formes de CaCO3 produites par
cette réaction généralement en calcite, mais aussi en aragonite en milieu marin et plus
rarement en vaterite dans des conditions d’H.R. particulierement faibles et sous la forme
instable contribuent d’'un autre coté a améliorer la stabilité volumique du béton vis-
a-vis des changements d’humidité par densification de la surface et réduisent (si cette
couche est uniforme) ainsi la perméabilité de ce dernier (porosité de surface réduite)
(Verbeck [80]).

Ce méme phénomene peut avoir lieu, en plus du jeune age, apres quelques années par
la méme réaction décrite ci-haut. Dans ce cas, la source de dioxyde de carbone n’est
plus 'eau, mais I’air qui est en contact avec la surface du béton. Les nouveaux produits
ainsi formés vont occuper moins d’espace que les réactifs de base, ce qui peut favori-
ser le développement de fissures existantes. Cette forme de retrait est particulierement
présente dans les atmospheres a forte teneur de gaz carbonique.

Il est a noter qu’en plus des déformations de retrait, la carbonatation diminue consi-
dérablement le pH de la phase aqueuse du béton en passant de 12,6 a moins de 9
(Chi et al. [81]). Ceci peut entrainer la corrosion des renforcements en acier dans le cas
des bétons armés par dépassivation . D’autre part, la carbonatation diminue aussi le
rapport C'/S des C—S—H.

1.3.2.5 Retrait de dessiccation

La diminution de la teneur en eau dans le cas du retrait d’auto-dessiccation était
liée a la consommation interne de l'eau par I’hydratation. Dans le cas du retrait
de dessiccation, elle sera plutot attachée au départ de l'eau vers l'extérieur par
évaporation. Le changement dans ’humidité relative externe qui est initialement plus
faible que celle a lintérieur du béton conduit a une diminution de la pression de
vapeur interne. Cette derniere diminue, a son tour, la pression de la phase liquide
par évaporation (changement de phase liquide-vapeur). Cette modification des phases
peut étre considérée comme quasi-instantanée par rapport au temps de diffusion de
la vapeur d’eau a travers le matériau. Par conséquent, les cinétiques de retrait de
dessiccation seront principalement gouvernées par cette lente diffusion structurale
qui dépendra de la distribution des tailles des pores (D.T.P.) et des dimensions de
I’échantillon.

Le retrait de séchage sera alors considéré comme un retrait apparent relativement a la
valeur moyenne du degré de séchage dans le volume. Ce degré varie selon 1’épaisseur
entre une valeur maximale a la surface et une minimale au centre.

8attaque de la couche d’oxyde protectrice autour des armatures d’acier
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1.3.3 Forces responsables du retrait

Dans le paragraphe précédent, nous avons revu en détail les différents types de
retrait que nous pouvons rencontrer tout au long du durcissement du béton. Lors de
cette analyse, nous avons montré 'existence de forces de différentes natures qui agissent
sur le matériau et qui sont responsables du retrait global. Ces forces peuvent étre ainsi
séparées en trois catégories selon ’endroit étudié (voir Acker et al. [82], Jennings et al.
[83]) :

— Les forces d’adsorption ou tensions superficielles : Une partie de 1’eau libre dans
le matériau est adsorbée sur la surface du réseau poreux. Ceci implique 1’exis-
tence d’une force particuliere d’attraction qui est capable de fixer I’eau, méme en
cas de diffusion, sur les parois des pores. Cette force, appelée force d’adsorption
ou encore tension superficielle est de type Van der Waals et de nature électro-
statique dipolaire (voir Flatt [84], Buil [72]). Lorsque I'humidité relative interne
du matériau passe en dessous d’une certaine limite, nous avons départ de cette
eau adsorbée. Ceci a pour conséquence d’augmenter les tensions de surface et de
provoquer alors la contraction du solide. Ce phénomene suggere que l'intensité
de la force d’adsorption est directement proportionnelle a ’'H.R. du milieu.

— la pression de disjonction : Sachant que pour une H.R. proche de 100%, il y’a
possibilité d’avoir 6 molécules d’eau adsorbée sur une surface plane (Hagymassy
[85]), nous aurons donc une adsorption compléte si I'espace entre les parois du
pore est > 31, 2A. Dans le cas contraire, Pespace devient insuffisant et nous avons
une zone d’adsorption empéchée. Dans cette zone, telle qu’elle a été imaginée par
Bazant [86], I'eau (zéolitique principalement) est soumise a une pression de dis-
jonction qui tend a écarter les parois du pore. Cette pression est la manifestation
des forces répulsives fournies par les interactions entre les molécules adsorbées
aux interfaces ou situées dans le film. Notons que la diminution de I’'H.R. du ma-
tériau dans cette zone entraine forcement la diminution du nombre de molécules
d’eau adsorbées et par conséquent de la pression de disjonction, d’ou le retrait

local (Wittmann [87] [88]).

— Les forces capillaires : Ces forces sont la principale cause du retrait d’auto-
dessiccation et du retrait de séchage. Les pores qui se créent a la suite de la
consommation de I'eau par les réactions d’hydratation une fois le matériau rigide
sont remplis a la fois par de I’eau liquide, de la vapeur d’eau et de Iair. La présence
de ces deux phases simultanément conduit a la création de ménisques d’interfaces
et par conséquent de forces d’équilibre. En présence d’un gradient de dessiccation,
'eau liquide se déplace dans le réseau poreux connecté par diffusion/évaporation.
La diminution de la quantité d’eau accentue alors les tensions capillaires ce qui
a pour conséquence la variation volumique du matériau par contraction du sque-
lette solide. Selon Young et al. [89], la formation des ménisques n’intervient que
dans les pores de rayon supérieur a 2,5nm.

Dans 'annexe D, nous donnons les fondements théoriques et les mécanismes de
formations de ces différentes forces dans le cas général.
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1.4 Influence de I’hydratation sur les propriétés
mécaniques du matériau

1.4.1 Fluage

En association avec les déformations instantanées et celles dues aux retraits, un
troisieme type de déformations peut prendre place particulierement lors d’essais avec
un historique de chargement dans le temps. Ces déformations de fluage ou différées
correspondent a la composante visqueuse du comportement mécanique du matériau et
peuvent atteindre apres la fin du chargement (et apres soustraction du retrait) jusqu’a
3 a 4 fois la valeur des déformations élastiques initiales.

Une premiere étape pour la compréhension de ce phénomene est de s’intéresser
a l'eau contenue dans les échantillons en faisant varier les conditions aux limites hy-
driques :

— A une humidité constante (séchage ou tout échange d’eau avec le milieu ambiant
empéché et démarrage de l'essai apres équilibre hygrométrique) et sous une
sollicitation de compression constante, moins le béton contient d’eau évaporable
et moins il a tendance a fluer. La déformation obtenue par ce type d’essai est
appelée fluage propre ou basique.

— Pour une humidité décroissante (perte d’eau pendant l’essai de fluage), le béton
flue beaucoup plus que s’il était resté a humidité initiale. Ce type de déformation
est appelé fluage de dessiccation et peut atteindre jusqu’a cing fois le fluage
propre.

Figure 1.7 — Le paradoxe de Pickett sur la vitesse de fluage de bétons sous différentes conditions
hygrométriques [5]
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Il apparait ainsi que les conditions hygrométriques agissent dans des directions
opposées sur la vitesse de fluage selon que ’eau contenue dans I’échantillon est uniforme
ou pas. Ce phénomene est appelé effet Pickett et est illustré dans la figure 1.7. Il existe
a ce jour deux théories qui tentent d’expliquer cet effet :

— la premiere se base sur l'effet structural en mettant en cause la fissuration de
peau des échantillons due au retrait. Etant donné que les déformations de re-
trait mesurées dans un échantillon non chargé sont soustraites des résultats de
fluage et dans le cas ou cet échantillon fissure sous l'effet des auto-contraintes
induites par le retrait, le spécimen chargé se rompra moins que 'autre et ces
déformations apparentes seront supérieures (Wittmann et Roelfstra [90]). Toute-
fois, cette théorie n’arrive pas a expliquer la différence de plus de 50% dans les
déformations (Thelandersson et al. [91]).

— la deuxieme théorie suggere que la vitesse de fluage dépend non seulement du
potentiel d’eau E mais aussi du taux de variation de ce potentiel 0E/0t (Bazant
et Raftshol [92]).

Notons que 'extrapolation des résultats de fluage a long terme va énormément dé-
pendre de ’approche suivie. Dans le premier cas, les déformations finales vont dépendre
du degré de réversibilité des déformations dans la zone fissurée. Au contraire, la vitesse
de fluage dans le second cas devrait tendre vers une valeur constante, indépendamment
de la taille des éléments structuraux. (Granger et al. [93] Granger [94]).

De ces divergences, il apparait bien que ’humidité du matériau (ou la teneur en eau
évaporable) doit étre considérée comme étant une variable qui dépend a la fois du temps
et de la géométrie étudiée (Acker et al. [5]).

1.4.2 Fissuration

Une conséquence directe du retrait empéché au jeune age des pates de ciment et
des bétons est la fissuration du matériau. Ainsi, si aucune précaution n’a été prise, les
contraintes de blocage générées dépassent rapidement la résistance mécanique de trac-
tion du matériau encore faible. Ce processus est néanmoins partiel dans le béton, car
une autre contrainte de blocage vient s’additionner a la premiere. Cette contrainte est
le résultat de la réaction des granulats, fortement rigides, sur la matrice qui les entoure.
A cause de cette double action, nous pouvons nous attendre & ce que la fissuration ne
soit pas la méme dans les deux cas.

Le type de retrait mis en question représente aussi une autre source de modification de
la morphologie des fissures. Ainsi, en observant sous microscope optique des éprouvettes
prismatiques de pate de ciment avec des inclusions sphériques en verre de 6mm de dia-
metre, Bisschop [95, 96] a révélé 'existence de deux sortes de fissures selon que nous
nous intéresserons a l'un ou l'autre de ces retraits. Dans le cas du retrait de séchage,
un réseau de micro-fissures interconnectées se formait et il était possible de I'impré-
gner avec une résine époxy depuis 'extérieur. Le retrait endogene produisait quant a
lui quelques fissures macroscopiques qui n’étaient guere reliées entre elles. Ces fissures
n’ont cependant été associées ni aux résistances mécaniques du matériau ni a son état
d’endommagement. L’étude reste aussi limitée au cas d’inclusions en verre alors que
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I’emploi de granulats calcaires ou siliceux apporte en réalité une rigidité additionnelle
au matériau et le résultat ne sera peut-étre pas le méme sur la morphologie des fissures
(Bissonnette et al. [97]).

Burlion [98] et [99], dans ces travaux sur le couplage séchage-comportement mécanique,
a montré que le les gradients hydriques qui se forment pendant la dessiccation peuvent
générer un ’endommagement hydrique’. Cet endommagement est le résultat de la créa-
tion des fissures de séchage sur les propriétés mécaniques du matériau.

La fissuration, indépendamment de sa nature, affecte aussi bien la structure tout en-
tiere en diminuant sa capacité portante que le matériau en causant une augmentation
de sa porosité. Ce changement de la porosité a pour conséquences la corrosion des aciers
inclus dans le béton (par diffusion d’ions C1~ ou CO?), 'accroissement du risque des
réactions alcalis-granulats, le risque de lixiviation et de maniere générale 1’altération
des propriétés de transfert (diffusivité, perméabilité. .. ).

1.5 Conclusion générale

L’analyse des réactions d’hydratation et des propriétés physiques qui en découlent
nous a permis de comprendre I’évolution de la structure du matériau cimentaire au
jeune age. Nous avons ainsi revu en détail les cinq étapes du processus d’hydratation
et les produits qui leur sont associés. Quelques modeles de suivi de I’hydratation a
I’échelle macroscopique ont été par la suite présentés. Nous en avons déduit les prin-
cipaux parametres de modélisation qui nous aideront par la suite dans la construction
de notre modeéle numérique.

Ensuite, nous nous sommes intéressés a I'unité structurale des C—S—H en examinant
sa structure et I’état de ses constituants. Nous avons montré alors 1’existence de quatre
classes de pores en nous basant sur les domaines d’application de plusieurs techniques
expérimentales de caractérisation de I’espace poreux.

Dans un second temps, nous avons étudié les variations volumiques qui accom-
pagnent le processus d’hydratation et de maturation du matériau. Une classification
du retrait et du fluage a été alors adoptée et analysée en fonction du vieillissement du
matériau. Ces variations, et plus particulierement les composantes du retrait, ont été
par la suite reliées a trois catégories de forces motrices qui opéraient dans les différentes
classes de pores et qui étaient responsables du retrait.

Finalement, nous avons essayé de faire le rapprochement entre la fissuration qui
peut apparaitre au jeune age avec ces variations volumiques.

A noter cependant que 'étude des variations volumiques et plus précisément le
retrait et leur impact sur la fissuration reste partielle a cause du manque d’informa-
tions sur les couplages qui peuvent exister entre les différentes composantes. D’un autre
cOté, cette étude bibliographique menée ne nous a pas permis d’identifier clairement
les parametres qui influencent I’évolution du retrait au cours de la maturation et de
I’exploitation du matériau ni les mécanismes qui se cachent derriere.

A partir de 13, nous allons essayer dans les prochains chapitres d’apporter des
éléments de réponse a ces interrogations en nous basant sur une double analyse
expérimentale-numérique. Nous verrons dans le chapitre suivant les différentes tech-
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niques expérimentales utilisées pour la caractérisation des variations volumiques et des
parametres clés qui les influencent.
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2.1 Introduction

Le suivi de I’évolution des variations volumiques présentées dans le chapitre précé-
dent nécessite une double approche matériau/structure. Cette distinction vient du fait
que la géométrie des éprouvettes utilisées lors des essais de caractérisation influence
énormément les résultats obtenus. En plus de cette premiere distinction, une autre
classification est nécessaire afin de prendre en compte l'interaction qui peut exister
entre le dispositif de mesure et ’échantillon. Ainsi, alors que certaines techniques se
contentent de mesurer une propriété particuliere en fonction d’une sollicitation externe
(changement de longueur, évolution de 1’élasticité. .. ) d’autres appliquent leurs propres
sollicitations (systémes en asservissement par exemple) afin de suivre une propriété in-
directe telle que les contraintes internes.

Le chapitre suivant expose les différentes techniques expérimentales utilisées pour
la caractérisation des variations volumiques en se basant sur cette double classifica-
tion. En premiere partie, et pour chaque type de retrait, les techniques employées sont
analysées et commentées. La deuxieme partie décrit les essais adoptés dans notre cas
pour I’étude du retrait et éventuellement la fissuration des mortiers. Finalement, les
principaux résultats expérimentaux obtenus avec ces essais sont présentés et discutés.

2.2 Essais existants

2.2.1 Retrait Libre

Nous nous intéressons dans ce type d’essais aux propriétés intrinseques du maté-
riau indépendamment de tout chargement mécanique externe appliqué a celui-ci. Le
matériau étant libre de se mouvoir sous les conditions externes, il est alors judicieux
de chercher a séparer les déformations de retrait endogene (avec ces deux composantes
Le Chatelier et I'auto-dessiccation) de celles correspondant au retrait de séchage.

2.2.1.1 Retrait endogene

Depuis la découverte du phénomene de retrait par Le Chatelier en 1900 [63] et de
ses conséquences sur la structuration du matériau, plusieurs auteurs se sont intéressés
a quantifier expérimentalement les déformations qui y sont associées. Pour y parvenir,
deux types d’essais ont été principalement utilisés.

2.2.1.1.1 La mesure par dilatométrie

Cette premiere méthode est tres similaire a celle développée initialement par Le
Chatelier [63]. Elle consiste a introduire un petit volume de pate dans un erlenmeyer
rempli d’eau et bouché a son extrémité par un joint prévenant toute évaporation. Un
tube capillaire, lui aussi protégé contre I’évaporation, vient ensuite se fixer sur ce joint
et sert a indiquer le niveau d’eau dans le récipient.

Ainsi, tout changement de volume absolu du matériau au cours d’hydratation sera
déterminé directement par le déplacement vertical du niveau d’eau dans ce tube (Boivin
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et al. [100]).

Malgré la simplicité de la méthode précédente, le comportement du matériau ne peut
pas étre obtenu de maniere continue en temps dans ce type d’essai. D’autre part,
ce genre de procédure est basé sur I'hypothese que le volume créé par la réaction
d’hydratation et par la contraction est totalement rempli par I’eau externe pénétrant le
matériau (Bissonnette et al. [101]). De ce fait, I'épaisseur de I’échantillon joue un réle
critique sur les résultats finaux puisqu’il doit étre suffisamment fin pour laisser pénétrer
I’eau dans tout le matériau et éviter du méme coup tout risque d’auto-dessiccation une
fois ce dernier rigidifié. La figure 2.1 montre I'influence de ce parametre sur la mesure
du retrait chimique et notamment son impact pour plusieurs rapports £ du matériau

C
(selon Knudsen [6]).

Figure 2.1 — Effet de I’épaisseur de ’échantillon sur les mesures du retrait chimique [6]

De la, une seconde méthode a été introduite par Rey en 1979 et reprise notamment
par Paulini [7] et Boivin [100]. Elle correspond & une version modifiée de la précédente.
Le méme ensemble {pate + eau} est maintenant placé dans un environnement controlé
en température. La mesure du retrait endogene total se fait alors a ’aide d’une balance
a haute précision a laquelle est accroché le récipient (Fig. 2.2). Le changement de poids
apparent correspondra dans ce cas au poids du matériau hydraté moins la poussée
d’Archimede. Selon Boivin et al. [100], ces deux procédures donnent lieu a des résultats
assez comparables en ce qui concerne la premiere composante.

En se basant sur les deux techniques expérimentales décrites précédemment, plu-
sieurs auteurs se sont intéressés a identifier les parametres clés qui peuvent influencer
ce retrait endogene.

— Powers [102] était probablement le premier & étudier l'effet de la composition
minéralogique du ciment sur ces variations volumiques. En testant des pates pures
de (3,5, (38, C3A et C4AF préparées avec et sans gypse, il a trouvé que le retrait
chimique était plus important pour les aluminates que les silicates. L’addition du
gypse semblait avoir un important effet sur les aluminates notamment pour C4AF
ou il existait un optimum pour lequel la quantité d’eau absorbée était maximale

AH 30 01/2007



2.

TECHNIQUES EXPERIMENTALES CARACTERISANT LA FISSURATION

Figure 2.2 — Appareil de mesure des déformations endogeénes par dilatométrie (Paulini [7])

(correspondant a 5% de la masse totale du réactant). Pour le C5A, 'augmentation
de la quantité de gypse produisait un effet inverse a savoir une réduction de cette
quantité d’eau absorbée. Ces effets restent quant a eux négligeables pour les
silicates (Bissonnette et al. [101]).

A partir de ces observations, Powers a pu établir une expression empirique pour
le retrait chimique de tout le ciment en supposant qu’il n’y avait pas de synergies
entre les différentes composantes :

A étant la masse de 'eau absorbée (exprimée en pourcentage de la masse
initiale du solide) et les parametres a, b, ¢ et d des coefficients empiriques.
Tazawa et al. [103, 8] ont montré de leur coté que le rapport E/C, le type de
ciment et les ajouts étaient les principaux facteurs influents le retrait endogene.
Ainsi, un ciment ayant une grande quantité de C5S comme le ciment a faible
chaleur d’hydratation ou un ciment a faibles teneurs en C3 A ou C4AF influence les
processus internes qui génerent le retrait endogene. De méme, un ciment mélangé
avec des ajouts minéraux tels que les cendres volantes, les laitiers granulés de
haut-fourneau, la poudre de carbonate de calcium ou les agents réducteurs de
retrait joue sur les processus d’hydratation et la distribution porale du matériau
et conséquemment sur le retrait endogene. Par contre, I'utilisation de la fumée
de silice avec un faible rapport eau-liant ou la forte substitution par un laitier
de haut-fourneau en poudre fine augmente le retrait endogene [10]. La figure 2.3
montre 'effet de tels parametres a la fois sur le retrait chimique et endogene.
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Figure 2.3 — Relation entre retrait chimique et retrait endogéne (Tazawa et al. [8])

— L’influence de la finesse du ciment a été quant a elle étudiée par Justnes et al.
en utilisant la méthode dilatométrique [104]. Les résultats obtenus montrent que
la cinétique de retrait, et particulierement la vitesse initiale du changement de
volume, est accélérée par 'augmentation de la finesse. Ainsi, un ciment ’grossier’
(en terme de taille de grains) développe moins de déformations de retrait chimique
qu'un autre plus fin. Ces observations sont en accord avec les conclusions de
Knudsen [105], et Bentz et al. [106] qui ont montré que les taux d’hydratation
étaient directement affectés par la distribution des tailles des particules (D.T.P).

2.2.1.1.2 La mesure linéique

La mesure des déformations linéaires endogenes est généralement réalisée en plagant
I’échantillon dans un moule rigide et en minimisant le frottement. L’éprouvette étant
totalement protégée contre la dessiccation, les déformations mesurées correspondent
dans ce cas au retrait endogene total. La figure 2.4 montre un exemple d’outil de
mesure.

La seule direction principale est exploitée dans ce type d’éprouvette. Il suffit alors de
suivre le changement de longueur selon cette direction pour accéder aux déformations
de retrait. A cette fin, deux techniques sont possibles selon qu’on soit en contact ou non
de I'éprouvette. La premiére utilise soit des capteurs de déplacement de type LVDT!,
IDT? ou encore corde vibrante, soit des jauges de déformations collées directement
sur le matériau. La seconde exploite des mesures indirectes en utilisant par exemple
la réflexion des ondes électriques ou des capteurs lasers. Ces méthodes nécessitent ce-
pendant plusieurs précautions afin de garantir des mesures pertinentes. Une attention
particuliere doit étre ainsi apportée par exemple au contact entre les instruments de
mesure et I’échantillon, le frottement avec le moule, la sédimentation et le ressuage,
I’étanchéité et la protection vis-a-vis des conditions externes d’humidité et de tempé-

ILinear Variable Differential Transformers
?Inductive Displacement Transducers
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Figure 2.4 — Appareil de mesure des déformations linéaires du retrait endogéne [9]

rature, etc. L’échéance de la premiere mesure retardée a l'instant de prise représente
la principale limitation pour le premier type de technique. Ce décalage vient du fait
que le suivi de la variation de la longueur ne peut se faire que si le matériau présente
une rigidité suffisante soit pour étre démoulé soit pour entrainer avec lui les inserts sur
lesquels sont positionnés les capteurs de mesure.

Certains de ces problemes peuvent néanmoins étre surmontés en recourant a différentes
astuces : des barres rigides encastrées sur lesquelles sont montés les instruments de
mesure pour un meilleur contact, 'emploi de lubrifiants ou matériaux assurant peu de
frottement, 1'utilisation de feuillets en plastique ou en aluminium pour éliminer la perte
d’eau avec 'extérieur, le recours a des bains a températures contrélées ou des systemes
de ventilation a 'intérieur du moule afin de garder une température constante, etc. Les
figures suivantes 2.5 et 2.6 (Lura [9]) représentent quelques dispositifs expérimentaux
intégrants une ou plusieurs de ces solutions.

Etant donné que les déformations d’auto-dessiccaton se manifestent juste aprés la
prise, un des moyens de les dissocier de ceux de la contraction Le Chatelier sera de
considérer 'instant de début de prise comme délimiteur des deux phénomenes. Ceci
n’est pas le cas avec la deuxieme méthode ou le principe méme de la mesure repose
sur une rigidité suffisante du matériau avant de commencer les essais.

Les deux procédures décrites précédemment devraient donner des résultats semblables
en théorie quant aux déformations d’auto-dessiccation. Cependant, ce n’est pas
toujours le cas dans la mesure ou la transformation des déformations volumiques en
mesure linéaire donne des résultats 5 fois supérieurs (Barcelo [69]). Ceci peut étre dii a
certaines défaillances de ces méthodes dont notamment 1’échéance décalée du début de
mesure pour la seconde, les problemes de frottement contre le moule pour les mémes
essais, la qualité de contact entre le matériau et I’enveloppe élastique pour la premiere
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Figure 2.5 — Systéme de mesures des déformations endogénes libres avec inserts ancrés [10]

Insulation

(unit : mm)

Water canals

Figure 2.6 — Systéme de mesures du retrait endogene libre avec des barres horizontales encastrées,
Lokhorst 1998 [9]

(possibilité de ressuage, d’air entrainé. .. ), ainsi que la pression que peut exercer cette
derniere sur le matériau encore faible mécaniquement (Buil [107]).

Récemment, une nouvelle procédure expérimentale, basée sur un systeme de cellules
a double compartiment, a été proposée par Gagné et al. [11]. L’originalité de cette
méthode réside dans le fait qu’elle peut donner simultanément les déformations du
retrait chimique et celles du retrait endogene externe. La figure 2.7 montre les différents
résultats obtenus par ce type d’essais. Nous distinguons notamment les variations du
retrait Le Chatelier (correspondant a l'Internal autogenous shrinkage’ sur la figure)
et les déformations dues au retrait endogene externe (noté par 'External autogenous
shrinkage’), dont la somme correspond au retrait endogene total.

Jensen et Hansen [12] ont développé de leur part un systéme de mesures basé sur

AH 34 01,/2007



2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES CARACTERISANT LA FISSURATION

Figure 2.7 — Retrait chimique et d’auto-dessiccation obtenus par la méthode de Gagné et al. [11]

un moule ondulé. L’avantage de cette technique est qu’elle exploite a la fois la mesure
volumique et la mesure linéaire en transformant la premiére en seconde avant prise par
I'intermédiaire de I'ondulation du moule (Fig. 2.8).

Toutefois, pour parvenir a des résultats pertinents en ce qui concerne ce type de
retrait, il faudra faire attention a certains parametres qui ne sont pas toujours pris en
considération dans les essais présentés ci-haut. Nous noterons ainsi les effets que peut
avoir un changement de température sur le processus d’hydratation et qui demandent
de travailler dans un environnement isotherme tout le long de 'expérience.

Figure 2.8 — Systéme de mesures du retrait endogene libre avec tubes flexibles, Hansen et al. 1995 [12]

2.2.1.2 Retrait de séchage

Le retrait de séchage est, par définition méme, fortement lié aux gradients d’humi-
dité appliqués aux matériaux et a leurs directions d’application. Il apparait ainsi une

AH 35 01/2007



2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES CARACTERISANT LA FISSURATION

certaine dépendance entre la géométrie de 1’échantillon, les directions du ’chargement’
et le retrait. Le paragraphe suivant expose les principales techniques utilisées pour la
mesure de ce retrait suivant la géométrie rencontrée.

— Les échantillons linéaires

Ce systeme de mesures est semblable a celui employé pour la mesure des défor-
mations du retrait endogeéne d’auto-dessiccation (section 2.2.1.1.2; page 32). La
seule différence réside dans le fait que I’échantillon est cette fois-ci libre de sécher
sur une ou plusieurs faces. Le suivi des déformations peut se faire alors soit dans
la direction principale de séchage soit dans une autre direction.

— Les échantillons en plaques

En privilégiant deux dimensions principales, les échantillons en plaques sont les
mieux adaptés pour étudier l'effet du séchage sur 'isotropie de déformation du
matériau. Le principe de mesure reste cependant identique au précédent pour
chaque direction de séchage.

2.2.2 Retrait Empéché

Les mesures du retrait libre endogene décrites précédemment nécessitent la connais-
sance préalable du temps de prise afin de pouvoir isoler les déformations d’auto-
dessiccation de celles du retrait chimique. Le choix de ce 'temps zéro’ étant assez
délicat et incertain, une manieére plus fiable de le déterminer sera de se positionner
a l'instant d’apparition d’une contrainte interne. Cette contrainte interne traduit la
formation d'un squelette solide poreux capable de résister aux déformations du retrait
endogene (et de séchage éventuellement) qui lui sont appliquées (Bjontegaard [70]). La
mesure de cette contrainte nécessite cependant le recours a des dispositifs de mesures
plus complexes qui sont capables de bloguer ou empécher les déformations de retrait
au fur et a mesure de leurs apparitions. Ce retrait empéché se traduit alors par la
génération d’une contrainte induite qui correspond a l'effort exercé pour annuler les
déformations. Plusieurs essais de retrait empéché ont été ainsi mis au point selon la
géométrie de I’éprouvette étudiée.

2.2.2.1 Essais linéiques

Dans ce genre de procédé, I'éprouvette linéaire de béton ou de pate de ciment est
coulée dans un moule en faisant en sorte qu’une des extrémités reste fixe et que I'autre
soit capable de se déplacer. A cette extrémité amovible est alors attaché un systéme
de chargement mécanique couplé a un dispositif de mesure des déformations. Ainsi,
au fur et a mesure que le matériau se déforme, le systeme d’asservissement mécanique
exerce une force opposée a ce mouvement pour faire revenir I'extrémité amovible a
sa position initiale annulant de la sorte toute déformation. La figure suivante montre
une vue d’ensemble d’un banc d’essai en retrait empéché linéaire reprenant le principe
expliqué ci-dessus (Fig. 2.9).

Un autre avantage de cette méthode réside dans la possibilité d’appliquer différents
degrés de blocage, ce qui permettra d’avoir une relation directe entre la restriction et les
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Figure 2.9 — Banc d’essai d’un systéme de mesures de retrait empéché linéaire [13]

déformations développées. Cependant, la majeure difficulté de ce type de procédé reste
la complexité du systéeme de chargement et son asservissement avec le développement
continu du retrait au fur et a mesure du durcissement du matériau. Ainsi, comme dans
le cas du retrait endogene, ce procédé reste limité aux déformations post-prise étant
donné que l'application de la charge ne peut se faire quune fois le matériau rigide
(risque de localisation sinon).

2.2.2.2 Essais en plaques

Ce type d’essai permet d’avoir une restriction dans deux directions orthogonales. Les
déformations ainsi mesurées correspondent aux variations dimensionnelles de 1’échan-
tillon dans un plan parallele a son plan médian sous un état de contrainte biaxiale.
L’échantillon peut étre assimilé dans ce cas a une large plaque ou dalle restreinte sur
tous ses bords. Une alternative de blocage est de créer un frottement uniforme au
fond du moule qui peut étre assuré par un support rigide avec une surface de contact
granulaire ou cranté (cas de reprise de bétonnage par exemple) (Khajuria et al. [108]
et Banthia et al. [109]). La figure 2.10 (Weiss et al. [14]) représente un exemple de
dispositif d’essai du retrait empéché en géométrie plaque.

2.2.2.3 Essais a ’anneau

Ce type d’essais a commencé en 1939 avec Carlson et Reading [110] qui ont mis au
point cette géométrie d’éprouvettes pour observer la fissuration des bétons et voir I'in-
fluence des dimensions du moule sur les résultats (d’apres Grzybowski et Shah [111]).
Plusieurs années apres, ces mémes auteurs [111] ont repris le principe pour I'adapter
aux nouveaux types de béton et mesurer aussi le retrait libre et le retrait empéché.
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Figure 2.10 — Dispositif d’essai de retrait empéché sur échantillons en plaques, par Weiss et al. [14]

Au départ, un anneau de béton était coulé autour d’un noyau rigide en matériau métal-
lique (généralement I’acier). Le dispositif ainsi construit ne permettait de voir que I’age
de fissuration d’un matériau sans autres informations sur la cinétique et I’évolution du
retrait empéché. Ce systeme a été progressivement amélioré par la suite, notamment
par Swamy et al. [112] en 1979 en réduisant le noyau interne en anneau et en instru-
mentant le systéme.

La réduction du noyau central a ainsi permis de controler le degré de restriction ap-
pliqué au matériau et par conséquent de laisser apparaitre une part de déformations
mesurables.

La configuration en anneau présente l'avantage d’une restriction auto-générée par la
forme axi-symétrique du systéme ce qui élimine la complication liée aux systemes de
chargement utilisés dans les essais linéaires. Ainsi, au fur et a mesure que le béton
durcit, I’éprouvette externe de béton se contracte, mais 'anneau intérieur métallique
s’oppose a cette contraction. Il en résulte alors le développement d’une contrainte or-
thoradiale de traction selon I'axe circonférentiel de I’éprouvette de béton. Un gradient
de contrainte radiale de compression peut aussi apparaitre dans le cas d’une épaisseur
trop grande de I’éprouvette. Dans ce cas, une optimisation des dimensions est nécessaire
afin de ne laisser qu’un état uniaxial de traction ce qui suggere une géométrie proche
de celle d'un voile fin. L’association de ce critere avec le caractére axi-symétrique per-

AH 38 01/2007



2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES CARACTERISANT LA FISSURATION

met de considérer I’anneau de béton comme étant une dalle plate infinie soumise a une
contrainte uniaxiale de traction.

Grzybowski et Shah [111] en 1990 ont optimisé les dimensions des anneaux extérieur
et intérieur de fagon a avoir un état de contrainte quasi-uniforme dans I’épaisseur du
béton, mais sans pour autant s’intéresser aux mesures du retrait empéché. L’idée du
noyau rigide a elle aussi été adaptée pour mieux controler le processus de fissuration
avec notamment l'utilisation d’un cceur expansif controlé par Gagné et al. [113]. Ré-
cemment, Weiss et al. [114, 115] ont travaillé sur une solution analytique du calcul des
contraintes résiduelles dans 1’échantillon de béton en se référant a des essais a I’anneau
de différentes épaisseurs et au cours des quels une ou plusieurs directions de séchage
ont été imposées.

2.3 Nouveaux essais a ’anneau

Certaines précautions doivent étre prises en considération afin de garantir le bon
déroulement des essais cités précédemment. Nous noterons par exemple le maintien du
matériau a une température constante controlée afin d’éviter toute déformation addi-
tionnelle d’origine thermique. Le frottement qui peut avoir lieu entre I’éprouvette et le
moule peut étre aussi une source d’erreur dans la mesure ou des contraintes parasites de
blocage peuvent étre générées. Sans oublier la difficulté de ces systemes a commencer
les mesures des les premiers instants d’hydratation ainsi que la forte dépendance a la
géométrie de I'éprouvette étudiée.

D’autre part, I’application prolongée d'une contrainte sur le matériau peut faire appa-
raitre des déformations de fluage. Selon Bazant et al. [116], ces déformations peuvent
étre 3 a 4 fois supérieures a celles du retrait de séchage. Ces déformations additionnelles
de type visco-élastique sont donc incluses dans la déformation totale mesurée, ce qui
nécessitera un traitement particulier des résultats afin de séparer chaque type.

Kovler [117] en 1995 a réussi a séparer les déformations de retrait de celles de fluage
en testant simultanément deux échantillons I'un sous retrait empéché et 'autre en dé-
formation libre. Ces essais étaient cependant réalisés sur des échantillons linéaires qui
étaient soumis a une contrainte de traction constante dans leur section afin de prévenir
toute fissuration prématurée.

Weiss [114] en 1999 a développé des essais de fluage en traction sur des éprouvettes
cylindriques creuses en appliquant une pression interne radiale a travers une membrane
en caoutchouc placée a I'intérieur. Ce systéeme présente néanmoins le désavantage d’une
perte de pression absorbée par la membrane en caoutchouc et dont la valeur exacte est
difficile a estimer. D’un autre coté, 'utilisation de cette membrane introduisait des
effets de bords non négligeables sur les faces supérieure et inférieure de 'anneau de
béton testé.

Pour pallier ces défauts, nous avons décidé de coupler certains des systemes tradi-
tionnels entre eux et d’y apporter quelques changements afin de disposer d’un montage
expérimental capable de mesurer a la fois les propriétés du retrait libre et empéché
et leurs évolutions dans le temps, notamment en phase de percolation et de durcisse-
ment. Ce systéme de mesures porte le nom d’Anneau Actif de Retrait. Les paragraphes
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suivants détaillent la conception et la validation de ce montage et donnent quelques
résultats expérimentaux.

2.3.1 Conception des essais

2.3.1.1 Anneau Actif de Retrait

Ce dispositif de mesure est inspiré a la fois de I'essai a ’anneau classique et de celui
de la mesure de fluage en traction sur éprouvette cylindrique de Weiss. Il est composé
d’un tube mince cylindrique en laiton fermé a ses extrémités haute et basse. Autour
de ce tube, nous venons couler un anneau de mortier (éventuellement de béton) qui
représente 1’éprouvette testée. Le tube intérieur avec son fond fixe en laiton et son
couvercle amovible en acier constituent un ensemble fermé capable de résister a une
pression interne maximale de 5 bars. Cette pression servira a bloquer les déformations
de retrait au fur et & mesure de leur développement. Il est ainsi possible de contréler
I’état de déformations et de contraintes dans ’anneau en mortier en asservissant le
systeme de pression au systeme de mesures des déformations.

Les dimensions du dispositif ont été sélectionnées de maniere a ce que ’échantillon
soit essentiellement assujetti a une traction "uniaxiale" comme résultat du blocage du
cylindre en laiton (contraintes orthoradiales imposées par la géométrie a I'anneau, voir
Lamour et al. [118]). La figure 2.11 montre le schéma de principe de ce dispositif.

La premiere étape de la conception consistait a choisir le matériau constitutif du cy-
lindre intérieur de telle sorte qu’il ait une rigidité supérieure a celle du béton, méme
durci et qu’il soit suffisamment déformable pour suivre le retrait. D’autre part, le
laiton a l'avantage d’étre un matériau ’inerte’ au contact d’un environnement alca-
lin comme celui du béton. C’est pour toutes ces raisons que le laiton a été choisi
(Eiheo = 92GPa et a = 20,8107% °K~!). D’autre part, nous souhaitions avoir une
structure a la fois mince pour pouvoir mesurer des déformations de retrait atteignant
les 1073 m/m et pouvant supporter des pressions internes allant jusqu’a 5 bars sans
générer de défauts de symétrie ou de déformations plastiques dans le tube.

L’optimisation de la géométrie du tube a été réalisée en considérant la hauteur (H),
le diametre extérieur (D) et I’épaisseur (e) du tube. Cette optimisation a été réalisée
grace a une modélisation par éléments finis, a partir de laquelle I’échantillon de mortier,
de section 40 x 40 mm, pouvait étre placé dans une zone ou la pression était uniforme
méme apres déformation de la structure évitant de la sorte tout flambement autour
de cette zone (voir figure 2.12). Les détails de la modélisation peuvent étre consultés
dans les références [15, 16]. Au final, nous avons retenu une hauteur H = 170 mm, un
diametre extérieur D = 300 mm et une épaisseur e = 2, 3mm.

Les déformations orthoradiales générées par le retrait sont mesurées par quatre
jauges de déformations de longueur 6 mm, assemblées en deux ’demi-ponts de Wheats-
tone’. L’évolution des déformations est alors suivie simultanément en quatre points ce
qui permet d’avoir une meilleure sensibilité des mesures. Les jauges ont été collées au
milieu du dispositif sur la face intérieure du cylindre de laiton, puis noyées dans une
colle protectrice pour éliminer tout risque de déformations résiduelles dues au liquide
en pression.
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Figure 2.11 — Schéma de principe de ’anneau actif de retrait [15, 16]

La mise en retrait empéché du mortier est réalisée en exercant une pression de
confinement interne transmise a travers le cylindre en laiton. Cette pression est appli-
quée a travers une colonne de mercure s’appuyant sur I’eau contenue dans le cylindre
intérieur. La hauteur de la colonne de mercure est variable et permet d’appliquer une
pression assez précise variable de 0 a 5 bars. Dans cette plage de pression, le dispositif
permet a la fois de compenser les déformations élastiques de I’anneau en laiton créées
par l'interaction éprouvette-tube dans le cas d'un retrait et de solliciter I'anneau de
mortier jusqu’a rupture.
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Figure 2.12 — Résultats de l'optimisation numérique de la géométrie de I'anneau actif de retrait,
pression appliquée Pmax=5 bars

2.3.1.2 Anneau Passif de Retrait

Il est a préciser que la fin des mesures sur I’anneau actif correspond généralement
a la rupture de I’échantillon sous l'effet de 'apparition d’une fissure. Cependant, dans
certains cas, il arrive que la pression de compensation ne soit plus suffisante pour
accompagner 1’échantillon jusqu’a ce stade. L’essai est alors arrété malgré 1’éventuelle
progression du retrait. Dans ce cas, 'utilisation d’un anneau rigide élastique en laiton
(de mémes caractéristiques que le matériau utilisé dans ’anneau actif) permet de suivre
le retrait empéché a plus long terme (voir schéma 2.13). Cet anneau en laiton (diameétre
intérieur de 300 mm, épaisseur de 8 mm et hauteur de 40 mm) est instrumenté avec des
jauges extensométriques collées sur la face intérieure de telle maniere que nous puissions
mesurer une partie des déformations de retrait engendrées par le mortier et transmises
au laiton. Les dimensions ont été elles aussi optimisées de telle sorte a avoir un gradient
de contrainte dans 'épaisseur de I’échantillon de l'ordre de 12% et une mesure assez
sensible des déformations filtrées.

Figure 2.13 — Schéma de principe de I'anneau passif de retrait
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2.3.2 Validation de la méthode
2.3.2.1 Anneau Actif de Retrait

Afin de valider les calculs par la méthode des éléments finis lors de la phase de

conception, il est intéressant de comparer la réponse expérimentale de ’anneau a vide
(en appliquant une pression interne de fluide) a celle calculée numériquement. D’autre
part, la mesure des déformations sur le cylindre intérieur en fonction de la pression
interne exercée nous permet d’avoir le module de rigidité expérimental de cet anneau.
La figure 2.14 nous donne les courbes expérimentales et numériques de la réponse a
vide du dispositif en fonction de la pression exercée. L’écart ainsi obtenu est de 'ordre
de 21,4% entre la solution par la méthode des éléments finis avec un module d’Young
de 92 GPa pour le laiton et les résultats expérimentaux. Cette différence est en réalité
la somme de deux écarts. Le premier provient du fait que le laiton a généralement une
gamme de compositions (alliages cuivre - zinc) dont les pourcentages peuvent varier
selon la procédure de fabrication et 1'utilisation prévue sans pour autant perdre ses
propriétés générales (ductilité, résistance aux alcalins, coefficient de frottement). Le
second écart correspond aux défauts de fabrication qui peuvent survenir dans 1'usinage
des parois de I’'anneau notamment ainsi qu’aux défauts géométriques.
Nous remarquerons aussi que le systeme donne bien une réponse linéaire en fonction des
sollicitations ce qui prouve que la plage d’utilisation prévue n’endommage pas I’anneau
et nous permet d’utiliser le principe de superposition pour calculer les contraintes dans
le mortier en cumulant les effets du retrait et de la pression.

Figure 2.14 — Etalonage au vide de Panneau actif de retrait

A Dinstar des essais de retrait empéché linéaire, application de la pression de
compensation se fait pour un pas de déformation fixe égal & 5 pm/m. Ainsi, chaque
fois que le matériau se déforme de ce pas, nous mettons le liquide interne en pression
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de fagon a annuler les déformations de retrait qui ont eu lieu. La figure 2.15 montre la
compensation en paliers par pression interne du retrait total du mortier de test "M0’
3. Les points correspondent aux valeurs mesurées. De méme, la figure 2.16 représente
I’évolution des déformations moyennes compensées au cours du temps pour le méme
matériau "MO0’. L’éprouvette de mortier seche dans cet essai sur ces trois faces exposées
(a I'exception de la face interne en contact avec le laiton) a lair libre & une température
de ~ 20°C et une H.R. de ~ 50%. Nous noterons que la premiére mise en pression ne
peut se faire qu’apres ~ 12h du gachage, ce qui correspond a la fin de la prise et la
transformation de la suspension liquide en un squelette solide résistant mécaniquement.
Notons aussi qu’a chaque chargement, cette pression est maintenue constante afin que
le mortier soit libre de fluer avant de reprendre son retrait. Ceci nous permet d’avoir
a la fois la réponse élastique et visqueuse du matériau, et leurs évolutions au cours
du durcissement. Nous attirons 'attention ici sur le caractére discontinu des mesures
étant donné qu’il s’agissait d’une acquisition manuelle des résultats. Ceci explique par
ailleurs les sauts importants dans les mesures qui correspondent a des périodes creuses
ou aucune compensation ne s’est faite.

2.3.2.2 Anneau Passif de Retrait

La figure 2.17 montre une vue d’ensemble du systéme de mesures du retrait
partiellement empéché avec I'anneau passif et la fissuration qui s’est produite dans le
mortier de formulation classique '"MO0’. L’orientation de la macro-fissure obtenue peut
étre comparée aux fissures observées dans une chape coulée sur un support rigide. Nous
rappelons que le matériau était assujetti a la dessiccation des le décoffrage (a ~ 12h,
temps de fin de prise) sur ces trois faces exposées a 'air libre & une température de
~ 20°C et une H.R. de ~ 50%. La contrainte de traction dans le mortier, issue du
retrait endogene et de dessiccation, augmente ainsi d’une maniére continue pendant
les 12 premiers jours jusqu’a ce que la fissuration se produise pour une déformation
atteignant environ 250 107%m/m. L’anneau intérieur en laiton reste cependant dans
son domaine élastique.

La figure 2.18 représente l'évolution des déformations du retrait total (endo-
geéne+dessiccation) a lair libre en fonction du temps pour le mortier de test "MO’
Il apparait ainsi qu'une part non négligeable du retrait est mesurée malgré la rigidité
de 'anneau intérieur ce qui valide la conception optimisée numériquement de I’anneau.
D’autre part, 'essai a 'anneau passif prend en compte, par construction méme, les
déformations endogenes générées dans le matériau entre le début de I’hydratation et
I'instant de démoulage. Notons au passage que cette partie n’est généralement pas me-
surée dans les essais de retrait libre tels exposés précédemment. Nous remarquerons
par ailleurs l'existence de déformations parasites qui sont de l'ordre de 4 — 5 pm/m et
qui sont dues vraisemblablement aux effets de la variation de la température. Ainsi,
une variation de température de AT = 1°C engendre une variation de déformations
A€ = qiton ¥ AT de 21 um/m ce qui prouve encore une fois la grande sensibilité du

3Mortier classique de rapport E/C=0,5 & base de ciment CEM I 52,5, sable calibré de diametre
maximal égal & 4mm et d’un superplastifiant (Glenium B201F)
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Figure 2.15 — Evolution des pressions de compensation du retrait total en fonction du temps pour le
mortier MO

Figure 2.16 — Evolution des déformations moyennes dans ’anneau actif en fonction du temps pour le
mortier MO

systeme. Nous comptons cependant une incertitude permanente de mesures de 'ordre
de 5 um/m qui correspond a 'erreur relative des jauges extensométriques. Cette incer-
titude est reportée sur la figure 2.37 pour exemple.

A partir d’un certain temps, nous observons que le blocage d'une partie du retrait par
I’anneau en laiton permet de fissurer I’éprouvette de mortier. Cette fissuration a lieu
au bout d’une quinzaine de jours seulement apres le coulage ce qui nous met dans des
conditions proches de celles rencontrées sur chantiers.
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Figure 2.17 — Vues d’un essai d’anneau passif de retrait apres fissuration du au retrait

Figure 2.18 — Evolution des déformations du retrait sur anneau passif en fonction du temps pour le
mortier MO

2.3.3 Reésultats expérimentaux
2.3.3.1 Protocole et Matériaux

Le banc expérimental comprenant les anneaux est placé dans une enceinte clima-
tique qui permet de contrdler et d’imposer des conditions précises de température
(20°C) et d’humidité relative (50% HR avec ventilation imposée). Le décoffrage des
éprouvettes est fixé & 24h quelque soit le temps de fin de prise des matériaux étudiés. A
cet instant, le matériau est soumis a la dessiccation sur ces trois faces libres en contact
avec I'air libre (& I'exception de celle en contact avec le laiton).

En complément, des mesures de retrait libre sont effectuées en parallele sur des éprou-
vettes linéiques de méme section que I'anneau principal (40 x 40 mm) (Fig. 2.19). Les
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figures 2.20 et 2.21 montrent respectivement les conditions aux limites utilisées pour
I'éprouvette linéique et pour 'anneau (passif et actif) de retrait.

La précision des mesures obtenues est de l'ordre de 3 pm. D’autres données mécaniques
et hygroscopiques comme la perte en masse, la température, le module d’élasticité dy-
namique (obtenu par mesure ultrasonique), les résistances a la compression uniaxiale
et a la flexion trois-points sont aussi mesurées a différentes échéances (1, 2, 3, 7, 14 et
28 jours) sur des éprouvettes 40 x 40 x 160 mm.

Figure 2.19 — Vue d’ensemble du banc d’essai

Figure 2.20 — Géométrie et conditions aux limites utilisées pour I'essai de retrait libre sur éprouvette
linéique

AH 47 01/2007



2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES CARACTERISANT LA FISSURATION

Figure 2.21 — Géométrie et conditions aux limites utilisées pour 1’essai & 'anneau (passif et actif)

Huit formulations de mortier ont été testées en parallele dans le cadre de ce travail.
La dénomination simplifiée des formules est présentée dans le tableau 2.1.

Table 2.1 — Signalitique des formulations testées

La premiere correspond au mortier de référence qui servira de base de comparaison
puisque logiquement c’est celui qui devrait engendrer le maximum de retrait. Il a une
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composition de base commune a tous les mortiers (sauf pour le MCSA) et il est formé de
ciment CEM I 52,5R (CE CP2 NF), de sable calibré 0-4mm (25% 0/0, 315 et 75% 0/4)
et de superplastifiant (Glenium B201F).

Le rapport massique eau/(C+C.V.) (égal a0, 5), le volume de pate ainsi que la rhéologie
(mortiers autonivelants avec étalement de 25 ¢cm au cone) sont maintenus constants
pour toutes les formulations (avec ajustement en superplastifiant) (voir tableau 2.2).
Dans les autres cas, nous introduisons a chaque fois un ou plusieurs additifs et nous
observons l'effet engendré sur le retrait libre et empéché ainsi que sur la résistance a
la compression et a la flexion. Ces formulations portent essentiellement sur I’étude de
I'influence des parameétres suivants :

— Les additions minérales de type cendres volantes silicoline et ciment expansif a
base de sulfoaluminate de calcium (CSA).

— Les adjuvants type entraineur d’air et agent anti-retrait type Ether de Propyléne
Glycol (Eclipse) (S.R.A en se basant sur la notation anglophone).

— Les microfibres en polypropylene (PPP) et en verre (18 microns de diametre et 6
mm de longueur)

Table 2.2 — Compositions et caractéristiques des formulations testées

La procédure de préparation et de mesure est décrite ci-dessous :

— Malaxage normalisé : introduction de I’eau+superplastifiant apres homogénéisa-
tion des phases solides, fin de malaxage en vitesse lente.

— Etalement au cone avec éventuel réajustement du dosage en superplastifiant.

— Mesure de 'air occlus

— Coulage des éprouvettes 40 x 40 x 160 mm avec moule métallique et plots en
laiton.
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— Coulage autour de l'anneau en laiton (Coffrage en polyéthyléne haute densité,
cales en téflon).

— Protection des surfaces non coffrées contre la dessiccation (film polyane).

— Mise en température dans l’enceinte fermée (20 °C).

— Décoffrage de 'anneau et des éprouvettes apres 24h (début du séchage a 24h et
50% HR) et début des mesures de retrait et de perte de masse sur 40 x40 x 160 mm.

2.3.3.2 Résultats et discussions

2.3.3.2.1 Résistances mécaniques en compression et a la flexion et Tempé-
rature

Les figures suivantes 2.22 et 2.23 regroupent les principaux résultats concer-
nant les propriétés mécaniques des matériaux testés. Rappelons que les éprouvettes
40x40x160mm utilisées pour ces essais sont gardées dans les mémes conditions de tem-
pérature et d’H.R. que les éprouvettes des autres essais (retrait libre et essais aux an-
neaux). Nous remarquons que parmi toutes ces formulations, seuls 'emploi des fibres
en verre et le ciment expansif ont permis d’augmenter les résistances par rapport au
mortier de référence. Pour les autres, la diminution peut atteindre les 30% en flexion
et les 45% en compression, avec les cendres volantes notamment. Ceci peut s’expliquer
par le fait que les cendres ont une cinétique d’hydratation plus lente que les autres
constituants du ciment. Cette cinétique se trouve par ailleurs désavantagée par le sé-
chage au jeune age. Les autres diminutions proviennent certainement du remplacement
de la quantité de ciment initiale par les autres constituants inertes chimiquement. Il
est a remarquer que les fibres apportent généralement une ductilité post-pic dans les
essais de flexion, mais qui n’est pas visible dans nos essais a effort imposé. D’autre part,
I’ajout de bulles d’air entrainé permet d’augmenter la porosité capillaire ce qui joue
un role primordial dans la résistance. En se basant ainsi sur la regle de Powers [102],
une introduction d’1% d’air entrainé peut faire perdre jusqu’a 5% de résistance, ce qui
confirme nos résultats.

Finalement, la figure 2.24 montre un exemple d’évolution de la température au cours
du temps pour le mortier de référence. Ainsi, nous avons mesuré a la fois la tempé-
rature ambiante, la température régulée dans ’enceinte climatique et la température
du mortier. Notons que le premier saut de température enregistré a 1j correspond a
I'ouverture de I’enceinte pour décoffrer le matériau. Nous constatons aussi que la tem-
pérature dans I'étuve n’est pas tout a fait constante, ce qui expliquera, en partie, les
variations parasites rencontrées dans les mesures de déformations. Il est aussi intéres-
sant de voir sur ce méme graphe le changement de la température du matériau au cours
de son hydratation.
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Figure 2.22 — Résistance en compression des différentes formulations sur 40x40x160mm (CAL : 20°C
et 50% HR dés 24h)

Figure 2.23 — Résistance a la flexion des différentes formulations sur 40x40x160mm (CAL : 20°C et
50% HR deés 24h)
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Figure 2.24 — Evolution de la température ambiante, de celle dans ’étuve et de celle dans le mortier
de référence au cours du temps, sur anneau passif)
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2.3.3.2.2 Retrait libre total et perte de masse

Les résultats de la perte en masse et du retrait libre total sur éprouvettes
40x40x160 mm sont donnés respectivement par les figures (2.26, 2.29 et 2.32) et (2.25,
2.28 et 2.31). Nous constatons qu’au moment du décoffrage, fixé a 24 heures, la perte
en eau est tres rapide. Ceci est dii au fait que les matériaux sont encore faiblement
hydratés a ce stade, donc fortement perméables a ’eau. En ce qui concerne 'aspect
général des courbes, nous constatons une augmentation rapide pendant les 48-72
premieres heures suivie d'une progression plus lente qui tend a se stabiliser vers la
fin des essais (comportement dicté par 1’évolution de 'hydratation et I'introduction
du séchage au jeune age). Nous attirons l'attention ici que les résultats présentés
correspondent a des essais sur éprouvettes prismatiques de dimensions 40x40x160mm.
L’épaisseur relativement importante des éprouvettes testées suggere par ailleurs
I'existence d’importants gradients de séchage. D’un autre coté, les courbes d’évolution
des déformations de retrait total en fonction de la perte en masse obtenues tiennent
compte de 'effet de la microfissuration induite par le séchage qui tend a accélérer la

quantité d’eau évaporée. Ceci explique alors la double pente qui caractérise ce genre
de courbes (Benboudjema [74]).

En ce qui concerne les effets des additions minérales (figures 2.25 et 2.26), nous
observons une forte rétraction du ciment expansif CSA lorsqu’il est séché malgré
son expansion initiale (décollement entre l'anneau de mortier et celui de laiton apres
quelques heures seulement). Ceci peut s’expliquer par la nature particuliere de son
hydratation qui nécessite beaucoup plus d’eau qu'un ciment Portland, d’ou la plus
grande sensibilité au séchage ('ettringite a besoin d’environ 32 molécules d’eau
pour pouvoir se former). Ce méme comportement a été observé par Tazawa et al.
dans leur étude sur l'influence de la nature de ciment sur le retrait endogéne au
jeune age [103]. L’ajout de cendres volantes silico-alumineuses (Silicoline) permet
une réduction du retrait libre par rapport a la référence. Cette réduction peut
s'expliquer par le fait qu’elles ralentissent la cinétique d’hydratation du mortier
en remplacant le ciment initial par un composant moins réactif. Ceci a pour effet
direct la diminution de la contraction Le Chatelier. D’autre part, nous générons une
microstructure plus grossiere avec une porosité globalement plus large ce qui implique
la diminution des effets de ménisques et une plus grande diffusivité hydrique. Vu
qu’il y a une compétition au jeune age entre le séchage et 'hydratation du matériau,
les mortiers a base de ces cendres vont naturellement perdre plus d’eau dans les
premiers jours que le mortier de référence. La figure 2.27 représente ’évolution du
retrait libre total en fonction de la perte en masse suivant une cinétique a double pente.
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Figure 2.25 — Effet des additions minérales sur le retrait libre total d’une éprouvette 40x40x160 mm

Figure 2.26 — Effet des additions minérales sur la perte en masse d’une éprouvette 40x40x160 mm

Avec I'emploi des fibres, nous observons une forte augmentation de la perte en masse
par rapport au mortier de référence, et ce, pour les deux types. D’un autre c6té, les fibres
en polypropyléne ainsi que celles en verre ont toutes les deux tendance a augmenter le
retrait libre (figures 2.28, 2.29 et 2.30). L’utilisation des fibres semble ainsi augmenter
la perméabilité du matériau ce qui induit un départ plus rapide et plus grand de 1'eau
vers l'extérieur.
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Figure 2.27 — Effet des additions minérales sur la relation ’retrait libre total - perte en masse’ d’une
éprouvette 40x40x160 mm

Figure 2.28 — Effet de ’emploi des fibres sur le retrait libre total d’une éprouvette 40x40x160 mm

Dans le troisieme groupe testé, nous remarquons que seul I'air entrainé ne semble pas
avoir d’influence sur le retrait libre, mais permet d’un autre coté ’accroissement de la
diffusivité hydrique. A Popposé, I'agent réducteur de retrait et le double emploi de celui-
ci avec les cendres volantes permettent jusqu’a 40% de réduction du retrait libre par
rapport a la référence. Cette réduction est aussi visible au niveau de la perte en masse
(figures 2.31, 2.32 et 2.33). Une explication possible est que le S.R.A. agit directement
sur les pressions capillaires engendrées par le séchage en atténuant la tension de surface
de I'eau. Cette observation rejoint les résultats trouvés par Bentz et al. [119] ou ’emploi
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Figure 2.29 — Effet de I’emploi des fibres sur la perte en masse d’une éprouvette 40x40x160 mm

Figure 2.30 — Effet de ’emploi des fibres sur la relation ’retrait libre total - perte en masse’ d’une
éprouvette 40x40x160 mm

du méme réducteur de retrait (Eclipse) avec le méme dosage a permis de diminuer la
perte en masse de 20% et le retrait endogene de plus de 60%.
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Figure 2.31 — Effet des adjuvants sur le retrait libre total d’une éprouvette 40x40x160 mm

Figure 2.32 — Effet des adjuvants sur la perte en masse d’une éprouvette 40x40x160 mm

2.3.3.2.3 Retrait semi-empéché sur anneau passif

Les déformations du retrait total partiellement bloqué sur anneau passif sont
données par les figures 2.34, 2.37 et 2.39. De méme que les précédentes propriétés,
les résultats sont organisés en trois groupes selon les constituants introduits. Il est a
noter que les réductions brutales de déformations observées (annulation ou presque des
déformations enregistrées) correspondent a la fissuration macroscopique du matériau
testé. D’autres diminutions rapides, mais partielles peuvent aussi apparaitre au cours
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Figure 2.33 — Effet des adjuvants sur la relation ’retrait libre total - perte en masse’ d’'une éprouvette
40x40x160 mm

des essais. Ces diminutions sont dues aux variations thermiques journalieres qui
génerent un bruit ’thermique’ dans le systéeme d’acquisition placé a l'extérieur de
I’enceinte. Notons que le décoffrage de 'anneau et 'application de la dessiccation
selon la configuration présentée dans la figure 2.21 sont fixés a 24h apres le gachage.
Comme nous pouvons l'observer sur les courbes suivantes de retrait semi-empéché, le
décoffrage engendre un sur-refroidissement quasi-immédiat du matériau a cause du
brusque départ de I’eau par les surfaces en contact avec 'extérieur.

Les mesures de déformations sont ensuite retranscrites en terme de contraintes de
retrait dans les figures 2.36, 2.38 et 2.40. Ces contraintes sont obtenues a partir d'un
calcul inverse par éléments finis (méme programme utilisé pour 'optimisation de la
géométrie de I'anneau) en entrant les déformations mesurées et en tenant compte
des déformations élastiques linéaires de I’anneau interne de laiton (nous imposons un
champ de déformation équivalent et nous calculons les contraintes résultantes dans le
matériau selon I'équation : o(t) = - €(t), avec § = 2,12E — 02). Ce méme calcul peut
étre obtenu analytiquement comme ’a explicité Weiss [114].

Etant donnée la similitude des courbes obtenues avec celles des déformations, les
commentaires suivants sont valables pour les deux séries de résultats. D’un autre coté,
I’épaisseur relativement grande de ’anneau en mortier et les conditions dissymétriques
de dessiccation font que nous sommes en présence d’une configuration d’essai en
gradients. Les dimensions de I’éprouvette testée ont alors une influence sur les mesures
ce qui caractérise le cas des essais structurels.

Les courbes des figures 2.34 2.35 et 2.36 montrent bien I’expansion initiale opérée
avec le mortier MCSA. Le ciment expansif géneére par la suite des contraintes de
traction dues au retrait qui se mettent en place, mais qui restent largement inférieures
a celles du mortier de référence (réduction de l'ordre de 50%). L’emploi du C.S.A. a
permis aussi de retarder I’échéance de la fissuration a 5 jours sans pour autant ’annuler.
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De la méme maniére qu’évoqué précédemment, la substitution d’une partie du ciment
Portland par les cendres volantes permet d’avoir une cinétique d’hydratation plus lente
et une distribution poreuse plus grossiere ce qui justifie la réduction du retrait sur I’an-
neau passif. Le temps de rupture est par ailleurs retardé a plus d’une quinzaine de jours.

Figure 2.34 — Effet des additions minérales sur le retrait semi-empéché total sur anneau passif

Figure 2.35 — Effet des additions minérales sur le retrait semi-empéché total sur anneau passif au jeune
age
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Figure 2.36 — Effet des additions minérales sur les contraintes du retrait semi-empéché total sur anneau
passif

De la méme fagon, nous observons un effet positif du renforcement par les microfibres
a travers le retardement de la rupture. Notons par ailleurs que la fissuration obtenue
dans ce cas est différente de celle observée précédemment dans le cas du mortier de
référence. En effet, les fibres semblent influencer d’'une maniere directe ce processus dans
la mesure ou plusieurs microfissures sont apparues au lieu d’une unique macrofissure.
Ces microfissures ont la propriété d’avoir des largeurs d’ouverture beaucoup plus faibles
avec une répartition assez uniforme sur ’ensemble de 1’échantillon. Les amplitudes
maximales de déformations atteintes sont elles aussi inférieures a celle du mortier de
référence a échéance comparable. Les fibres en polypropylene semblent cependant agir
plus efficacement que celles en verre en retardant ’échéance de la macro-fissuration et en
diminuant 'amplitude maximale des déformations a un méme age. Il faudra se tourner
a I’évidence vers une analyse plus poussée de type visco-élastique des déformations afin
de valider ce constat (voir figures 2.37 et 2.38). Cet effet positif est comparable a ce
qui a été observé expérimentalement par d’autres chercheurs. Ainsi, Swamy et al. [112],
dans leurs travaux sur la qualification des effets de fibres avec des essais de retrait
empéché sur anneau, ont montré que l'ajout d'un faible pourcentage de fibres (2% en
polypropyléne ou 1,5% en verre) permettait de réduire le retrait de séchage de 10%.
Shah et al. [111] ont de leur c6té observé que l'ajout d'une quantité minimale de fibres
p.p-p- (égale & 0,25% du volume total) permet de réduire significativement 1’ouverture
des fissures résultantes d’essais de retrait empéché similaire. De méme, Banthia et al.,
en se basant sur des essais de retrait empéché linéique, ont trouvé que ces mémes fibres
avaient un facteur d’efficacité * supérieure a celui des fibres métalliques pour un méme
pourcentage donné [120].

4défini par le rapport de la longueur totale cumulée des fissures sur leur ouverture totale cumulée

AH 60 01/2007



2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES CARACTERISANT LA FISSURATION

Figure 2.37 — Effet de ’emploi des fibres sur le retrait semi-empéché total sur anneau passif. Incertitude
des mesures représentée par les courbes enveloppes noires

Figure 2.38 — Effet de ’emploi des fibres sur les contraintes du retrait semi-empéché total sur anneau
passif

La troisieme série de figures (2.39 et 2.40) représente les résultats obtenus par intro-
duction des adjuvants réducteurs de retrait et de I'air entrainé. Nous remarquons que
ces ajouts permettent de retarder de maniere significative la fissuration macroscopique
au-dela d’une cinquantaine de jours. Nous serions tentés d’attribuer 'effet bénéfique
de I'air entrainé a la diminution des résistances mécaniques et du module d’Young,
mais une analyse en terme de capacité de fluage est nécessaire pour affirmer une telle
hypothese. Curieusement, le mortier formulé avec le S.R.A générait la contrainte de
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traction la plus grande parmi toutes les formulations testées, et ce, malgré son effet re-
tardateur. Ceci peut s’expliquer par le role primordial que jouent les fibres d’ettringite.
La combinaison du S.R.A et des cendres nous a permis, quant a elle, d’avoir le mortier
le plus résistant en terme de fissuration (pas de rupture pendant 6 mois d’essai sous
conditions extrémes de séchage). Ce mortier a développé aussi de faibles contraintes
avec un maximum inférieur a 3 MPa méme si le mortier avec ’air entrainé est celui qui
a le minimum de contraintes.

Figure 2.39 — Effet des adjuvants sur le retrait semi-empéché total sur anneau passif

Figure 2.40 — Effet des adjuvants sur les contraintes du retrait semi-empéché total sur anneau passif
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2.3.3.2.4 Retrait totalement empéché sur anneau actif

Les figures 2.41 et 2.42 montrent les résultats d’essais de quelques formulations avec
I’anneau actif. Ces courbes présentent toutes la méme allure qui peut étre décompo-
sée en trois parties distinctes. La premiere correspond a un palier quasi-nul relatif au
début de la réaction d’hydratation et pendant laquelle le retrait est assez faible pour
étre compensé par notre dispositif. La seconde phase débute vers la 16°™¢ heure et peut
s’étendre jusqu’a la 120°™° heure selon la formulation en question et s’accorde avec
I'augmentation rapide de la pression (respectivement la contrainte). Cette augmenta-
tion peut s’expliquer par la superposition de plusieurs types de retrait notamment les
retraits endogene et de dessiccation. Nous assistons enfin dans la troisieme période a un
ralentissement progressif de la pression qui s’opere sur deux a trois jours pour se limi-
ter finalement au retrait de dessiccation. La fin de cette derniére période coincide avec
I’amorgage de la fissuration dans I’échantillon. Il arrive cependant que dans certains cas
nous ne puissions pas observer la troisieme phase (formulation Mair par exemple). Ceci
est di au fait que la pression exercée n’est plus suffisante pour compenser le retrait
qui se produit et nous arrivons tres vite a la saturation (limitation due aux faibles
dimensions du dispositif et au risque de déformer d’une maniere irréversible le cylindre
interne).

La superposition des courbes de pression de compensation des différentes formula-
tions nous suggere un comportement similaire a celui des courbes de retrait partiel-
lement empéché sur anneau passif. Ainsi, le mortier de référence développant la plus
grande part de déformations se voit attribuer une pression de compensation plus grande
que les autres. De méme, nous retrouvons avec cet essai la précédente réduction ob-
servée avec 'emploi des cendres volantes et I'air entrainé (essais de retrait libre et sur
anneau passif).

Figure 2.41 — Courbes cumulées des pressions de compensation du retrait total sur anneau actif

AH 63 01/2007



2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES CARACTERISANT LA FISSURATION

Figure 2.42 — Courbes cumulées des contraintes de compensation du retrait total sur anneau actif

2.3.4 Modélisation uni-dimensionnelle du séchage

La mise en parallele des résultats obtenus précédemment avec les essais a 'anneau
passif et actif est un moyen de comprendre le comportement visco-élastique des maté-
riaux testés. Ainsi, en observant les figures 2.43 et 2.44, nous remarquons une différence
entre la contrainte sur anneau passif et celle de compensation totale. Cette différence
est justifiée dans la mesure ou 'anneau semi-rigide se déforme moins sous l'effet des
contraintes de blocage que ’anneau souple. Les échéances de fissuration différentes pour
un méme matériau justifient elles aussi cette différence du niveau de blocage appliqué.
Notons par ailleurs que dans les essais ou il y a eu saturation de la pression, 1’essai
passif permet d’aller au-dela de cette limitation et d’avoir ainsi le comportement to-
tal du matériau jusqu’a fissuration. Etant donné que la composante de fluage est tres
importante au jeune age, il est logique d’attribuer une part de cette différence aux
déformations visco-élastiques.

En s’appuyant sur une étude mécanique unidimensionnelle, il est possible de séparer
cette composante visco-élastique, avec éventuellement de la microfissuration, des défor-
mations de retrait. Cette analyse suppose cependant un certain nombre d’hypotheses
simplificatrices :

— Les phénomenes chimiques et physiques liés au retrait ne dépendent pas de 1’état
de contraintes appliquées au matériau.

— Les gradients de séchage et d’hydratation sont négligeables (conditions externes
uniformément réparties). Ainsi, le séchage des éprouvettes libres (4 faces) et celui
de 'anneau (3 faces) sont supposés identiques.

— L’anneau est infiniment grand (contrainte de traction orthoradiale uniforme dans
une section donnée de mortier).
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Figure 2.43 — Contraintes de retrait total obtenues avec ’anneau actif (continue) et anneau passif
(discontinue)

Figure 2.44 — Contraintes de retrait total obtenues avec ’anneau actif (continue) et 'anneau passif
(discontinue) pour différentes formulations

— Les sections orthoradiales de mortiers restent droites et orthoradiales apres
déformations.

Ces hypotheses permettent de considérer que les mécanismes physiques conduisant
a fissuration par retrait empéché sont totalement décorrélés. Il est alors possible de
modéliser le comportement global du matériau via une chaine rhéologique en parallele
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(Fig. 2.45).

Figure 2.45 — Chaine rhéologique unidimensionnelle du mortier au jeune age

A partir de la, nous pouvons calculer de maniere incrémentale et quantitative les
déformations non-linéaires permanentes de fluage cumulé et de microfissuration dans
le matériau a partir de 24h. L’équilibre des contraintes dans la chaine se traduit par :

do =do, +do, =0 (2.2)

Les équations de comportement pour le laiton (indice 1) et le mortier (indice m)
s’écrivent selon :

dal - Kl : dgmesuree
Em : dgelastique (23)

do,

Ceci nous amene a définir les déformations totales mesurées en se basant sur I’équa-
tion des cinétiques suivantes :

dgmesuree = dgtotale - dgelastique + deretraitlibv"e + dgnon lineaires permanentes (24)

Nous pouvons alors déduire les déformations non-linéaires permanentes :

Enonlineaires permanentes — / (dgmesuree - déelastique - dgretrait libre) (25)

Soit en remplacant les termes a droite par ceux des équations 2.3 et 2.2, nous
obtenons :

t

demesuree
Enonlineaires permanentes — Emesuree — Eretrait libre + Kl . / (26)
24n Fyp(t)

Notons au final que K représente ici un module équivalent qui tient compte des
différences d’épaisseur de 'anneau en mortier ep,, et de I’anneau en laiton ep; :
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K=" p (2.7)

€Pm

Le calcul des déformations permanentes integre donc pas a pas ’évolution du module
dYoung vieillissant, le retrait libre et les déformations élastiques mesurées. Il est a noter
que le temps de début de calcul est lié au début des mesures du retrait libre qui ne
s’effectuent qu’a partir de 24h. Le module de Young est quant a lui calculé a partir des
courbes expérimentales de résistance mécanique en compression (voir figure 2.22). Le
modele simplifié ainsi construit nous permet alors de visualiser I'impact des parametres
de formulation a la fois sur les déformations élastiques et sur les déformations non-
linéaires permanentes. Les figures 2.46, 2.47 et 2.48 montrent I’évolution de ces deux
composantes au cours du temps pour chaque groupe testé.

Nous remarquons ainsi que les cendres volantes permettent un fluage tres important,
et ce, des les premiers jours (figure 2.46). Un rapport de 9 est ainsi observé entre ces deux
déformations a deux jours seulement du début d’hydratation et il reste relativement
élevé jusqu’a la fin de l'essai (5 fois plus a la fin). Ce méme comportement est retrouvé
dans le mortier a base du ciment expansif avec des déformations permanentes atteignant
plus de 10 fois celles élastiques. Ce caractere visco-élastique permet ainsi au matériau
de relaxer les contraintes induites par le retrait total et finalement de mieux résister
mieux au risque de fissuration.

Figure 2.46 — Effet des additions minérales sur les déformations cumulées élastiques et non linéaires
au cours de ’essai a 'anneau

En ce qui concerne I'apport des microfibres, il apparait clairement sur la figure 2.47
que les deux types permettent également une grande part de déformations non-linéaires
permanentes. Ceci est dii principalement a la nature et au nombre des interfaces entre
celles-ci et la matrice de ciment. Nous remarquons toutefois que les fibres de verre
permettent une moins grande relaxation que les fibres polypropyléene a cause notamment
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de leur forte liaison a la matrice cimentaire et leur plus grande rigidité. Nous pourrons
supposer alors que le fluage et éventuellement la micro-fissuration sont attribués dans
ce cas aux glissements éventuels au niveau des interfaces microfibres-pate de ciment
(Lamour et al. [121]).

Figure 2.47 — Effet de ’emploi des fibres sur les déformations cumulées élastiques et non linéaires au
cours de l’essai a I’anneau

De la méme maniere, ’agent anti-retrait augmente la capacité du matériau a relaxer
les déformations. Une explication possible est le glissement des feuillets de C—S—H sous
effet de fluage (Benboudjema [74]). La combinaison de 'ajout de cendre et de 'agent
anti-retrait permet une meilleure relaxation des déformations. Enfin, I’air entrainé aug-
mente également le fluage par rapport au mortier de référence, mais avec une cinétique
plus lente que les autres ajouts, notamment les cendres volantes (voir figure 2.48). Ceci
est certainement dii au ralentissement de la cinétique d’hydratation par les cendres ce
qui maximise le fluage au tres jeune age.

2.3.5 Conclusion

Sur la base de cette analyse unidimensionnelle simplifiée, nous avons été en mesure
de dissocier les déformations élastiques, de retrait et non-linéaires permanentes. Ce-
pendant, ces composantes sont elles-mémes les sommes de plusieurs sous-composantes
ce qui fait que la séparation n’est que partielle. Ainsi, les déformations de retrait total
obtenues sont la somme de celles du retrait endogene et de celles du retrait de séchage.
D’un autre coté, les déformations non-linéaires permanentes représentent la somme
des déformations du fluage propre, du fluage de dessiccation et de la relaxation par
microfissuration. Notons que cette analyse exploite a la fois I'essai de mesure du retrait
libre et celui du retrait semi-empéché sur anneau passif. Les données récoltées par
Iessai a ’anneau actif représentent quant a elles la somme des déformations élastiques
et des déformations non-linéaires permanentes.

En plus des limitations de certains systéemes de mesures (anneau actif notamment),

AH 68 01/2007



2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES CARACTERISANT LA FISSURATION

Figure 2.48 — Effet des adjuvants sur les déformations cumulées élastiques et non linéaires au cours de
I’essai a ’anneau

I’application du modele précédent repose sur des hypotheses simplificatrices fortes.
Ces hypotheses concernent essentiellement I'indépendance des phénomenes entre eux
et la non prise en compte des effets des gradients sur les processus d’hydratation et
de séchage. Sachant que le béton n’est jamais completement hydraté au moment du
décoffrage, nous pouvons nous attendre a une compétition interne entre la perte d’eau
par séchage et sa consommation lors de la formation de nouveaux hydrates. Ajoutée
a cela l'influence négligée des contraintes permanentes sur ces processus, nous nous
retrouvons finalement devant un probleme complexe qui met en jeu des couplages forts
entre le comportement chimique, hydrique et mécanique du matériau.

Il est a remarquer aussi que les essais qui ont été réalisés dans cette campagne
expérimentale ne touchaient qu’a un nombre tres limité des parametres pouvant
affecter le retrait et la fissuration du matériau. Ainsi, en nous basant sur le tableau 2.3
qui regroupe les principaux facteurs influencant les différents retraits, nous pouvons
nous attendre a ce que le nombre final d’essais de caractérisation et d’identification
soit étonnamment important. Le caractere scientifique de cette étude se réduira alors
a une simple étude paramétrique qui demanderait un investissement particulier en
temps et en dépense.

Pour toutes ces raisons, nous avons décidé de nous orienter vers une modélisation
numérique du probleme. Ainsi, la compréhension des phénomenes mis en jeu et leur
modélisation nous permettront de réduire le nombre d’essais a effectuer au laboratoire.
Nous essayerons lors de cette modélisation d’incorporer les principaux couplages exis-
tant au jeune dge a une échelle suffisamment représentative des phénomenes chimiques,
physiques et mécaniques. Les effets des parametres de formulations seront directement
reliés aux composantes de ces couplages ce qui leur conférera une légitimation physique.
Il sera ainsi facile d’activer une ou plusieurs de ces composantes afin de simuler les
différents essais de retrait. Finalement, en implantant ce modele dans un code de calcul
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type éléments finis, nous serons en mesure d’appliquer différentes conditions aux limites
et de voir leurs effets sur 1’évolution des déformations totales d’une formulation donnée.

Contrainte de
retrait endogéne

Contrainte de
retrait thermique

Contrainte de
retrait de séchage

Contraintes

visco-élastiques

Rapport E/C +++ + +++ +
Cure/ Temperature - 4 - ++
ambiante
Taille de I’échantillon + +++ +++ ++
Nature du ciment +++ ++ + +
___Ajoutexpansif o + R R
+++ + ++ +
LI ) E— Gypse 4+ 4+ A+ o+
=g Cendres volantes ++ + +++ +++
T O [T, S ™
2 £ Fumée de Silice +++ + ++ +++
E P
Agent redueteur de .t + t et
retrait
___Métalliques o + o R
3 De verre + + ++ ++
o N T T T T T T T T T T T T T T T T T T e T
if |__enPolypropyléne o + o R
Taille + + ++ ++
Air entrainé ++ ++ +++ ++
Distribution non-linéaire du + . - et

retrait ou de la température

Table 2.3 — Influence des parametres de formulation sur les retraits, adapté de Tazawa [10]
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2.4 Conclusion générale

Nous avons passé en revue dans ce chapitre les différentes méthodes expérimentales
existantes caractérisant le retrait et la fissuration des matériaux cimentaires. En asso-
ciant chaque technique a une composante particuliere du retrait, nous sommes parvenus
a la conclusion que les essais en anneau étaient les mieux adaptés & notre probléme. A
partir de la, nous avons imaginé de nouveaux essais a 'anneau qui associaient a la fois
la technique existante et celle de mesure du fluage en traction. La conception et l'opti-
misation de la géométrie ont été effectuées par modélisation par éléments finis. Le banc
expérimental se composait alors de deux systémes de mesures que nous avons appelés
’Anneau Actif de Retrait’ et ’Anneau Passif de Retrait’ en référence a la compensation
active ou passive des déformations générées.

Une fois validé, nous avons utilisé ce dispositif pour effectuer une série d’essais visant
a étudier I'influence de quelques parametres de formulation sur le risque de fissuration
du matériau. Nous avons alors remarqué que la plupart des formules testées fissuraient
en retrait empéché dans les 28 premiers jours de séchage. Seule la formule a base de
cendres volantes silico-alumineuses et d’agent anti-retrait a permis une stabilisation des
contraintes pendant 4 mois de séchage.

En seconde partie, nous nous sommes orientés vers une analyse unidimensionnelle méca-
nique afin de séparer les déformations non-linéaires permanentes de celles élastiques et
de retrait. Il est apparu a travers cette analyse que le fluage de la matrice (et éventuel-
lement la microfissuration du matériau) dans les premiers jours joue un réle important
sur le risque de fissuration a moyen terme. La diminution de ce risque peut donc se
faire selon deux voies :

— La diminution du retrait par diminution des tensions capillaires (emploi d’agents
réducteurs de retrait notamment).

— Augmentation de la capacité de fluage du matériau au jeune age soit par effet
cinétique (ajout de cendres volantes ou retardateur par exemple), soit par une
action sur la microstructure (air entrainé, microfibres. .. ).

L’action cumulée de ces deux effets permet donc de dissiper les contraintes endo-
gene et de séchage au jeune age. Cette premiere série d’essais montre donc la bonne
sensibilité du systeme aux déformations générées par les différents mortiers testés et
laisse envisager sa possible extension aux bétons (stage de D.E.A. de Modjabi [122]) et
aux couches minces (stage de D.E.A. de Monge [123]).

Finalement, I'influence des parametres de formulation sur I’évolution des déforma-
tions de retrait totales va étre simulée numériquement par éléments finis. Le but serait
de construire un modele phénoménologique simple qui tiendrait compte des différents
couplages chimio-hydro-mécaniques. Ce modele sera détaillé et exposé dans les cha-
pitres suivants.
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3.1 Introduction

La campagne expérimentale menée dans le chapitre précédent nous a permis de
caractériser le risque de fissuration d’une formulation de mortier donné. Ainsi a la fin
d’un essai, nous avions acces a la fois a ’historique des déformations et des contraintes
engendrées par les retraits et éventuellement a 1’échéance de fissuration. Toutefois, cette
détermination expérimentale devient tres vite submergée par le nombre important des
parametres qui influencent le retrait et le fluage au jeune age. D’autre part, la réponse
mesurée en terme de déformations totales s’est avérée représenter plusieurs types de re-
trait dont I'identification et la séparation étaient des procédures complexes. Nous nous
sommes alors résolus a nous orienter vers une modélisation numérique du probléme
afin de pouvoir pallier ces difficultés et fournir un outil capable de simuler le compor-
tement en retrait d’'un mortier donné. Cet outil sera basé, autant que possible, sur
les principaux phénomenes physiques qui ont lieu a cet age-la dans le matériau et qui
sont en relation avec le développement des déformations de retrait et des déformations
visco-élastiques. Un soin particulier sera aussi apporté a l'influence des composantes
chimique, thermique et mécanique sur la réponse globale calculée.

La premiere étape de cette modélisation consistera a implanter numériquement la
composante chimique du matériau, caractérisée par 1’évolution du processus d’hydra-
tation. Ce travail se basera sur la mise en parallele des modeles théoriques existants
effectuée dans la section 1.2.2 du chapitre §I. Nous serons alors en mesure de calculer,
en fonction d’une composition massique de mortier donné, 1’évolution des différentes
quantités des réactifs et des produits de réactions au cours du temps. Ce calcul tiendra
compte des conditions aux limites particulieres auxquelles peut étre assujetti le maté-
riau et qui peuvent influencer son hydratation. Une attention particuliere sera portée
sur I’état hydrique du matériau a un instant donné.

3.2 Modele d’hydratation et de dessiccation mis au
point

3.2.1 Prise en compte de ’hydratation

Les modeles d’hydratation microscopiques sont complexes (voir annexe A) et diffi-
ciles a incorporer a des échelles supérieures d’observation. D’un autre coté, les modeles
basés sur une description macroscopique de I'hydratation sont incapables de décrire
d’une maniere continue tout le processus en tenant compte des différentes phases qui
le composent.

Notre choix s’est alors porté sur 'utilisation de [’affinité chimique pour décrire I’évo-
lution des cinétiques d’hydratation. Cela se fera dans un premier temps d’une fagon
globale sans faire la distinction entre la contribution de chaque composante a cette
évolution. Rappelons au passage que l'affinité chimique est le terme qui désigne, au
jeune age, la différence entre les potentiels chimiques de ’eau libre et de ’eau combinée
avec le solide. Elle correspond aussi a la force motrice du processus de micro-diffusion
(Atkins [124]). Cette description, bien que macroscopique a I'avantage de traiter le
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processus dans sa globalité et d’étre facilement incorporée dans le cadre des milieux
poreux réactifs chimiquement (d’apres Ulm et al. [125] ainsi que Cervera et al. [126]).
Ainsi, en étudiant le probleme d’un point de vue thermodynamique, deux lois consti-
tutives décrivant I’hydratation ont été établies (Ulm et al. [125]. La premiere décrit les
cinétiques de I’hydratation en reliant le taux m de la masse actuelle des hydrates a
I’affinité A,, de la réaction. Cette loi est considérée de la forme :

dm
" dt
ou 'n’ : est une fonction croissante de m qui décrit 'effet de I'augmentation de

I’épaisseur de la couche d’hydrates formés sur le temps de micro-diffusion
de I'eau libre pour atteindre le ciment anhydre.

A =n(m) (3.1)

La seconde loi constitutive est 1’équation d’état qui relie I'affinité chimique A,,
a la masse actuelle des hydrates m par unité de volume. En considérant le cas d'une
faible influence du développement des propriétés mécaniques élastiques sur le processus
chimique, cette loi peut s’écrire sous la forme :

A, = Ag—a(m) (3.2)
Ap : étant la valeur initiale de I'affinité, elle dépend de la composition du béton.

Si nous notons M, la masse d’hydrates asymptotique par unité de volume, c.-a-d.
la masse d’hydrates supposée se former apres un temps infini, en conditions idéales et
pour un rapport E/C assurant une hydratation complete :

Ay = a(Ms) (3.3)

Mo étant considérée indépendante de I'historique thermique et de chargement.
A partir de ces variables massiques, nous pouvons définir intrinséquement le degré
d’hydratation de la réaction qui n’est autre que le rapport de la masse des hydrates m
par U.V. ! sur sa valeur asymptotique par U.V. :

a=— (3.4)

Mo
Toutefois, en conditions réelles, I’hydratation n’est jamais complete, ce qui fait que :
Moo < Mog = Qoo < 1

Ceci nous permet alors a définir une nouvelle variable caractérisant la progression
de 'hydratation, appelée degré d’avancement et définie comme :

§=—; 0<£<1 (3.5)

Cette relation permet finalement d’écrire la loi de cinétique sous la forme :

Ipar Unité de Volume
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A€ =n(m)-€ = E=A() (3.6)

ott A : peut étre considéré comme étant Paffinité chimique normalisée. Elle
tient compte a la fois de la force motrice du processus de micro-diffusion

a court terme et de 'augmentation du temps de diffusion a long terme.

Il est a préciser que cette affinité est propre a chaque type de ciment, ce

qui par conséquent la classifie comme une donnée initiale du probléme.

Rappelons finalement que toutes les variables employées ci-dessus sont implicite-
ment fonction du temps.

3.2.2 Prise en compte de la température

Nous avons vu dans le paragraphe 1.2.2.2 I'importance du changement de la tempé-
rature de ’échantillon sur ses cinétiques de réactions. Afin de tenir compte de ces effets
dans notre modele, les équations 3.1 et 3.6 vont étre adaptées en ajoutant un terme
relatif a la loi d’Arrhenius.

Am = n(m).CZZ : exp(?%) (3.7)
A(€) = n(m) fp(]fT) —
= (e)-eon( - ) 639

La détermination de la fonction d’affinité chimique normalisée A(£) constitue une
condition nécessaire et suffisante pour rendre compte des cinétiques d’hydratation. No-
tons que cette affinité est une fonction intrinseque de la cinétique, c.-a-d. indépendante
de tout champ particulier et des conditions aux limites qui lui sont associées. Notons
aussi que sur le plan macroscopique, ces cinétiques peuvent étre suivies indirectement
a partir des effets qu’engendrent ces dernieres, a savoir la production de chaleur, 1’évo-
lution de la résistance ou le retrait endogene (De Schutter et al. [127], Ulm et al. [125],
Cervera et al. [126]). Un moyen de déterminer cette affinité chimique est de se baser sur
les essais calorimétriques adiabatiques ? et les courbes d’évolution de la température
au cours de I'hydratation qu’ils fournissent. L’affinité normalisée est alors calculée par
la relation suivante :

5 ad
At) = M. exp<R£Z(t>> (3.9)

Ou T%(t) est la température mesurée pendant I’essai adiabatique, 7° la tempéra-
ture initiale et T, celle obtenue a la fin de 'essai. L’énergie d’activation utilisée pour

2Evolution de Phydratation sans échange de quantité de chaleur avec le milieu extérieur

AH 75 01/2007



3. MODELISATION NUMERIQUE DE L’HYDRATATION ET DE LA
DESSICCATION

notre ciment a été prise égale a la valeur moyenne de £¢ = 4000 K (Laplante [128]).
Cette expression peut étre par la suite approchée par une fonction mathématique
simple.

3.2.3 Détermination des phases

L’affinité chimique normalisée telle qu’elle a été définie précédemment permet de
déterminer le degré d’hydratation global du matériau. Il est alors intéressant d’exploiter
ce résultat afin de décrire I’évolution des différents constituants du matériau au cours
du temps. Un moyen de faire est de se baser sur la stoechiométrie de I'hydratation et
d’établir derriere les bilans massique et volumique. Nous nous référons pour cela aux
travaux initiaux de Powers et Brownyard [102] ainsi qu’aux travaux plus récents de
Brouwers [129].

3.2.3.1 Bilan massique de ’hydratation

En nous intéressant a un mortier de formulation basique, nous pouvons schématiser
I’évolution en masse de ces principaux constituants au cours du temps par la figure
suivante :

Figure 3.1 — Schéma d’évolution des constituants d’un mortier au cours du temps, représentation
massique
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ou E : représente la quantité massique d’eau libre non-réagie présente dans les
capillaires & un instant donné t. Elle regroupe a la fois I'eau (liquide
ou vapeur) présente dans les capillaires et ’eau adsorbée a la surface
de ces derniers (notée par la suite Eyp = Eeop + Fads—p)-

C : représente la quantité massique de ciment non hydraté a I'instant t.

P.c.h. : désigne la quantité massique de pate de ciment hydratée a l'instant
t. Elle n’est autre que la somme des produits d’hydratation 'P.Hyd.’
et de I'eau adsorbée sur les parois des pores de petites tailles (eau du
‘gel’). A noter qu’il s’agit 1a des pores des produits d’hydratation et
plus particulierement la porosité des C—S—H (notée 'Eqq5—,).

P. Hyd. : ces produits sont le résultat de I’hydratation du ciment 'Ci.qq avec
I'eau "E,cqgic - IIs représentent la somme massique des C-S—H, des CH
et des sulfoaluminates.

Gr. : désigne les granulats en général sans faire la différence entre leurs na-
tures et leurs tailles (hypothese de non-adsorption d’eau). Cela a I’avan-
tage de pouvoir utiliser le méme programme pour étudier a la fois les
mortiers et les bétons, moyennement quelques adaptations que nous
notifierons au fur et a mesure.

En définissant les fractions massiques "y’ initiales * :

Co
XCo =
Ptot
> G
XGT‘O = (310)
Ptot
Eq
XEy =
Ptot

Et en réécrivant I’équation 3.5 :
Qoo - (1) = a(t)

Nous sommes en mesure d’écrire les fractions massiques de chaque constituant a
I'instant t en fonction du degré d’avancement de ’hydratation :

3Les lettres C, G et E désignent respectivement le ciment, les granulats et I'eau
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XC’(t) = XCo - (1 — Qoo - g@)) (311)
XCrea (t) = XCp * Qoo * f(t)
Xpayd(t) = +
XP.c.h.(t) = XErea (t) = (E/C)stoechio *XCp o * f(t) (312)
+
XEqds—g (t) = kwg " XCo " Koo * §(t>
XGr(t) = XGro (313)
Xew(t) = XEy = [XBrea (8) + XBar, () + Xioo (8)] (3.14)

Ces équations font apparaitre deux coefficients caractéristiques du matériau qui sont
a identifier préalablement a tout calcul. Le premier désigné par '(E/C)stoechio’ T€présente
le rapport E/C stoechiométrique de I'hydratation du ciment, c.-a-d. la quantité d’eau
en grammes nécessaire pour hydrater un gramme de ciment. Le second, noté 'k, ’
représente la quantité d’eau adsorbée dans la porosité des C—S—H a saturation et
pour une hydratation complete. Nous rappelons que les granulats pris en compte dans
ces calculs sont censés ne pas avoir d’eau adsorbée. Nous verrons plus loin comment
nous pouvons adapter le modele pour prendre en compte le cas d'une cure interne par
granulats poreux par exemple. Notons aussi que ces équations utilisent une donnée
additionnelle concernant la masse volumique totale du matériau ’p;.; "

3.2.3.2 Bilan volumique de I’hydratation

Toujours en se basant sur une formulation basique de mortier, I’évolution en volume
de ces principaux constituants au cours du temps suit le schéma suivant :

Figure 3.2 — Schéma d’évolution des constituants d’un mortier au cours du temps, représentation
volumique

Nous noterons l’apparition d’un nouveau constituant g’ qui caractérise la phase
gazeuse dans 1’échantillon. Cette phase correspond a la fois au vide initial créé par ’air
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occlus et /ou entrainé et a la création de la porosité au fur et & mesure que I’hydratation
prend place.

La retranscription de la figure précédente en équations décrivant 1’évolution des frac-
tions volumiques des différents constituants au cours du temps permet d’écrire :

polt) = xolt)- p;: (3.15)

opayd.(t) = XPrya(t) - ﬁ

Open(t) = + (3.16)
SOEﬂdS*g<t> = XEads_q (t) - Lrot

Pean
oor = xar- 22 (3.17)
PGr
Ptot
SOElib(t) = XEm;(t)’p (318)

A partir de ces équations, nous sommes en mesure de déterminer la fraction volu-
mique de la phase gazeuse :

g(t) = 1= |pc(t) + 0m (1) + Pren(t) + o] (3.19)

A ce stade du modéle, nous remarquons qu'il y a 4 parametres matériau a identifier :
Qoos (E/C)stoechios Kwg €t pp.aya.. Outre la possibilité de les déterminer expérimentale-
ment, il existe pour la plupart d’entre eux des formulations empiriques qui prennent en
compte la nature et la composition du mortier (respectivement du béton). Ainsi, en ce
qui concerne le degré total d’hydratation a l'infini et en conditions réelles, Mills [130]
donne la formule suivante :

E
1,031

L~ Co 3.20
0,194 + g—g (3.20)

Ny =

Le rapport eau/ciment stoechiométrique devrait étre quant a lui intiment lié a la
composition du clinker de base et la nature des produits formés. En reprenant 1’équation
d’hydratation du C3.5, nous pouvons écrire :

C3S + B—z+y H — C,SH, +(3—2)CH (3.21)

Sachant que les masses molaires du C3S et de I'eau sont respectivement égales a
228 g/mol et 18 g/mol, le rapport (E/C)stoechio S'écrit alors :

18- (3—z+y)
228

(E/C)stoechio - (322)
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En se référant au paragraphe 1.2.1, les rapports x=C/S et y=C/H peuvent varier

respectivement dans les intervalles [0,7..1,7] et [1,4..4] selon la nature des C—S—H for-
més. Le rapport stoechiométrique est alors compris entre 0, 189 et 0, 442.
Notons que ce calcul doit se répéter pour tous les constituants de ciment et étre pondéré
par les fractions massiques de ces dernieres afin d’obtenir la valeur globale du rapport.
Une fagon de déterminer ce rapport stoechiométrique est de se baser sur des essais ex-
périmentaux de perte au feu par exemple. Néanmoins, ce parametre peut étre approché
par l'expression empirique suivante :

(E/C)stoechio = 0, 187 - Toss + 0,158 - Toy,s + 0,665 - Tz + 0,213 - TC AF (323)

ou z; représente la teneur du constituant ¢ du ciment donné dans le tableau F.2.
Cette expression a été calée par Brouwers [129] sur la base de résultats expérimentaux
et du modele théorique de Brownyard et Powers [102].

En nous appuyons sur ce méme modele empirique de Brouwers, nous pouvons cal-
culer le parametre d’eau adsorbée dans la porosité des hydrates k,,, par I'expression
suivante :

kwg =4. (E/C)stoechio : (Oa 230 - TCss + Oa 320 - ':CCQS+

3.24
0,317 - 2¢ya + 0,368 - 2, ar) (3:24)

Cette expression donne des valeurs qui sont comparables a ceux obtenus par
identification sur les courbes d’isothermes de désorption de Mjornell [131].

En ce qui concerne la densité des produits d’hydratation, celle-ci peut étre écrite
d’une fagon explicite comme la somme des densités pondérées de ces différents produits :

4
PP.Hyd. = Y Pi Pi (3.25)
=1

avec i : i produit d’hydratation. Cette formule est assez générale dans la mesure
ou elle prend en compte la variation de la densité de chaque produit en fonction de son
constituant d’origine et des conditions de formation (d’aprés Brunauer et al. [132]).
Une synthese bibliographique exhaustive sur les densités des produits d’hydratation a
été réalisée par Barcelo [69].

Dans le méme travail cité ci-haut, Brouwers [129] donne aussi I’expression empirique
de la masse volumique de la pate de ciment hydratée saturée :

]- + (E/Cstoechio + kwg)
(E/Cstoechio “VUp + k'u)g ' Vg)

Ppch.(sat) = - (3.26)

avec V., Uy et v, respectivement les volumes spécifiques du ciment (v, = 1/p.),
de l'eau liée chimiquement (v, = 0,72 cm?.g ") et de 'eau adsorbée (v, = 0,9 em®.g7").
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3.2.4 Prise en compte du séchage

Etant donnée la forte dépendance du processus d’hydratation & la teneur en eau
présente dans le matériau, il est 1égitime d’imaginer les effets d’une déficience (alterna-
tivement une source) d’eau sur le développement de ce dernier. Sachant par exemple
que le béton n’est jamais completement hydraté au moment du décoffrage, nous pou-
vons nous attendre a une compétition interne entre la perte d’eau par séchage et sa
consommation lors de la formation de nouveaux hydrates. Un gradient hydrique se met
alors en place au sein méme du matériau par différence de concentrations selon la (les)
direction(s) de dessiccation. Ce gradient doit étre alors pris en considération dans la
détermination du degré d’avancement et des proportions des produits d’hydratation
qui en résultent. Nous noterons que de tels gradients vont aussi agir sur la structure
méme du matériau en modifiant la nature et la composition de la porosité (Khelidj et
al. [133]).

Les paragraphes suivants montrent les effets de la dessiccation sur ces composantes
ainsi que la maniere de les prendre en compte dans notre modélisation.

3.2.4.1 Porosité dans le matériau

Nous avons vu dans la section précédente les fractions volumiques des différents

constituants du matériau en cours de formation et sous condition endogene. A la fin,
nous sommes arrivés a déterminer la fraction volumique de la phase gazeuse en fonction
des autres fractions. Il est maintenant intéressant de relier cette fraction calculée a la
porosité totale du matériau.
Pour cela, nous allons étudier de plus pres la constitution de cette porosité, mais sous
condition de dessiccation. L’intérét est de pouvoir se situer a une échelle générale afin
de faire apparaitre plusieurs phases a la fois. Ainsi, a un instant donné de ’hydratation,
nous pouvons représenter schématiquement et d’'une maniere simplifiée les phases du
matériau de la fagon suivante :

Figure 3.3 — Représentation schématique des phases du matériau a un instant donné d’hydratation

Nous pouvons alors distinguer trois sortes de porosité selon les phases qui les rem-
plissent et 1’état dans lequel elles sont :
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— Porosité remplie d’eau : elle correspond aux pores qui sont remplis par I'eau libre
liquide. Cette porosité constitue, en partie, la porosité initiale.

— Porosité d’hydratation : ce n’est autre que la porosité créée a lissue de 1'hy-
dratation. En effet, I’eau libre des pores qui est consommée dans les réactions
d’hydratation laisse place progressivement a des vides a 'intérieur de ces pores.
Ces vides sont d'un autre c6té remplis, en partie, par les produits d’hydratation
externes qui germent et se développent a l'intérieur. Nous pouvons ainsi attribuer
I'origine de ces pores a la composante chimique. Ceci a pour conséquence la co-
existence de I’eau sous deux phases liquide et vapeur, ce qui entraine 'apparition
d’interfaces entre elles, connues sous le nom de ménisques. Nous verrons plus tard
que ces ménisques sont, en partie, a I’origine des contraintes et des déformations
de retrait dans le matériau.

— Porosité de séchage : Ce sont les vides créés par le départ d’eau par dessiccation.
Ces pores ne contiennent généralement que de l'air dans toute leur totalité a
I'exception d’un film d’eau adsorbée physiquement (ou physisorption) sur la
surface de solide. Le départ de cette couche nécessite 'application de conditions
séveres de séchage. D’aprés Hagymassy et al. [85], 1’épaisseur de la couche
adsorbée varie d’'1 couche mono-moléculaire d’eau (~ 2,76 A) & 20% de H.R.
jusqu'a 2 couches mono-moléculaires fortement fixées et associant 3 autres
couches orientées pour une H.R. de 100%. Ces pores peuvent étre ainsi associés
a une origine physique par départ d’eau.

La prise en compte de ces différents types de pores a différentes échelles permet
d’écrire la porosité totale sous la forme suivante :

$(6(1)) = @m0, (€0)) + Pynu (E0)) + Py, (€01)) (3.27)

3.2.4.2 Probléme diffusif

L’étude de la porosité du matériau a révélé I'existence de plusieurs phases de 'eau.

Ceci conduit logiquement a tenir compte de ces phases dans le probleme diffusif. Rap-
pelons qu’a cause de la dessiccation, un déséquilibre hydrique se produit a l'intérieur
du matériau. Nous assistons alors a un mouvement différentiel de 1'eau des régions
saturées vers les régions a faible humidité relative.
Un des facteurs clés intervenant dans le processus de dessiccation est la perméabilité
du matériau. Etant donné que nous assistons & un raffinement de la porosité au fur
et a mesure que les grains de ciment s’hydratent, nous pouvons nous attendre a un
comportement décroissant de la perméabilité au cours du temps.

L’objectif sera alors de décrire le mouvement différentiel d’eau en terme de variables
d’état tenant compte de la géométrie particuliere du matériau et de ses principales ca-
ractéristiques physiques.

3.2.4.2.1 Modéle de transfert
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En se référant aux travaux de Baroughel-Bouny [18], le départ de 1'eau de 1'échan-
tillon par dessiccation est régi par un double processus diffusionnel mettant en jeu les
transferts de I’eau sous ses phases liquide et vapeur. Ces transferts sont essentiellement
contrdlés par ’humidité relative interne. Il est ainsi possible de distinguer trois régimes
de diffusion selon le niveau de I'H.R. :

— HR. > 80% : Cest surtout l'eau sous forme liquide qui définit la diffusion. Il
s’agit cependant de 1’eau qui est présente dans les pores capillaires connectés.
Une fois cette eau arrivée a la surface d’échange avec le milieu extérieur, il y a
évaporation (processus non isotherme).

- 80% > H.R. > 30% : Dans cette plage intermédiaire, nous avons coexistence
de la phase liquide et vapeur d’eau. La premiere occupe la porosité des produits
d’hydratation et une partie des pores capillaires. La seconde phase est quant a elle
présente dans le reste des pores capillaires. Nous avons alors création de ménisques
d’interfaces qui engendrent de fortes pressions capillaires. A cause de la présence
simultanée de ces deux phases, le transfert de I’eau liquide est limité a de faibles
distances voire méme réduit au mouvement de la couche adsorbée. La majorité
du transport est alors effectué sous forme gazeuse dont les cinétiques sont assez
lentes. Nous assistons également a des phénomenes de condensation-évaporation
au niveau des extrémités des pores ce qui a pour conséquence ’accélération du
processus de diffusion (Xi et al. [17]).

— 30% > H.R. : Arrivé a ce niveau de H.R, 'eau restante dans le matériau est
exclusivement présente sous forme vapeur. Nous assistons aussi a un départ de
la couche adsorbée vers I'extérieur.

La figure 3.4 montre une schématisation graphique de I'influence de I'H.R. sur la
diffusion moléculaire, d’apres Xi et al. [17]. Nous verrons dans le paragraphe suivant
une description plus détaillée de la porosité du matériau en nous basant sur une
classification par taille.

Vu la compétition entre les deux processus diffusionnels exposés ci-dessus, certains
chercheurs, dont nous citerons notamment Baroghel-Bouny et al. [134], Witasse
[135], Mainguy [136] et Benboudjema [74], ont essayé de séparer le probléme en
deux composantes (voir plus) relative chacune a un mode de diffusion. L’équation
de diffusion est alors écrite séparément pour l'eau liquide et la vapeur d’eau et la
diffusivité totale du matériau correspond a la somme des diffusivités des phases. Ces
équations sont obtenues par application des lois de Darcy (eau liquide et air sec) et de
Fick (vapeur d’eau) et en écrivant le bilan local de conservation.

Cette approche, malgré le fait qu’elle tienne compte de la totalité des processus de
diffusion, présente le désavantage de mettre en jeu plusieurs coefficients de diffusion
et de perméabilité qui ne sont pas forcement faciles a identifier (Gerard [137],
Granger [94]). D'un autre c6té, application de ces équations a un matériau avec
une microstructure complexe et irréguliere telle que celle des matériaux cimentaires
nécessite de prendre en compte plusieurs directions principales d’écoulement avec des
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Humidité relative faible - Adsorption

Condensation Evaporation

Humidité relative élevée - Evaporation & Condensation

Figure 3.4 — Influence de I'H.R. sur la diffusion moléculaire, d’aprés Xi et al. [17]

changements fréquents de géométries et de dimensions traversées. Certaines hypotheses
simplificatrices viennent résoudre quelques-uns de ces problemes en considérant par
exemple 'espace poreux comme un enchainement de tubes capillaires rectilignes de
rayons égaux aux rayons des pores. Mais le traitement numérique de cette approche
reste assez complexe et long surtout s’il faut tenir compte des couplages entre les
différents modes de diffusion. Ajoutées a cela, d’autres phénomenes peuvent interférer
ou affecter la diffusion classique tels que par exemple le transport de la phase gazeuse
par effusion ou écoulement de Knudsen *, la thermomigration ° (voir Bastian et al.
[138], Moyne [139)]), la tortuosité °, la connectivité * ou encore la constrictivité ® (voir
Mauran et al. [140] Oh. et al. [141]).

Signalons finalement que dans ce type d’approche, la détermination des coefficients de
diffusion se fait généralement a partir des courbes d’isothermes de sorption en reliant
ces parametres de transfert au degré de saturation (Baroghel-bouny [18], Perrin et al.

142)).

Pour toutes ces considérations, nous avons préféré adopter au départ un modele de
diffusion semi-empirique simplifié. Ce genre de modele a l'intérét de tenir compte de

4Le libre parcours moyen (distance moyenne parcourue entre deux collisions intermoléculaires consé-
cutives) des molécules du gaz devenu grand par rapport au diametre d’entrée du gaz (en occurrence
le diameétre des pores), ce sont les chocs entre les molécules et les parois qui gouvernent la cinétique
de diffusion.

5Diffusion de I’eau liquide sous ’effet d’un gradient de température.

SLa trajectoire des molécules en mouvement est rarement rectiligne ce qui induit une longueur
effective de déplacement plus grande que la distance réelle a parcourir.

"Parametre topologique qui caractérise le degré de connexion du réseau poreux.

8Caractérise la variation des rayons des pores connectés, plus précisément la diminution du rayon
d’entrée (ou étranglement). Ce phénomene est aussi appelé effet bouteille d’encre.
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tous les modes et phénomenes de diffusion exposés précédemment, mais en se situant
a une échelle globale du matériau. Ceci conduit naturellement a n’avoir que tres peu
de parametres a identifier, ce qui allege le modele global et confere plus de précisions
aux résultats obtenus (en considérant une identification précise). Nous avons gardé
toutefois la possibilité de le changer ou de le remplacer aisément dans la structure
finale du modele numérique.

Ainsi, en écrivant la loi de conservation de la masse appliquée a l'eau totale dans
matériau, nous obtenons une équation dont la forme correspond a la seconde loi de
Fick :

8?;” = V|Deg(Eii) - Vi (3.28)

By ¢ correspond a la teneur en eau libre de se mouvoir par unité de volume du
matériau. Il s’agit dans ce cas de 'eau présente dans les capillaires sous
ses deux formes liquide et gazeuse et de '’eau adsorbée sur la surface de
ces pores (Ejp = Eeap + Egds—p)-

D, : représente le coefficient de diffusion de I’eau qui dépend directement de la
teneur en eau libre Ej; [m2 . 5_1]. Il prend en compte les mouvements de
I’eau a la fois sous sa forme liquide et vapeur d’ou l'indice d’équivalence.ll
est a noter que tous les parametres affectant la microstructure (rapport
E/C, type du ciment Ct, temps de cure...) ont un effet significatif sur ce
coefficient.

En ce qui concerne I’évolution du coefficient de diffusivité au cours du processus, plu-
sieurs expressions, pour la plupart empiriques ou semi-empiriques, ont été établies. Ces
expressions relient ce coefficient a :

— L’humidité relative : Bazant et al. [143], Xi et al. [17] et Hedenblad [144].
— La teneur en eau : Mensi et al. [145] et Alvaredo et al. [146].
— La porosité capillaire : Garboczi et al. [147] et Oh et al. [141].

Parmi toutes ces expressions, nous avons choisi celle établie par Xi et al [17]. Leur
modele intrinséque permet en effet de tenir en compte d’une maniere phénoménologique
des remarques précédentes en plus de fournir une relation explicite avec un nombre
restreint de parameétres (voir équation 3.29).

1 _ 2'10

Deg(h) = an(E/C) + Bu(E/C) -

[ (E/C)-(-1))
] (3.29)
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h : représente I’humidité relative du matériau a un degré d’avancement
¢ donné.
ap, B et vy, - sont les parametres du modele. Ces coefficients sont a calibrer a
partir des essais expérimentaux, mais il en existe des formules em-
piriques en fonction du rapport E/C du matériau (Xi et al. [17]).
Le tracé multi-axes du coefficient de diffusion en fonction de H.R.
et de ces parametres permet cependant de définir le réle de chacun
d’entre eux.
ay, - représente la limite inférieure de la diffusivité a faible humidité.
0, : représente l'incrément de diffusion a partir des faibles valeurs de
I’humidité jusqu’a saturation.
vy, : représente le seuil d’humidité a partir duquel la diffusivité croit.

En ce qui concerne maintenant les conditions aux limites, nous allons supposer que
I’échange hydrique entre le matériau et ’air ambiant au niveau des surfaces de contact
est purement de type convectif. Nous pouvons alors écrire cet échange sous la forme
suivante (Torrenti et al. [148]) :

G -n=H(Ey) - (Euw— E,) (3.30)

q : représente le flux d’eau [ - m™2 - s71]
n : est un vecteur unitaire normal a la surface d’échange.
H : est le coefficient d’échange par convection qui n’est autre que la vitesse
de départ de l'eau vers l'extérieur [m - s71].
Eip @ est la teneur en eau du matériau au droit de la surface d’échange.
E, : est la teneur en eau équivalente de I'air ambiant au droit de la surface
d’échange.

Le coefficient d’échange est déterminé a travers I’expression donnée par Torrenti et
al. [148] :

H(Ey) =3 ((2 By — E,) — Elib) (3.31)

avec 3 : est un parameétre matériau constant (3 = 5.10719 mt. s71. 7).
Ey : n’est autre que la teneur en eau initiale.

Cette expression a le mérite de tenir du caractére non-linéaire du transfert convectif
en incluant tres peu de parametres.

3.2.4.3 Interactions avec ’hydratation

Le modele diffusif tel qu’il a été défini dans le paragraphe précédent ne prend pas en
compte 'influence du changement de la microstructure du matériau sur les cinétiques de
transfert. Etant donné que Pévolution de la microstructure est intiment liée a 1’évolution
de la porosité du matériau qui elle-méme est régie par le processus d’hydratation, nous
avons la un moyen de tenir compte de ces interactions (Khelidj et al. [149]). Ceci se
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répercute alors sur une partie des expressions établies précédemment en introduisant
des termes de couplage entre les sous-modeles de diffusion/séchage et d’hydratation.

La premiere étape consiste a modifier I’équation 3.8 afin de tenir compte de 'effet du
départ d’eau vers I'extérieur par dessiccation sur la quantité d’eau libre de s’hydrater :

¢ = Afe) (%ﬁ“)N ~ exp< - §T> (3.32)

avec Fj;, - correspond a la teneur en eau libre actuelle dans le matériau.
Ej : est la teneur en eau initiale.
N : facteur d’hygro-activation par analogie a la thermo-activation. Il cor-
respond a l'ordre de la réaction d’hydratation.

Le second terme représente le rapport entre la teneur d’eau actuelle et la teneur
en eau initiale. Une fois la dessiccation activée, la teneur d’eau actuelle diminue ce qui
rend I'eau nécessaire pour I’hydratation de moins en moins disponible. Nous pouvons
alors assimiler ce rapport a une affinité hydrique normalisée par analogie a I’affinité chi-
mique d’hydratation. L’équation précédente peut s’écrire alors sous la forme condensée
suivante :

§=A(&) - A(Ew) - B(T) (3.33)

Une prise en compte plus directe de 'influence de la dessiccation sur les réactifs
et les produits de ’hydratation est I'ajout d’un terme puits en eau au niveau du bilan
massique (et le bilan volumique par conséquent). En nous référant ainsi a 1’équation 3.15
dans le paragraphe 3.2.3.1, nous noterons 'existence du terme y g, . qui correspond a la
fraction volumique d’eau partie par séchage. Ce méme terme nous permet par ailleurs de
déterminer la fraction volumique gazeuse créée par le seul phénomene de dessiccation.
Fraction que nous retrouvons dans le calcul de la porosité totale du matériau dans le
paragraphe 3.2.4.1 au niveau de I’expression 3.27.

En ce qui concerne maintenant 1'effet de 'hydratation sur les cinétiques de dessicca-
tion, nous allons introduire un premier terme de couplage au niveau de 1’équation 3.28.
Ce terme traduira ’effet de la consommation d’eau par les réactions chimiques d’hydra-
tation sur les processus de diffusion et de séchage. Etant donné que leau consommée
par les réactions est soit liée chimiquement soit adsorbée, nous avons donc, apres un
pas d’hydratation, une diminution de la quantité d’eau libre susceptible de diffuser et
de s’évaporer. Ceci se traduit alors par un terme puits en eau faisant intervenir le degré
d’avancement de I'hydratation. Par analogie, ce phénomeéne porte le nom de séchage
chimique ou séchage interne en référence a l'origine chimique de 1’épuisement. Nous
obtenons alors une nouvelle équation de diffusion de ’eau libre dans le matériau :

OEup
ot

aEpuits
ot

=V |Deg(Eri) - VEp| — (3.34)
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avec Eps © Terme puits en eau qui traduit la quantité d’eau consommée dans
I’hydratation. Ce terme regroupe a la fois la quantité d’eau liée chi-
miquement et celle adsorbée physiquement dans la porosité des hy-
drates.

8Epuits
ot

23
= ((E/C)stoechio + kwg) * Qg - C10 : a (335)

Nous attirons 'attention ici sur une hypothese importante concernant 1’eau adsor-
bée. En effet, tel que nous avons pu le voir dans le paragraphe 3.2.4.2.1, cette eau
devient mobile dans I'intervalle [80..30%] de 'humidité relative avec un départ com-
plet pour des humidités moindres. Nous avons émis ici I’hypothese que ce mode de
transport ne concernait que ’eau adsorbée dans les pores capillaires, et n’affectait en
aucun moyen celle adsorbée dans la porosité des hydrates. Nous justifions ce choix en
nous référant a 1’étude des différentes classes de pores et aux forces motrices de retrait
associées qui a été faite dans la section 1.3.3).

Nous arrivons finalement au dernier terme d’interaction entre la dessiccation et
I’hydratation défini a travers le coefficient de diffusivité hydrique. Dans I’équation 3.29,
ce coefficient est défini en fonction de I’humidité relative h elle-méme dépendante du
degré d’avancement £. Afin de tenir compte de 'effet du changement de la porosité du
milieu sur les cinétiques de transport, nous allons apporter un terme additionnel dans
I’expression du coefficient. Ce terme représente le rétrécissement de I’espace poreux
par la formation des nouveaux produits d’hydratation et correspond au rapport de la
porosité actuelle ¢(€) sur la porosité finale ¢, :

)
¢OO

Le nouveau coefficient obtenu représente ainsi une description effective du processus
de transport dans le matériau. Mais cette description reste incompléte dans la mesure
ou le changement de la tortuosité de I’espace poreux avec I'hydratation n’est pas pris
en compte, a cause de la complexité du probleme et du manque de données sur le sujet
principalement.

Deys (B 6(€)) = Dey(h) (3.36)

Rappelons que la porosité qui se crée a la suite de I'exposition du matériau au
séchage est la conséquence directe du gradient hydrique qui se met en place entre
I’échantillon et le milieu extérieur. Ce gradient traduit l’existence du phénomene de
diffusion de I'eau de l'intérieur vers l'extérieur, d’oll une perte en masse. Le moyen le
plus simple de suivre donc I'influence du séchage est de mesurer 1’évolution au cours
du temps de la perte en masse en tenant compte d’une éventuelle micro-fissuration.
Le matériau sera soumis a des conditions aux limites extérieures controlées a la fois
en terme d’humidité relative et de température. Cette perte en masse nous permettra
alors par une analyse inverse de retrouver le coefficient effectif de diffusivité de I'eau
dans le matériau.
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Toutefois, en absence de données expérimentales sur la perte en masse, nous pouvons
toujours nous baser sur les expressions de calage empiriques suivantes déterminées a
partir des résultats expérimentaux de Molina [150]. Ces expressions nous servent au
calcul du coefficient de diffusivité selon le modele de Xi et al. [17] décrit dans la relation
3.29 :

an = 2,3e-13 - exp(5, 8662 - £/C)
By = Te-12 - exp(3,89 - B/C) (3.37)
v = 1,914 e-11 - exp(6,217 - E/C)

Le tracé de ces parametres en fonction du rapport E/C est présenté dans I’annexe
E.
Le suivi du couplage entre le séchage et 'hydratation pourra se faire quant a lui au
moyen d’une analyse thermique différentielle "ATD’ sur différents points d’une méme
section d’un échantillon au cours de dessiccation. En comparant les résultats obtenus
sur cet échantillon avec un autre protégé de la dessiccation, nous serons en mesure de
déterminer 'influence du séchage sur ’hydratation par différence de degré d’hydrata-
tion. Cette étude nous permettra alors d’identifier le dernier parametre matériau du
modele de diffusion/dessiccation qui est le facteur d’hygro-activation introduit au ni-
veau de I’équation 3.32. En premiere approximation, nous allons prendre ce parametre
égal a N = 1.
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3.3 Conclusion générale

Nous avons défini dans ce chapitre les bases du sous-modeéle consacré a 1’évolution

des cinétiques d’hydratation et de leur couplage avec la dessiccation. En partant de
I’analyse des modeles macroscopiques d’hydratation existants, et en nous basant sur
les bilans massique et volumique du processus d’hydratation, nous sommes parvenus a
définir I’évolution des réactifs et des produits d’hydratation du matériau au cours de sa
maturation. Ce sous-modele repose sur quatre parametres matériau qui peuvent étre
facilement déterminés a partir de données expérimentales ou a travers des formulations
empiriques existantes.
Cette étude nous a permis ensuite de déduire 1’évolution de la porosité totale qui sera
un élément déterminant dans la modélisation du retrait endogene et de dessiccation
présentée dans le chapitre suivant. Cette porosité a été séparée en trois composantes :
la premiere relative au processus d’hydratation, la seconde a celui de la dessiccation
et la troisieme au couplage entre les deux. Chaque composante a été par la suite reliée
a I'état hydrique du matériau en nous basant sur une représentation schématique des
phases du matériau a un instant donné. Ceci nous a conduits finalement a introduire
un modele simplifié de transfert de l'eau dans le matériau en tenant compte des
interactions entre les cinétiques d’hydratation et ceux de diffusion et de séchage.
L’effet de la dessiccation a ainsi été pris en compte au niveau de l’eau libre de
s’hydrater en définissant une affinité hydrique normalisée. D’autre part, le départ de
I’eau par séchage introduisait un terme puits en eau que nous avons utilisé pour définir
un nouveau sous-modele diffusif (voir I'organigramme récapitulatif de ce sous-modele
chimio-hydrique, figure 3.5).

Nous présenterons dans le prochain chapitre le sous-modele hydro-mécanique qui
nous permettra de calculer les déformations et contraintes de retrait et nous ferons la
liaison avec le sous-modele chemo-hydrique défini ici.

Figure 3.5 — Organigramme récapitulatif du sous-modéle chimio-hydrique
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4.1 Introduction

Nous avons vu dans le chapitre précédent 1’état de I'eau présente dans le matériau
cimentaire au fur et a mesure que les processus d’hydratation et éventuellement de
séchage prennent lieu. Il s’en est découlé que l'eau était présente sous différentes
formes (liquide, vapeur), a différents endroits (porosité capillaire, porosité fine des
produits d’hydratation) et sous différents états (libre, adsorbée, liée chimiquement).
En plus de cette eau, nous pouvons trouver dans une représentation schématique de la
microstructure du matériau hydraté de I’air et du solide représentant les grains inertes
et non-réagi ainsi que les produits d’hydratation (silicates et aluminates hydratés,
portlandite. .. ). La présence de toutes ces phases a différents états sera le point de
départ d'une étude microscopique selon laquelle nous établirons le bilan des forces
dans la représentation schématique du milieu. Ceci nous conduira alors a déterminer
les déformations et les contraintes responsables du retrait du matériau.

En seconde partie, nous essayerons de passer de ’échelle locale de la représentation
microstructurale aux déformations totales dans le matériau en nous intéressant a
la distribution de la taille des pores. Nous nous baserons pour cela sur 1’étude de
I’évolution de cette distribution au cours de I’hydratation et de la dessiccation menée
dans la section 1.3.3 du chapitre §I. Les fondements d’'un modele phénoménologique
basé sur cette évolution de la D.T.P. seront par ailleurs détaillés.

4.2 Modélisation des déformations et contraintes
de retrait

La présence simultanée des trois phases solide, liquide et gaz a 1’échelle d’une re-
présentation schématique de la microstructure de la pate de ciment suggere ’existence
d’un équilibre local des forces a ce niveau. Ces forces peuvent étre de diverses natures
selon 1’échelle d’observation et la phase en question telles que nous les avons détaillées
dans la section 1.3.3. Dans ce qui suit, nous présentons ’approche choisie pour la dé-
termination des déformations et des contraintes de retrait.

4.2.1 Détermination des déformations et contraintes de retrait

A partir des observations faites dans la section 1.3.3 sur les différentes forces motrices
du retrait dans le matériau, et en se basant sur les équations de référence présentées
dans 'annexe D, nous sommes maintenant en mesure d’interpréter et de mettre en
équation les retraits endogene et de dessiccation. Pour cela, nous allons nous fonder sur
la mécanique des milieux poreux non saturés (Coussy [151], Schrefler et al. [152]).

En considérant que la pression du gaz dans les capillaires est égale a la pression
atmosphérique et qu’a part les trois types de forces décrits précédemment, aucune autre
force (gravitationnelle, électrique ou ionique. . . ) n’intervient sur les phases en question,
nous pouvons écrire la pression capillaire dans la représentation microstructurale en
nous basant sur I’équation de Kelvin-Laplace (voir figure 4.1 et annexe D) :
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Figure 4.1 — Forces capillaires et tensions superficielles dans une représentation microstructurale de la
pate de ciment

Pcap—Pgaz_Pliq—Pv_B—Q}%CO- (41)
avec P, correspondant a la pression dans le liquide et P, celle dans la phase gazeuse
(vapeur d’eau+air). Dans notre configuration, la tension superficielle mise en jeu est
celle entre le liquide et la phase gazeuse, ce qui correspond a o = o,,;.
D’un autre c6té, nous pouvons écrire le rayon de courbure Rc en fonction du rayon du
pore contenant de 1’eau (par opposition au pore vide) rpg et 'angle de contact « (en
supposant naturellement que les pores sont cylindriques) :

Re=—L (4.2)
cos &
I’équation précédente devient :
2.0y
Pup=P,— P = 2 Oul COS (4.3)

p

Si en plus, nous considérons que 'eau est parfaitement mouillante cosa = 1, et
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sachant que la tension superficielle est positive dans le cas de 'eau avec les produits
d’hydratation, nous avons dans ce cas P, < P, ce qui correspond bien a une dépression
du liquide.

Sachant maintenant qu’au fur et a mesure que les processus d’hydratation et de
séchage ont lieu, le volume du liquide dans le pore diminue progressivement pour laisser
place a la phase gazeuse. Dans ce cas, I’équation précédente peut étre écrite d’une
maniere plus générale en tenant compte du caractere évolutif de la porosité du milieu :

2- Ou,l

()

Notons que la tension superficielle entre I'eau et la phase gazeuse est généralement
fonction de la température moyenne a cette échelle. Vu le faible changement de cette
variable dans la gamme de température rencontrée pendant I’hydratation, nous suppo-
serons une tension superficielle de 1’eau constante et égale a o,,;, = 0,073 N.m™! (voir
Acker et al. [82]). Il faudra cependant savoir que quelques adjuvants tels que les agents
réducteurs de retrait (S.R.A en appellation anglophone) sont susceptibles de changer
la valeur de cette variable, ce qui explique en partie leur effet positif sur le retrait (voir
Bentz et al. [153] [119]).

Pcap(&) = pv - Pl = (44)

D’un autre coté, en considérant I’eau contenue dans les pores comme liquide incom-
pressible, nous pouvons appliquer la loi de Kelvin au systéeme précédent. Ceci permet
d’avoir la pression capillaire directement en fonction de I’humidité relative locale :

R-T-p

Pca :P’U—P:_
P l Ml

-In(h) (4.5)

avec R : Constante des gaz parfaits R = 8,314 J. K ~*.mol .
T : Température de 1’échantillon, exprimée en Kelvin.
o1+ Masse volumique de I'eau capillaire p; = 1000 kg.m 3.
M; : Masse molaire de I'eau M; = 18.107% kg.mol~!.
h : Humidité relative locale dans le pore.

Soit, en tenant compte de I'évolution de ces propriétés avec le degré d’avancement :

_R'T‘Pl

Pcap (5) = Ml

- In(h(£)) (4.6)

A noter que la variation de la température de I'échantillon en fonction de 'hydra-
tation ne sera pas prise en compte a cet endroit de la modélisation. Nous supposerons
dans ce cas que la température est constante et qu’elle est égale a la température
ambiante.

Il en découle alors que la connaissance de la pression capillaire a un instant donnée de
I’hydratation permet de déterminer, d'une maniere explicite, I'humidité relative locale
dans le matériau :
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M,

e = e (=

Pu©)) (1.7

Reste maintenant a déterminer la pression réelle exercée sur le solide formant les
parois des pores. Nous attirons I'attention ici sur le solide en question qui représente a
la fois les produits d’hydratation et le ciment anhydre. A cette fin, nous allons utiliser
la notion de pression effective et pression totale telle qu’elle a été définie et employée
dans la mécanique des milieux continus (voir Coussy [151] et Schrefler et al. [152]).
Nous désignons dans la suite par VER un volume du matériau qui contient a la fois les
phases solide, liquide (I'eau) et gazeuse (vapeur d’eau4air). Toutes les équations éta-
blies pour ce VER correspondront a des équations moyennes a 1’échelle macroscopique.
Cette interprétation n’est cependant pas aussi simple, étant donné qu’il existe deux
approches possibles pour définir la pression effective. Ces deux approches sont respec-
tivement défendues par les deux chercheurs que nous avons cités ci-dessus. La majeure
différence entre-elles réside dans le caracteére continu (pour la définition donnée par
Schrefler et al.) ou différentiel (utilisé par Coussy) de la pression. Dans notre cas, nous
avons choisi de travailler avec la seconde interprétation puisqu’elle fonctionne correc-
tement avec la théorie de Biot [154] (voir Benboudjema [74]).

En désignant par o la contrainte apparente (ou totale) appliquée a I’ensemble, et o’
la contrainte effective appliquée seulement au squelette solide, P, la pression appliquée
par les fluides environnants au solide, ’approche de Coussy permet d’écrire :

do’ =do +dP,, - I (4.8)

Pour la détermination de la pression P,,, nous nous basons sur les travaux de
Baroghel-Bouny et al. [134] qui met en relation la pression capillaire avec la pression
sur le solide a travers le degré de saturation de la phase liquide S;. Ceci nous permet
d’écrire la relation suivante :

dPsol = Sl : chap (49)

P..p : N'est autre que la pression capillaire, donnée notamment par 1’équation
4.4,
S; : Degré de saturation de la phase liquide. Il est égal au rapport du volume
de pore occupé par ’eau sur le volume total disponible des pores.
S, = PEs (5) + PEqds—g <€>
@Elib (5) + (pg(g) + ngads—g (6)

(4.10)

et donc :
dPsoi(§) = Si(§) - dPreap(§) (4.11)

Le schéma 4.2 représente I’état d’'un VER du matériau a deux échéances différentes
de I'hydratation & < &. En agrandissant la zone de contact entre 1'eau et le solide

AH 95 01/2007



4. MODELISATION DU RETRAIT ENDOGENE ET DE SECHAGE

(figure 4.3), nous distinguons les zones d’application de la pression capillaire et de celle
appliquée au solide.

Figure 4.2 — Représentation schématique du VER avec la pression capillaire et celle appliquée au solide
en fonction du degré d’avancement de I’hydratation

Figure 4.3 — Représentation schématique des pressions agissantes sur ’eau et sur le solide dans un
pore donné

Nous arrivons finalement a la derniere étape qui consiste a déterminer les défor-
mations de retrait en fonction des pressions calculées précédemment. Pour cela, nous
allons nous baser sur 1’équation 4.8 qui donne la contrainte effective sur le solide en
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fonction de la pression sur le solide. En supposant qu’a 1’échelle du VER (c.-a-d. &
I’échelle macroscopique) nous avons un comportement élastique du matériau, et que la
contrainte apparente est nulle (matériau qui n’est pas encore mis sous charge au jeune
age), nous pouvons alors écrire :

do’ = Sy dP.yy, - T (4.12)

Or la contrainte effective n’est autre que le produit des déformations totales volu-
miques et du module de compressibilité du solide K :
do’

de(§) = K. (4.13)

Le comportement élastique du matériau pourrait étre dans un deuxiéme temps
remplacé assez facilement par un comportement plus réaliste de type visco-élasto-fragile
ou visco-élasto-endommageable. La différence résidera simplement au niveau du module
de compressibilité K, du squelette solide qui prendra une expression différente selon la
loi choisie. De méme, 'endommagement hydrique traduisant 'effet de la fissuration de
séchage sur le comportement mécanique du matériau peut étre incorporé d’une maniere
assez simple a ce niveau-ci, comme il a été explicité par Burlion et al. [98] et Chen [155].

En remplagant alors dans I’équation précédente la contrainte effective par son équi-
valent de I’équation 4.12, nous obtenons :

dé‘(f) _ Sl(f)}(j(?;ap(f)

Et en substituant la pression capillaire a son équivalence de I’équation 4.4, nous
obtenons au final :

T (4.14)

de(€) = i((?) - d(2 r; SQ) I (4.15)

avec S; fournie par I’équation 4.10. En considérant une configuration en pa-
rallele entre le solide et le matériau total dans la figure 4.3, nous pouvons estimer le
module de compressibilité global K du matériau par :

K,-(1-¢) =K (4.16)
D’autre part, nous avons :
g
delineaires(f) - (35) (417)

Et I’hypothese du comportement mécanique élastique émise précédemment permet
d’écrire le module de compressibilité global en fonction du module d’élasticité E et du
coefficient de Poisson v du matériau :

E(¢)

K(§) = 3.(1—2-1) (4.18)
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D’ou finalement :

(1—¢)- (1—2-v)-S(¢) _d<2'0vl(§)> T (4.19)

fenle) = B 7@

Le coefficient de Poisson est considéré ici constant malgré le fait que dans le tres
jeune age (les 48 premieres heures), ce coefficient évolue de manieére significative de
~ 0,5 (qui correspond a la valeur dans le fluide) a ~ 0, 2 (qui est la valeur caractéristique
dans les matériaux cimentaires) (voir les travaux de Boumiz et al. sur la détermination
de I’évolution des propriétés mécaniques par ultrason [156]).

En ce qui concerne I’évolution du module d’élasticité F en fonction de I’hydratation,
De Schutter en 1999 [157] a établi une relation semi-empirique entre ce module et le
degré d’hydratation en faisant intervenir le seuil de percolation mécanique. Connaissant
la proportionnalité entre le degré d’hydratation et le degré d’avancement, cette relation
peut s’écrire sous la forme suivante :

BE)  _ (E-&y
me-1 - (i-a) 420

ou F : Représente le module d’élasticité pour une hydratation complete.

&o : Le seuil de percolation mécanique, exprimé en degré d’avancement. I1
représente I'instant d’hydratation a partir duquel un squelette solide
capable se déformer se crée dans le matériau.

b : Parametre qui dépend de la nature du ciment utilisé.

4.2.2 Conclusion

En nous basant sur I’étude des forces motrices du retrait du matériau faite dans
la section 1.3.3, trois types de forces ont été identifiés et des lois théoriques et/ou
phénoménologiques ont été établies. A partir deld, nous étions en mesure de calculer
les principales pressions a 1’échelle d’une représentation microstructurale du matériau
et notamment celles transmises au squelette solide. Finalement, les contraintes et les
déformations de retrait ont été déterminées sur la base de ces pressions. A ce stade de
construction, et en se référant a I’équation 4.15, il nous reste cependant une variable a
déterminer avant d’étre en mesure de calculer les déformations de retrait. Il s’agit du
rayon de pore actuel 7,(§). Cette variable sera traitée dans le paragraphe suivant ou
nous nous baserons sur le réseau poreux du matériau pour établir un modele d’évolution
de la D.T.P. en fonction de I'hydratation.

4.3 Modélisation de la distribution de la taille des
pores

Nous avons vu dans le paragraphe précédent le réle primordial que joue la poro-
sité du matériau dans la création des forces et tensions responsables du retrait. Cette
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porosité intervient essentiellement a travers le rayon des pores qui détermine la nature
et 'amplitude de la force mise en jeu (capillaire, tension superficielle, pression de dis-
jonction. .. ). Elle intervient aussi dans la détermination de la saturation du milieu et
par conséquent sur la quantité d’eau susceptible de diffuser et/ou de transmettre les
contraintes de retrait. Il se trouve cependant que cette porosité (fractions et rayons)
n’est pas fixe, mais évolue de manieére significative avec I'avancement de I’hydratation.

4.3.1 Evolution de la porosité au cours de I’hydratation : Mo-
dele phénoménologique

Nous avons établi dans la section 1.2.3.2 les relations entre les forces responsables
du retrait au jeune age et les différentes classes de pores rencontrées dans la matrice
cimentaire. Ceci nous a permis d’identifier clairement la part de porosité active respon-
sable des déformations de retrait. Il se trouve cependant que la porosité en question
(micro et méso-porosité) est fortement dépendante de I'hydratation. Ainsi, au fur et a
mesure que les réactions d’hydratation prennent lieu, cette porosité devient de plus en
plus déconnectée (ou connectée par la porosité fine des C-S—H) et les pores initiale-
ment remplis d’eau se raffinent sous l’action de la précipitation/croissance des produits
d’hydratation. La distribution de taille des pores qui en résulte est alors différente selon
qu’on se situe en coeur ou en surface (Khelidj et al. [149]).

Dans le cas ou il y a échange hydrique avec I'extérieur, la porosité est aussi affectée,
mais d’une facon implicite dans la mesure ou la dessiccation conditionne ’hydratation
et affecte les proportions des phases dans la porosité.

Dans ce qui suit, nous allons décrire I’évolution de cette porosité active a travers
un modele phénoménologique basé sur les résultats de I'injection mercure.

4.3.1.1 Modéle constitutif

Parmi les forces responsables du retrait, nous n’allons retenir que les forces
superficielles et les tensions capillaires. Ce choix est justifié par le fait que la pression
de disjonction, malgré les fortes contraintes qu’elle peut engendrer, reste limitée a
la nanoporosité. Dans le cas du retrait endogene, I'humidité relative du matériau
reste toujours supérieure a celle nécessaire pour extraire 1'eau de cette porosité (voir
paragraphe 1.3.3). Il n’y a donc pas ou peu d’effet de la pression capillaire dans cette
configuration. En soumettant maintenant le matériau a des conditions séveres de
dessiccation (température et/ou humidité relative), 'activation du retrait par pression
de disjonction suppose que toute la porosité située en amont de celle intrinseque aux
C—-S5—-H a été séchée. Ceci implique des niveaux d’H.R dans le matériau inférieurs a
30% afin d’atteindre la nanoprosité et d’en extraire ’eau zéolitique (section 1.2.3.2).
Etant donné la rareté d’une telle condition sur ouvrage réel, nous avons donc décidé
d’écarter cette troisieme cause de retrait.

La deuxiéeme hypotheése sur laquelle reposera notre modele concerne le spectre
poral a prendre en compte dans le calcul de I’évolution de la D.T.P. Méme si les forces
de surface et de capillaires agissent a la fois sur la micro- et la méso-porosité, nous
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allons réduire cette étendue de fagon a ne garder que celle détectée par [’injection
mercure. Cette étendue est définie, et par la méme occasion justifiée, par ses deux
valeurs limites R, et R4 respectivement les rayons minimal et maximal des pores
rencontrés dans la matrice.

Concernant le rayon minimal, le choix est dicté par la frontiere "imaginaire" entre
le domaine de la nano-porosité et celui de la micro-porosité. Ce rayon peut étre
considéré comme un parametre intrinseque aux C—S—H et par conséquent pris
constant indépendamment du matériau R,,;,, = 1,25 nm.

Le rayon maximal est quant a lui plus compliqué a définir dans la mesure ou il est
fortement dépendant de la nature et de la formulation du matériau cimentaire en
question. Ainsi, entre un béton de formulation classique (Béton Ordinaire) et un
béton a haute ou tres haute performance (B.H.P ou B.T.H.P), le rayon maximal des
pores ne serait pas le méme. Dans le second type de béton, en faisant intervenir des
ajouts minéraux (pozzolaniques et/ou laitiers), des adjuvants réducteurs d’eau et en
choisissant des granulats plus fins, nous arrivons a optimiser la compacité du matériau
et raffiner de méme la macro et méso-porosité de la matrice. Le rayon maximal de la
porosité active et connectée reste cependant, et dans les deux extrémes, détectable
par les techniques d’analyse d’images (optique ou microscopique) ainsi que la R.M.N..
Néanmoins, et pour des raisons de simplicité surtout, nous considérerons dans notre
approche que le rayon maximal a utiliser est celui fourni par I'injection mercure. On
pourra aussi justifier cette décision en se basant sur le calcul des pressions capillaires
développé dans le paragraphe 4.2.1. Ainsi, nous avons montré dans I’équation 4.4 que
le rayon des pores est inversement proportionnel a la pression capillaire. Il est alors
conséquent que cette pression va diminuer progressivement avec 'augmentation du
rayon jusqu’a devenir négligeable. Le rayon "critique" a partir duquel ceci arrivera est
assimilé au rayon maximal détecté par I'injection mercure.

A partir de toutes ces considérations, il est maintenant possible de construire le
modele d’évolution de la D.T.P. en fonction de I’hydratation. Ce modele permettra de
déterminer le rayon d’un pore a partir du volume cumulé des pores a un instant donné
d’hydratation. La figure 4.4 montre un exemple de cette d’évolution pour une pate de
ciment de rapport E/C = 0,42 obtenu par P.I.M. (Baroghel-Bouny [18]).

Ces courbes suivent une forme générale en 'S" caractérisée par deux asymptotes

horizontales a leurs valeurs limites. Cette forme peut alors étre représentée par une
fonction mathématique qui permet de décrire 1’évolution de la porosité totale P (cor-
respond au % du volume cumulé) en fonction du logarithme du diametre des pores d.
Nous posons fO cette fonction a & = 0 c.-a-d. avant le début de I’hydratation. Dans
ce cas, fO représente le négatif de 'empilement granulaire du matériau (grains de ci-
ments+granulats) qui est rempli par le volume initial d’eau. En rapportant ce volume
d’eau (avec éventuellement le volume d’air entrainé) au volume total du matériau, nous
obtenons la valeur de la porosité initiale P°.
L’évolution de cette courbe initiale avec I’avancement de ’hydratation est décrite par
une nouvelle fonction f qui met en jeu trois parametres de forme m0, m1 et m2 eux-
mémes fonction du degré d’avancement. Toutes ces fonctions et parametres sont repré-
sentés dans le schéma explicatif 4.5.
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Figure 4.4 — Effet de 'hydratation sur la D.T.P. (en % du volume cumulé) obtenue par P.I.M. sur une
pate de ciment de rapport E/C = 0,42, [18]

Porosité

PO |
P(E,) ——ttf.
PE) —}

log(d)
log(dmin)

Figure 4.5 — Schéma d’évolution de la D.T.P., des fonctions mathématiques et des parameétres de forme
associés

ot P : Porosité (ou volume cumulé des pores) a & = 0
P : Porosité (ou volume cumulé des pores) a £ V
d : Diametre des pores : d =2 -r
¢ : Degré d’avancement a un instant donné t V
1O : fonction d’évolution de P°
f : fonction d’évolution de P
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La fonction f possede deux variables & et d et elle est définie par :

F(& d) = mo(€) - £°|ma(€) - log(d) + ma(€)
lim f(¢,d) =0
Jim (& d) = P() (4.21)
lim £(¢.d) = f°

Les parametres mg, mq et msy de la fonction f représentent respectivement :

myp : La diminution de la porosité totale au fur et a mesure que ’hydratation a
lieu. Elle peut s’écrire alors sous la forme :

P()

0 < mg(ﬁ) = Jik

<1 (4.22)

my : Le caractere multi-échelle de la porosité dans le sens de ceexistence de
plusieurs classes de pores dans la matrice. Ces différentes classes ne vont pas
se remplir de maniere uniforme avec l’avancement de ’hydratation. Ainsi,
a taux d’avancement égaux, les pores de petits diametres (micro-porosité)
seront remplis plus rapidement que les grands pores (méso-porosité). Cette
différence de vitesse est due a l’espace disponible pour la formation des
nouveaux produits. m; peut se mettre sous la forme linéaire suivante :

mi (f) =MmMi1 - f + mio (423)

msy : Le remplissage de la porosité par les hydrates et aluminates au cours du
processus d’hydratation. Ceci revient a décrire la diminution du rayon des
pores avec la formation de ces produits. Par simplification, ce parametre
est considéré comme une variation linéaire de ¢ :

m2<£) = Maq - 6 + Mmoo (424)

Reste maintenant a identifier la fonction de départ f°. Cette fonction doit satisfaire
les mémes conditions aux limites que la fonction principale f, a savoir :

dlim f(d) =0
lim fo(d) = P° (4.25)

AH 102 01,2007



4. MODELISATION DU RETRAIT ENDOGENE ET DE SECHAGE

Parmi les expressions possibles de [, (expression linéaire employée par exemple par
[158]), nous avons choisi la régression non-linéaire & double-exponentiel suivante :

f2(d) = a-exp (b - exp (c : log(d))) (4.26)

ou a,b,c et d sont des constantes a déterminer en se basant sur les conditions aux
limites précédentes. Ceci implique :

c<0,aetbV ou
b<0,c>0etaV —

P’ =q-exp (b - exp (c - log(dmm)>)

c< 0,aetbV ou
b< 0,c>0etaV

In (%0) (4.27)
b=
exp (c . log(dmm))

Nous obtenons alors I'expression finale de f© :
0

7)o e (1)) (129

En remplagant les expressions des parameétres m (4.22, 4.23 et 4.24) et de la fonction
initiale fY trouvée dans l'expression principale de f et de ses conditions aux limites
(4.21), nous pouvons écrire les relations suivantes :

f2(d) = a-exp [ln(

fedy="8 o e (b exp (e [{mur €+ o) -log(@
+ {m21 &+ m22}D>]
lim f(€.d) =
Jim f(E.d) = P(©)
liy 1 (6, d) = /°

Ce qui implique, tout calcul fait :
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P(¢)
PO

f&,d) =

a - exp (b - exp (c- [{mn &+ ma} - log(d)

+{m21-g+m22}]>>]

my(§) et mo(§) ¥
—muy - 10g(dmin) = ma1 £V (4.29)

mlgzletmm:O

Nous obtenons au final les deux expressions de f°(d) et f(&,d) nécessaires au calcul
des rayons des pores a chaque instant de I’hydratation en fonction de la porosité totale
seulement. Ce modele ne nécessite que la connaissance de la porosité initiale et du
diametre minimal des pores pour fonctionner, moyennant trois parametres a identifier
précédemment a, ¢ et my;. Nous verrons dans le prochain chapitre comment déter-
miner ces parametres sur des résultats expérimentaux existants et nous donnerons des
exemples de simulation numérique de la D.T.P. en fonction de I’hydratation et de I'effet
de séchage sur celle-ci.

4.3.1.2 Isothermes de désorption

Lorsque nous soumettons un matériau poreux a des ambiances d’humidité relative
variables a une certaine température, sa masse, proportionnelle a sa teneur en eau, varie
selon 'humidité. La courbe décrivant la variation de la teneur en eau en fonction de
I’humidité relative s’appelle isotherme de sorption. Nous distinguons deux types d’iso-
therme de sorption selon I'H.R. appliquée. Ainsi, dans le cas d’'une H.R. croissante,
nous parlons d’isotherme d’adsorption. Elle traduit un gain en eau du matériau. Dans
le cas contraire, le matériau perd de 1’eau vers 'extérieur et nous parlons dans ce cas
d’isotherme de désorption. A noter que lorsque le matériau est soumis & des cycles de
'chargements/déchargements" hygriques, un phénomene d’hystérésis apparait entre les
isothermes d’adsorption et de désorption. Ce phénomene est en majeure partie lié a
effet "bouteille d’encre" (voir paragraphe C.1) de certains pores qui crée une dissymé-
trie entre entrée et la sortie d’eau (voir Baroghel-bouny [18]).

Il parait clairement alors que la forme des isothermes de sorption est fortement dépen-
dante de la nature et des tailles des pores rencontrés dans le matériau. Ces isothermes
traduisent par ailleurs le mouvement de 'eau évaporable dans le matériau.

Dans notre cas, au lieu de nous baser sur ces isothermes d’adsorption/désorption
pour déterminer la distribution des tailles de pores comme suggéré par Baroghel-Bouny
notamment [159], [134] et repris ultérieurement par plusieurs chercheurs, nous allons
étre en mesure de tracer ces isothermes directement a partir de notre modele de D.T.P..
Les résultats de cette simulation seront présentés dans le chapitre suivant. Cette ap-
proche inverse renforce par ailleurs 1'originalité et 'innovation du modele construit.
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4.4 Conclusion générale

Nous sommes parvenus dans ce chapitre a définir une stratégie de calcul qui
nous permettait d’accéder aux déformations et aux contraintes de retrait a partir des
équilibres locaux des forces motrices. Ces équilibres mettaient en jeu la transmission
des contraintes de retrait de la phase interstitielle au squelette solide en nous basant
sur la loi de Biot et sur la notion de contrainte apparente ou totale.

Le passage de 1’échelle représentative de la microstructure du matériau a 1’échelle
macroscopique se fait en s’appuyant sur les courbes de distribution des tailles de
pores. Nous avons alors imaginé un modele phénoménologique d’évolution de cette
distribution au cours de ’hydratation en nous basant sur les méthodes expérimentales
d’investigation de la porosité et plus particulierement les données de la porosité a
injection mercure malgré ces quelques inconvénients (voir I'organigramme récapitulatif
de ce sous-modele du retrait, figure 4.6.

La résolution du probleme établi en fonction des conditions aux limites parti-
culieres en terme de rayons et volumes limites nous a permis de réduire le nombre
total des parametres du modele a seulement trois. Ces parametres sont identifiés et
utilisés dans le prochain chapitre pour la simulation numérique du comportement
chimio-hydro-mécanique de formulations ’tests’ de pate de ciment et de béton. Une
analyse paramétrique est par ailleurs menée afin de qualifier I'effet des composants
entrant dans la formulation des matériaux cimentaires sur 1’évolution des déformations
de retrait endogene et de dessiccation.

Figure 4.6 — Organigramme récapitulatif du sous-modele du retrait
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5.1 Introduction

Nous avons établi dans les deux précédents chapitres les fondements et les consti-
tuants de notre modele mésoscopique de structuration et de déformation des matériaux
cimentaires au jeune dge. Dans la premieére partie (chapitre §177), nous nous sommes
intéressés a la composante chimique a travers le suivi et la modélisation du proces-
sus d’hydratation et de son caractere thermo-hydro-activé. Par la suite, nous avons
relié cette premiere composante au processus diffusif qui a lieu lorsque le matériau est
soumis a la dessiccation. La teneur en eau s’est alors imposée comme la principale
variable d’état de couplage entre ces deux composantes. Par ailleurs, la détermination
des fractions volumiques des réactifs et des produits issus de ’hydratation a permis
de quantifier la porosité totale du matériau et d’étudier la nature des phases qui la
composent.

Cette porosité était le point d’entrée de la modélisation des déformations et des
contraintes de retrait générées dans le matériau présentée dans le chapitre §1V. L’étude
des mécanismes et des forces responsables des retraits endogene et de dessiccation a
permis de construire la composante mécanique du modele. Cette composante reste par
ailleurs intimement liée a 1’état hydrique du matériau et a 1’évolution de la microstruc-
ture au cours du durcissement. La pertinence de cette partie reposait alors sur une
prise en compte réaliste de cette microstructure. Ceci a été accompli en construisant
un sous-modele original basé sur la distribution de la taille des pores et son évolution
avec I’hydratation.

Cette étape de construction est alors suivie par une étape non moins importante
d’identification et de validation et qui est I'objet de ce dernier chapitre. Nous propo-
serons dans un premier temps d’identifier les principaux parametres utilisés dans ce
modele soit par détermination directe sur des résultats expérimentaux existants soit
en adoptant des formulations empiriques, semi-empiriques ou théoriques adaptées aux
matériaux d’étude et compatibles avec les hypotheses de base.

Ensuite, nous validerons notre approche en confrontant les résultats des simula-
tions numériques avec ceux obtenus expérimentalement sur une pate de ciment et sur
un béton. Les résultats obtenus sont au fur et a mesure analysés et commentés. Nous
finirons enfin par reproduire l'effet de quelques parametres de formulation en jouant
sur les parametres clés du modele et en les confrontant aux résultats obtenus lors de
notre étude expérimentale sur anneau.

5.2 Identification des parameétres du modele

L’identification des différents parametres introduits dans le modele de structuration
et déformation au jeune age nécessite de travailler sur des exemples concrets de ma-
tériaux ou a défaut de donner des formules empiriques ou théoriques qui permettent
d’adapter ces parametres a la nature du matériau étudié. Pour cela, nous nous sommes
intéressés aux travaux de these de Baroghel-Bouny [18] dans lesquels une vaste cam-
pagne expérimentale de caractérisation des propriétés chimiques, physiques et méca-
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niques des le jeune age et jusqu’a maturation de pates de ciment et de bétons est donnée.
Nous avons cependant restreint notre identification a deux exemples de formulations
qui représentent une pate de ciment et un béton de composition et aux propriétés 'ordi-
naires’. Les paragraphes suivants traitent tour a tour des principaux parametres utilisés
et de leur détermination expérimentale.

5.2.1 Matériaux étudiés

Les deux matériaux sélectionnés pour cette étude sont respectivement un béton
ordinaire de composition ’classique’ (noté par la suite BO) et la pate de ciment corres-
pondante CO (de mémes matériaux et composition que le béton, excepté les granulats).
Les deux matériaux sont fabriqués avec le méme ciment CEM I 52,5 N CE PM-ES-CP2
(CPA 55 HTS en ancienne appellation) a forte teneur en silice, dont ’analyse chimique
et la composition potentielle selon la formule de BOGUE sont données dans ’annexe F.
Le premier présente un rapport E/C= 0,487 tandis que le second présente un rapport
de 0, 348. Cette différence s’explique par le fait que les deux matériaux présentent des
maniabilités équivalentes. Le tableau 5.1 présente la composition massique relative a
chacun d’entre eux.

Dosage [Kg]
Constituants Béton Pate de ciment
Gravillon calcaire du Boulonnais 12,5/20 Y
Gravillon calcaire du Boulonnais 4/12.5 415
Sable du Boulonnais 0/5 372
Sable de Seine 0/4 372
Ciment CEM I 52,5 N CE PM-ES-CP2 353 1501,7
Eau 172 523, 2
Rapport E/C 0,487 0,348
Rapport E/Solide 0,075 0,348
Quantité de liant (E+C) 525 2025

Table 5.1 — Composition massique par métre cube de béton/pate de ciment, Baroghel-Bouny [18]

5.2.2 Déformations de retrait libre endogene et de séchage

La mesure du retrait endogene libre peut se faire par mesure LVDT linéique sur des
éprouvettes 4x4x16 cm protégées de la dessiccation. Nous pourrons par exemple nous
appuyer sur le systéme de mesures de retrait de déformations endogénes A.D.T.M. !
mis au point par Koenders [160] et adapté par Lura [9]. Ainsi, au fur et & mesure que le
retrait se met en place, des barres encastrées dans 1’échantillon et reliées a des capteurs
LVDT permettent de suivre I’évolution des déformations induites. L’échantillon
sera mis au point de facon a éliminer tout frottement avec les surfaces du moule.
L’ensemble du banc de mesure sera gardé sous conditions environnementales controlées.

! Acronyme d’Autogenous Deformation Testing Machine
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En ce qui concerne le retrait de séchage, et tel que nous 'avons détaillé dans la
section 4.2.1, les déformations générées par ce type de retrait (et indirectement le retrait
endogene par auto-dessiccation) sont directement liées a la distribution des tailles de
pores du matériau. Ainsi, la connaissance du rayon du pore a un point donné et a
un instant donné de I’hydratation permet de calculer la pression capillaire effective
appliquée au solide et par conséquent les déformations de ce dernier. Pour cela, nous
avons besoin de caractériser :

— La distribution des tailles de pores a différentes échéances (par Porosimétrie a
Intrusion Mercure par exemple).

— La porosité totale du matériau, qui associée aux données de perte en masse,
permet de calculer le degré de saturation total (relation 4.10).

— Le module de rigidité du matériau pour le calcul des déformations proprement
dites (relation 4.15).
En plus de la détermination indirecte, des mesures de retrait de séchage semi-
empéché sur anneaux peuvent étre aussi envisagées. Ces essais permettront de valider
le calcul numérique du retrait restreint.

En ce qui concerne la distribution des tailles de pores, le modele construit dans
la section 4.3.1 permet de traduire assez fidelement le raffinement progressif des pores
au fur et a mesure que le processus d’hydratation a lieu. Ce modele ne demande par
ailleurs que trois parametres pour fonctionner : a, ¢ et m11. Ces derniers sont obtenus
pour chaque matériau en faisant une optimisation par la méthode des moindres carrés.
Deux exemples de résultats que nous pouvons avoir avec ce modele sont présentés dans
les figures 5.1 et 5.2.

Le premier représente l’approximation de 1’évolution au cours du temps de la
D.T.P. d'une pate de ciment de rapport E/C=0,47 avec notre modele constitutif. Les
données expérimentales sont obtenues par essais de porosimétrie a injection mercure
et font partie d’une large campagne expérimentale effectuée par Feldman sur des pates
de ciment pour la détermination de la perméabilité [19]. La seconde série de résultats
correspond a I’évolution de la D.T.P. au cours du durcissement d’une pate de ciment
de rapport £/C=0,42. Ces données sont extraites des travaux de Baroghel-bouny sur la
caractérisation des pates de ciment et des bétons [18]. Nous notons au passage la bonne
concordance du modele avec les distributions obtenues dans les deux cas surtout dans
le domaine de la microporosité. Dans la seconde série, nous avons étendu la porosité
totale maximale au rayon de valeur 1, 25 um qui correspond au diametre minimal utilisé
dans le modele. Cette valeur a une double signification puisqu’elle correspond a la fois
a la limite entre la nanoporosité et la microporosité (voir paragraphe 1.2.3.2.1) et a la
valeur critique d’application du modele de Kelvin-Laplace (Young et al. [89], Bye [161]).

La deuxieme donnée d’entrée pour le calcul des déformations au jeune age est la
porosité totale du matériau. Celle-ci peut étre obtenue en combinant ’essai de porosité
a injection mercure avec celui d’analyse d’image (partie de la mésoporosité et la ma-
croporosité). La valeur finale correspond alors a la somme des deux porosités trouvées.
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Figure 5.1 — Approximation de I’évolution au cours du temps de la D.T.P. d’'une pate de ciment de
rapport E/C=0,47 avec le modele constitutif de la D.T.P., données expérimentales obtenues par PIM,
Feldman [19]

Figure 5.2 — Approximation de I’évolution au cours du temps de la D.T.P. d’'une pate de ciment de
rapport E/C=0,42 avec le modéle constitutif de la D.T.P., données expérimentales obtenues par PIM,
Baroghel-Bouny [18]

Cette méme variable peut étre obtenue numériquement par notre module de calcul des
fractions volumiques qui lui est déja identifié.
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5.2.3 Propriétés mécaniques

Finalement, le calcul des déformations de retrait passe par la caractérisation du mo-

dule de rigidité pour différents ages du matériau. Parmi les moyens de détermination de
ce module, nous pouvons utiliser les méthodes dynamiques type mesure par ultrasons.
Le méme essai permettra par ailleurs d’obtenir le coefficient de Poisson du matériau
(Boumiz et al. [156]).
En absence de données expérimentales sur ce module, le Roy propose dans son travail
de these sur les déformations instantanées et différées des bétons a hautes performances
[162], de calculer son évolution au cours du temps a partir de la connaissance de la ré-
sistance mécanique en compression et du rapport E/C (éventuellement avec le rapport
S/C). D’autres expressions sont données dans ce méme travail pour le calcul du module
de rigidité d'une pate de ciment a partir de celui d’un béton et inversement.

A partir de cette évolution, et en appliquant la relation 4.20, nous sommes en
mesure de reproduire numériquement 1’évolution du module de rigidité au cours du
durcissement du matériau.

5.2.4 Récapitulatif

Finalement, nous avons regroupé tous les parametres décrits précédemment et en-
trants dans la modélisation de la structuration et des déformations du matériau cimen-
taire au jeune age dans le tableau 5.3. Notons que certaines variables introduites dans
ce tableau ne sont pas des parametres proprement dits, mais plutot des données utiles
pour des validations partielles des différents modules.
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5.3 Résultats de simulation numérique sur des for-
mulations ’tests’

Une fois que nous avons établi les méthodes expérimentales et/ou les expressions
empiriques (éventuellement théoriques) de caractérisation des parametres du modele
de structuration et de déformations, nous sommes maintenant en mesure d’appliquer
ce dernier a des matériaux cimentaires de formulations et constituants différents.

La premiere étape sera alors de valider toute la démarche précédente sur des ma-
tériaux 'tests’ dont nous connaissons préalablement les évolutions de leurs microstruc-
tures, de leurs humidités relatives et de leurs déformations a la fois en condition endo-
gene et en dessiccation. Les résultats de ces simulations sont présentés dans les sections
suivantes pour un béton de formulation ordinaire (B.O.) et pour la pate de ciment
correspondante (C.O.).

5.3.1 Simulation du comportement chimio-hydro-mécanique
d’un béton au jeune age

Les différents parametres nécessaires a la simulation numérique du comportement
chimio-hydro-mécanique du béton ordinaire sont donnés dans le tableau 5.2. Les calculs
sont présentés en deux parties selon la condition hydrique extérieure appliquée au
matériau. Notons au passage que tous les résultats présentés dans cette section sont
issus de calculs numériques par éléments finis au point inférieur gauche d’une section
(calcul en 2D) d’un quart d’éprouvette prismatique de dimensions 4x4x16 cm (voir
schéma 5.4). Le code de calcul utilisé est '"CAST3M’ développé au C.E.A. Nous avons
aussi choisi de modéliser I’avancement de la réaction d’hydratation a partir du seuil de
percolation du matériau d’ou la valeur nulle de & pour I’évolution du module d”Young.

Figure 5.4 — Géométrie et conditions aux limites utilisées pour les simulations numériques sur éprou-
vette prismatique
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Parametre Valeur
E/C 0,487
Ao 0 [%]
E./R 4000 [K]
Qoo 0,92
(W/C)stoechio 0,181
kuwg 0,178
pp.c.h_(Sat) 2241 [kg/m3]
N 1
Eoo 48 [GPa]
o 0.
b(E) 0,29
Tins 20 [°C]
Weq.e:ct O [l/m3]
Rmin 1,25 [nm]
mll 1
a 0,161
c 1,1

Table 5.2 — Parametres de simulation numérique du comportement chimio-hydro-mécanique du béton
B.O.

5.3.1.1 Composantes endogénes

La présentation des résultats numériques suivra le méme cheminement que celui
adopté pour la construction de notre modele. Ainsi, nous nous intéresserons d’abord
a la définition de I’hydratation, ensuite a ses couplages avec I'état hydrique diffusif et
finalement a ses conséquences sur la structuration physique et mécanique du matériau.
Les figures 5.5 et 5.6 montrent ’évolution du degré d’avancement global des réactions
d’hydratation du BO au cours du temps ainsi que les évolutions des produits et
réactifs associés a ces réactions. Les quelques points expérimentaux consignés dans
la premiére figure confirment bien l'efficacité de 'approche adoptée (parametres de
modélisation consignés dans le graphique). D'un autre c6té, nous devons noter que
le second graphique représente ’évolution des fractions volumiques non seulement en
endogene, mais aussi en dessiccation, ce qui explique 'activation du départ de 1'eau
libre et de la création de la porosité liée au séchage. Les deux phénomeénes restent
cependant indépendants puisque l'activation de la dessiccation n’a eu lieu qu’une
fois les cinétiques d’hydratation stabilisées (début du séchage a 210j). Cette mise en
parallele anticipée des résultats en endogene et en dessiccation a cependant l'intérét
de montrer la continuité des fonctions employées.

Signalons au passage que la fraction volumique des granulats n’a pas été tracée sur le
graphique a cause de sa constance dans le temps (f,, = 0,717).

Nous montrons par la suite dans la figure 5.7 les courbes expérimentale et
numérique de distribution des tailles des pores du BO a maturation. Ces courbes
correspondent a la microstructure du béton a la fin de I'hydratation et qui sera
exposée ultérieurement au séchage. La courbe numérique est obtenue par application
du modele de structuration et de D.T.P. présenté dans le chapitre §7V. Dans le cas
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Figure 5.5 — Evolution du degré d’avancement global des réactions d’hydratation du BO au cours du
temps, données expérimentales de Baroghel-Bouny [18]

Figure 5.6 — Evolution des fractions volumiques des produits et réactifs des réactions d’hydratation
du BO au cours du temps

de notre béton d’étude, la distribution des tailles de pores présente une forme plus
complexe qui associe deux sigmoides simultanément (courbe expérimentale de la figure
5.7). Cette forme semble étre par ailleurs une caractéristique générale des bétons et
méme des mortiers puisque son origine est commune aux deux types. Ainsi, la premiére
sigmoide caractérise la distribution des pores dans la pate de ciment (microporosité),
commune aux trois types. La nouvelle partie de la courbe désigne quant a elle les pores
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capillaires 'grossiers’ ou ce que nous avons appelé la mésoporosité. Nous retiendrons
dans cette derniere catégorie une fraction de la porosité liée aux auréoles de transition
qui sont engendrées par la présence des granulats.

Etant donnée la grande taille des pores de cette classe, nous avons choisi de ne
pas les prendre en compte dans le modele. Ce choix est justifié par la faible pression
capillaire maximale que peut engendrer cette classe de porosité, pression calculée par
la loi de Kelvin-Laplace qui est valable dans ce domaine de pores (voir annexe D).
D’autre part, nous pouvons émettre un doute quant a la validité des résultats obtenus
par la porosimétrie a intrusion mercure pour ce domaine de porosité. Ceci est lié
au fait que la mésoporosité en question se trouve dans la limite de détection de la
méthode (Diamond [163] [164]). Ajouter a cela l'effet bouteille d’encre qui caractérise
cette méthode d’investigation et qui est a l'origine de la sur-estimation systématique
des volumes des pores fins et de la sous-estimation de ceux des classes supérieures
(voir le paragraphe C.1 pour plus de détails).

Pour toutes ces raisons, nous avons choisi donc de garder la méme approche
qu’avec les pates de ciment en caractérisant la D.T.P. par une seule sigmoide qui
décrit essentiellement la microporosité. L’échelle de la porosité a été alors modifiée de
facon a ne tenir compte que de cette classe de porosité. Pour cela, nous avons adopté
un rayon limite virtuel entre ces deux classes égal a 5 um.

Figure 5.7 — Courbes expérimentale et numérique de distribution des tailles des pores du BO a matu-
ration

Une fois la D.T.P. et son évolution au cours du temps identifiées (voir courbe
d’évolution du rayon des pores remplis d’eau au cours de la maturation du BO, fig.
5.8), nous sommes alors en mesure de déterminer I’évolution de la pression capillaire
totale en fonction de I’age du matériau et ce, en nous basant sur I’équation 4.4. Cette

évolution est donnée dans la figure 5.9.

AH 117 01,2007



5. IDENTIFICATION ET VALIDATION DU MODELE SUR QUELQUES
EXEMPLES DE FORMULATIONS

Figure 5.8 — Courbe numérique de ’évolution du rayon des pores remplis d’eau au cours de la matu-
ration du BO

Figure 5.9 — Courbe numérique de I’évolution des pressions capillaires totale et effective au cours de
la maturation et du séchage du BO

En nous basant sur la courbe d’évolution de la pression capillaire totale obtenue et
en nous référant a I’équation 4.7, nous pouvons en déduire I’humidité relative qui regne
a 'intérieur du béton (fig. 5.10) au cours de la maturation et sous condition endogene.
Les résultats de simulation obtenus sont assez proches des valeurs déterminées expéri-
mentalement en tenant compte de I'incertitude de mesure qui est de 'ordre de 1% de
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H.R..

Notons par ailleurs qu’a ’age de 1807, I'H.R. mesurée expérimentalement continue sa
diminution au lieu de s’approcher d'une asymptote comme dans le cas de la simula-
tion. Cela peut étre attribué a un défaut de la mesure expérimentale qui ne mesure
pas directement I’H.R. a I'intérieur du matériau, mais tout pres de sa surface, ou des
conditions particulieres peuvent apparaitre (se référer aux travaux de Khelidj et al. sur
la mesure de I’'H.R. par sonde hygrométrique sur éprouvettes prismatiques de mortiers,

[133)).

Figure 5.10 — Courbes expérimentale et numérique de I’évolution de 'humidité relative interne du ma-
tériau BO au cours de la maturation et sous condition endogene, données expérimentales de Baroghel-
Bouny [18]

En ce qui concerne les propriétés mécaniques transmises au squelette solide du
matériau, la prise en compte de la relation 4.11 nous permet d’obtenir la pression
capillaire effective a partir de 1’évolution du degré de saturation total donné dans
la figure 5.11 et de celle de la pression capillaire totale présentée précédemment. Le
résultat est montré dans la figure 5.9 au méme titre que la pression totale pour une
meilleure visualisation de I’ensemble.

Finalement, I'association du module d’élasticité du béton avec la pression effective
selon les équations 4.14 a 4.18 permet de calculer les déformations du retrait endogene
a chaque point de Gauss. Notons que le gain du matériau en rigidité au fur et a mesure
que I'hydratation a lieu n’est que partiellement contre-balancé par I’augmentation de
la pression appliquée au solide, ce qui explique la diminution de la vitesse de formation
des déformations. Ces évolutions sont visibles respectivement dans les figures 5.9, 5.12,
5.13 et 5.14.

L’écart important observé entre les déformations endogenes calculées et celles déter-

AH 119 01,2007



5. IDENTIFICATION ET VALIDATION DU MODELE SUR QUELQUES
EXEMPLES DE FORMULATIONS

Figure 5.11 — Courbe numérique de I’évolution du degré de saturation total au cours de maturation
du BO

minées expérimentalement (de ordre de 40 a 50%) est totalement prévisible dans la
mesure ou nos calculs ne prennent en compte que la composante élastique des défor-
mations. Ainsi, plusieurs auteurs, dont notamment Bazant [165] [116] et De Schutter
[166] [157], ont montré expérimentalement que les déformations viscoélastiques étaient
tres importantes au jeune age. Ils expliquaient cette présence par la faible résistance en
compression du matériau au jeune age opposée aux contraintes de retrait et au grand
pouvoir de relaxation. Plusieurs théories et mécanismes de fluage propre au jeune age
sont présentés et analysés dans les travaux de Neville et al. [167], de Berthollet [168]
et de Atrushi [169] en particulier.

D’autre part, nous remarquons que les déformations mesurées continuent d’augmenter
alors que le modele atteint une asymptote horizontale a 180;5. Ce phénomeéne n’est pas
sans rappeler la diminution de ’'H.R. enregistrée dans la figure 5.10.
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Figure 5.12 — Points expérimentaux et numériques de I’évolution du module d’élasticité du BO au
cours du temps, données expérimentales de Baroghel-Bouny [18]

Figure 5.13 — Courbes expérimentale et numériques de I’évolution des déformations de retrait endogene
au cours de la maturation du BO
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Figure 5.14 — Courbes expérimentale et numérique de I’évolution des déformations endogeénes en fonc-
tion de 'humidité relative interne du matériau BO, données expérimentales de Baroghel-Bouny [18]
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5.3.1.2 Composantes de dessiccation

Nous regroupons dans ce paragraphe les principaux résultats de simulation nu-
mérique obtenus en appliquant une dessiccation uniforme (température extérieure de
20°C et Teneur en eau externe égale & 0.1/m?) et a cinétique accélérée a age t = 2105
ce qui correspond a un béton déja durci. Cette accélération, qui permet de réduire
le temps de calcul est prise en compte en augmentant artificiellement le coefficient
de diffusion. La figure 5.15 montre le résultat de simulation numérique de trois
formulations se différenciant par des cinétiques de diffusion différentes (formulation de
référence 'Ref’, la méme mais avec un coefficient de diffusion divisé par trois 'Df /3’
et la méme avec un coefficient multiplié par trois ‘D f * 3/, voir section 5.3.3). Nous
voyons ainsi que l'accélération des cinétiques de diffusion permet de retrouver la méme
déformation de dessiccation finale. Rappelons que ce résultat n’est valable que dans
le cas d'un calcul élastique sans prendre en compte les déformations visqueuses et
les effets de la fissuration. De méme, les résultats présentés ci-dessous correspondent
au centre de I'éprouvette ¢.-a~-d. au point inférieur gauche dans la section du quart
d’éprouvette prismatique (voir figure 5.4). Les calculs effectués sont en configuration
de déformations planes en 2D.

Figure 5.15 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations du retrait de dessiccation pour
différents coefficients de diffusion

Certaines courbes ont déja été abordées dans le paragraphe précédent afin de les
comparer avec les résultats de simulation en endogene (figure 5.6). De méme le com-
portement de certaines propriétés physiques et mécaniques en endogene est rapporté
pour les mémes raisons sur les graphiques de cette section.

Les valeurs limites obtenues en fin de simulation pour I’humidité relative et les défor-
mations de dessiccation (voir figure 5.19) sont souvent liées au rayon minimal des pores
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utilisé dans le modele (voir section identification des déformations, page 109 et section
4.3.1. Ry = 1,25nm). Ce rayon minimal nous limite ainsi a travailler & des humidités
relatives assez élevées en séchage. Le séchage s’arréte alors une fois que nous saturons a
ce rayon minimal ce qui correspond a la fin de la validité de notre modele (et en méme
temps celui de Kelvin-Laplace pour des rayons inférieurs). Cela correspondra a une
humidité relative finale de I'ordre de 43% telle que nous pouvons le voir sur le graphe
5.17. Les courbes 5.16 et 5.18 traitent de 1’évolution du degré de saturation total en
conditions endogene et en dessiccation en fonction du temps et de I’humidité relative
interne. Elles nous permettent ainsi d’avoir une idée sur le comportement hydrique du
matériau avant et au cours du séchage.

Figure 5.16 — Courbe numérique de 1’évolution du degré de saturation total en conditions endogene et
en dessiccation pour le béton
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Figure 5.17 — Courbe d’évolution de I'humidité relative interne du béton de 1’état protégé jusqu’a
dessiccation

Figure 5.18 — Courbe d’évolution du degré de saturation total, en conditions endogene et en dessiccation
pour le béton, en fonction de ’humidité relative interne
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Figure 5.19 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations totales du BO : endogenes + de
dessiccation
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Malgré I'existence de déformations non-linéaires liées au fluage de dessiccation dans
ce mode de configuration, nous avons décidé de ne pas en tenir compte dans notre
étude paramétrique. Dans la figure 5.20, nous comparons les déformations de dessicca-
tion libres expérimentales avec celles obtenues par notre modele par paliers d’humidité
relative. Nous remarquons par ailleurs que la relation ’déformations mesurées- H.R’ suit
une tendance quasi-linéaire pour les hautes humidités. Le domaine de validité de notre
modele est par ailleurs bien représenté sur ce graphe ou nous voyons 1’accord entre le
modele et les expériences.

Figure 5.20 — Confrontation résultats numériques/expérimentaux de ’évolution des déformations de
dessiccation en fonction de 'humidité relative interne du BO

5.3.2 Simulation du comportement chimio-hydro-mécanique
d’une pate de ciment au jeune age

De méme que dans le cas du béton, les principaux résultats de simulation obtenus

pour la pate de ciment sont groupés selon que le matériau est protégé ou non de la des-
siccation. Le tableau 5.3 récapitule les principaux parametres utilisés dans le cadre de
ces simulations. Nous avons utilisé la méme configuration de calcul que précédemment
pour la réalisation de nos simulations (section d'un quart d’éprouvette prismatique
4x4x16 cm - figure 5.4 - et temps de début des calculs coincidant avec le temps de
prise).
D’autre part, étant donnée la similitude en cinétique et en comportement entre la ré-
ponse chimio-hydro-mécanique de la pate de ciment et celle du béton, nous n’allons
exposer ci-dessous que les résultats les plus pertinents nécessaires a la compréhension
des phénomenes. Le reste des résultats a été relayé a ’annexe G.
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Parametre Valeur
E/C 0,348
Ao 0 [%]
E./R 4000 [K]
Qoo 0,76
(W/C)stoechio 0,181
kuwg 0,178
pp.c.h_(sat) 2241 [kg/m3]
N 1
Eoo 20 [GPa]
o 0.
b(E) 0,7
Tini 20 [°C]
Weq.e:ct O [l/m3]
Rmin 1,25 [nm]
mll 1,7
a 0,5287
c 1,8

Table 5.3 — Parametres de simulation numérique du comportement chimio-hydro-mécanique de la pate
de ciment C.O.

5.3.2.1 Composantes endogénes

Figure 5.21 — Courbes expérimentale et numérique de distribution des tailles des pores du CO a
maturation

La comparaison entre les déformations de retrait endogene mesurées (obtenues a
partir de la distribution de taille des pores présentée dans la figure 5.21) et celles cal-
culées dans la figure 5.22 montre un écart assez important dans le cas de la pate de
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ciment par rapport a celui du béton. Ceci peut s’expliquer par le fait que les granulats
présents dans le second type de matériau s’opposent aux déformations viscoélastiques
de la pate de ciment a cause de leur grande rigidité. Pickett (1956) (repris dans Huet
[170]) a montré expérimentalement que 'augmentation de la teneur en granulats dimi-
nue les déformations de fluage propre d’un mortier par rapport a celle d’'une pate de
ciment, pour un méme rapport E/C. Ces mémes déformations sont représentées dans la
figure 5.23 en terme d’humidité relative interne. Nous noterons dans ce cas la parfaite
corrélation linéaire entre le retrait endogene et ’'H.R. a partir d'une H.R. > 98%, com-
portement qui a été expérimentalement observé par Baroghel-Bouny. Cette corrélation
traduit qu’a partir de 98% de H.R., les déformations de retrait obtenues représentent
celles du retrait d’auto-dessiccation du matériau.

Figure 5.22 — Courbes expérimentale et numérique de 1’évolution des déformations de retrait endogene
au cours de la maturation du CO

Figure 5.23 — Courbes expérimentale et numérique de ’évolution des déformations endogenes en fonc-
tion de humidité relative interne du matériau CO, données expérimentales de Baroghel-Bouny [18]
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5.3.2.2 Composantes de dessiccation

Dessiccation appliquée a ¢t = 2105 pour un matériau dont ’hydratation est presque
finie. Les C.A.L. appliquées sont : température extérieure de 20°C' et teneur en eau
externe égale a 0.1/m3. (voir figure 5.4). Nous rappelons que les résultats présentés
ci-dessous correspondent au calcul numérique au point inférieur gauche d’une section
(calcul en 2D) du quart d’éprouvette présenté.

Figure 5.24 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations totales du CO : endogenes + de
dessiccation

Figure 5.25 — Courbe d’évolution du degré de saturation total, en conditions endogene et en dessiccation
pour le CO, en fonction de ’humidité relative interne

AH 130 01,2007



5. IDENTIFICATION ET VALIDATION DU MODELE SUR QUELQUES
EXEMPLES DE FORMULATIONS

5.3.3 Etude paramétrique des principaux facteurs agissant sur
les déformations de retrait

Un des intéréts majeurs de recourir a la modélisation numérique pour la déter-
mination des déformations de retrait endogene et de dessiccation est la possibilité
de faire varier, séparément ou de maniere simultanée, un ou plusieurs parametres de
formulation. Nous sommes alors en mesure de voir le poids de chacun d’entre-eux sur
la réponse totale en retrait et d’optimiser la formulation en conséquence. Parmi le
grand nombre de parameétres susceptibles d’étre étudiés, nous nous sommes contentés
de voir les effets de six d’entre-eux par rapport a une formulation de référence (désigné
par 'Ref’) dont les caractéristiques et données d’entrée sont présentées dans le tableau
5.4. Rappelons que les résultats présentés ci-dessous correspondent au point central
intérieur dans une section d’éprouvette en anneau. Tous les calculs ont été réalisés en
configuration 2D axisymétrique. La figure 5.26 montre la géométrie et les conditions
aux limites appliquées dans le cas d'une dessiccation initiée a 1507. Les résultats
de simulation obtenus sont analysés et commentés sur la base des observations
expérimentales et modeles employés.

Parametre Valeur
E/C 0,4
G/C 0.
S/C 0.

Quant.Liant 1956,25 [kg]
Ao 0 [%]
E,/R 4000 [K]
Qoo 0,76
(W/C)stoechio 03181
kwg 0,178
Pp.c.h.(sat) 2241 [kg/m?]
N 1
JOS 20 [GPa)
&o 0.
b(E) 0,7
T 20 [°C]
Weq.e:vt 0 [l/m3]
Roin 1,25 [nm]
mll 1,5
a 0,615
c 1,7

Table 5.4 — Données de simulation numérique de la formulation de référence 'Ref’ pour I’étude para-
métrique

5.3.3.1 Effet du rapport Eau/Ciment

Nous présentons dans les figures 5.27 et 5.28 les courbes numériques des défor-
mations de retrait endogene et de dessiccation pour trois rapports E/C différents.
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Figure 5.26 — Géométrie et conditions aux limites utilisées pour les simulations numériques de 1’essai
a anneau

Ces simulations ont été obtenues en gardant les mémes parametres que ceux de la
formulation de référence, mais en changeant a chaque fois le rapport E/C et le degré
d’hydratation & l'infini correspondant (voir équation 3.20).

Figure 5.27 — Courbes numériques de ’évolution des déformations du retrait endogene pour différents
rapports E/C

Sur le graphe 5.29, nous pouvons voir les valeurs finales des déformations du retrait
endogene en fonction de différents rapports E/C'. 11 est alors intéressant de remarquer
I’évolution non-linéaire décroissante des déformations pour des E/C' de plus en plus
grands. Nous remarquons par ailleurs l'existence d’un point singulier traduisant un
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Figure 5.28 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations du retrait de dessiccation pour
différents rapports E/C, début de séchage a 150j

changement de pente pour le rapport 0,40. Ceci peut étre expliqué en regardant la
figure 5.30 présentant les évolutions inverses de la pression capillaire finale et du degré
de saturation final dont la multiplication donne la pression capillaire effective utilisée
dans le calcul des déformations. Ce point singulier autour de £/C = 0,40 a été par
ailleurs détecté expérimentalement par Baroghel-Bouny et al. [171] a I’échelle macro-
scopique (déformations endogeénes volumiques et linéaires) et microscopique (quantité
et caractéristique des produits d’hydratation ainsi que la D.T.P.). Ces auteurs I'attri-
buent & un seuil de percolation relié au degré de connectivité du réseau poreux (et
solide) qui influence le processus d’hydratation par manque d’eau et/ou d’espace. Le
taux d’hydratation est ainsi réduit a cause de la faible diffusivité des réactifs a travers
les couches des C—S—H.
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Figure 5.29 — Courbe numérique de 1’évolution des déformations finales du retrait endogene et totales
(endog.+dess.) en fonction du rapport E/C

Figure 5.30 — Courbes numériques des évolutions de la pression capillaire finale et du degré de satu-
ration final en fonction du rapport E/C en condition endogéne
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5.3.3.2 Effet de la texture des C—S—H

Deux parametres clés sont liés a la texture des C—S—H a savoir leur densité et leur

porosité. Comme il a été expliqué dans le paragraphe 1.2.3.2.1 relatif aux différentes
classes de pores et les mécanismes de retrait correspondants, c’est cette microporosité
qui est le principal lieu d’apparition des tensions superficielles et des forces capillaires.
Ainsi, comme nous pouvons le voir sur les figures 5.31 et 5.32, 'augmentation de la
densité des hydrates de 10% engendre une augmentation a court terme des déforma-
tions du retrait endogeéne, mais une diminution a plus long terme de celle du retrait
de dessiccation. A D'inverse, la diminution de cette densité par 10% permet d’obtenir
des déformations initiales plus faibles mais qui, une fois le séchage activé, deviennent
plus importantes. Une explication possible vient du fait que la variation de la densité
implique une variation a la fois du volume poreux des hydrates et de la quantité d’eau
présente dans cette porosité. Ainsi, le volume des C—S—H formé agit directement sur
le phénomene d’auto-dessiccation d’ou une diminution du retrait endogene quand la
densité augmente. A Dinverse, en séchage, il y a moins de porosité donc 1’eau séchée va
plus loin dans les petits pores et le retrait de séchage augmente.
Pratiquement, une variation de la densité des hydrates peut étre une conséquence di-
recte de la nature du ciment employé. Ainsi, 'emploi de ciment avec ajouts (cendres,
laitiers, pouzzolanes...) diminue le rapport Calcium/Silicium des C-S—H, affine leur
porosité et diminue leur densité (Taylor [172]).

Figure 5.31 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations du retrait endogéne pour différentes
densités des C—-S—H

D’un autre c6té, I'utilisation d’un type de ciment plutot qu’'un autre peut aussi
impliquer une porosité plus ou moins fine des hydrates. Ceci peut étre simulé par notre
modele en agissant sur la distribution des tailles de pores en affinant ou au contraire
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Figure 5.32 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations du retrait de dessiccation pour
différentes densités des C—S—H, début de séchage a 1505

en grossissant les pores par translation de la distribution de z valeur. Dans notre cas,
nous avons choisi d’étudier I'effet d’une diminution et d’'une augmentation des rayons
calculés par 3nm, ce qui affectera surtout la microporosité. Les résultats de la simulation
sont présentés dans les figures 5.33 et 5.34 pour I’évolution des déformations de retrait
endogene et de dessiccation au cours du temps et dans la figure 5.35 représentant la
D.T.P. a la fin du calcul pour les trois formulations testées. Notons par ailleurs que le
palier atteint par la formulation "Rw — 3’ est simplement dii a la limitation des rayons
au rayon minimal inférieur utilisé dans notre modele (voir section identification des
déformations, page 109 et section 4.3.1).
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Figure 5.33 — Courbes numériques de I’évolution des déformations endogeénes pour des porosités diffé-
rentes des C—S—-H

Figure 5.34 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations du retrait de dessiccation pour des
porosités différentes des C—S—H, début de séchage a 1503
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Figure 5.35 — Courbes numériques de 1’évolution des D.T.P finales pour des porosités différentes des
C-S-H
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5.3.3.3 Effet des agents réducteurs de la tension superficielle

Parmi les agents réducteurs de retrait que nous pouvons trouver dans l'industrie,
nous allons nous intéresser a ceux qui influencent la tension superficielle entre I'eau, la
phase gazeuse et la phase solide (voir paragraphe 4.2.1). Nous avons simulé I’évolution
des déformations de retrait endogene et de dessiccation pour trois valeurs de la tension
superficielle : ¢,; = 0,073 N.m™! (qui correspond & la formulation de référence), o, =
0,035 N.m™! (valeur mesurée pour le produit Eclipse de Grace, Bentz et al. [119]) et
op1 = 0,020 N.m~!. Ces résultats sont présentés dans les figures 5.36 et 5.37.

Figure 5.36 — Courbes numériques de ’évolution des déformations endogenes pour différentes tensions
superficielles

Il est intéressant de noter ici l'effet de la réduction de la tension superficielle sur la
réduction a la fois des déformations endogenes et des déformations de dessiccation. A
noter aussi la proportionnalité entre ces deux réductions.

5.3.3.4 Effet d’une cure interne

A Dlinstar de Dutilisation d’agents réducteurs de tension superficielle pour la ré-
duction des déformations de retrait, nous pouvons envisager le cas d’une cure interne
qui correspondra a répartir une source d’eau supplémentaire a 'intérieur du matériau.
Ceci peut facilement se faire en incorporant des granulats poreux ou encore des poly-
meres absorbants. Nous ajoutons ainsi une nouvelle macroporosité relative a celle de
ces granulats et polymeres et dont le role sera de retarder la formation des ménisques
dans les plus petits pores. Les courbes 5.38 et 5.39 montrent 1'effet de cure interne en
incorporant une porosité grossiere additionnelle respectivement de 1% et de 2%.

Il est ainsi intéressant de voir que cette porosité additionnelle n’introduit de réduc-
tion de déformations qu’au niveau du retrait endogene, et qu’au-dela, il y a simplement
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Figure 5.37 — Courbes numériques de I’évolution des déformations de dessiccation pour différentes
tensions superficielles, début de séchage a 150j

Figure 5.38 — Courbes numériques de ’évolution des déformations de retrait endogene sous l'effet
d’une cure interne

un léger effet retard en dessiccation. Rappelons que ces calculs ne prennent pas en
compte le fluage lié a I'introduction des granulats et des polymeres.
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Figure 5.39 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations de retrait de séchage sous effet
d’une cure interne, début de dessiccation a 1507

5.3.3.5 Effet de l’air entrainé

I’ajout d’un pourcentage d’air entrainé a la formulation de référence est doublement
pris en compte. D’abord au niveau de ’hydratation en introduisant une fraction volu-
mique gazeuse initiale qui a pour conséquence de diminuer la quantité de ciment initiale
et ainsi la quantité d’hydrates finale produite d’ou une porosité de ’gel’ plus faible. En-
suite il y a son impact sur le module d’élasticité qui se voit diminuer et par conséquent
cet ajout augmentera paradoxalement les déformations de retrait total. Nous avons ef-
fectué une série de simulations en comparant notre formulation de référence avec celles
comprenant respectivement 5% et 8% d’air entrainé. Rappelons que le rapport E/C est
gardé constant pour les trois formulations. Les résultats de ces calculs sont présentés
dans les figures 5.40 et 5.41.

A cause de ces deux processus antagonistes, nous voyons que la relation entre le
pourcentage d’air entrainé introduit et la réduction du retrait n’est pas linéaire. D’un
autre coté, les courbes obtenues confirment que I’A.E. joue un réle primordial au niveau
des déformations endogenes et n’influe que faiblement sur le retrait de dessiccation et
a une échéance tardive. Cependant, notre modélisation ne prend pas en compte le
changement de diffusivité hydrique lié a ’air entrainé.
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Figure 5.40 — Courbes numériques de I’évolution des déformations de retrait endogene sous l'effet de
I’air entrainé

Figure 5.41 — Courbes numériques de I’évolution des déformations de retrait de dessiccation sous 'effet
de l’air entrainé, début de séchage a 1505
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5.3.3.6 Effet des granulats

Le passage de la pate de ciment, objet des simulations précédentes, a un mortier se
traduit par I’ajout d’une fraction volumique de granulats. Cette fraction volumique aura
pour conséquence la diminution de la quantité de liant disponible pour I’hydratation
donc moins d’hydrates formés et moins de pression capillaire effective. En conséquence,
on s’attend a voir diminuer les déformations endogenes. D’un autre c6té, avec I'ajout des
granulats, le matériau acquiert une rigidité supplémentaire ce qui favorise la diminution
du retrait total. Ce gain en rigidité a été pris en compte a travers le modele ’série-
parallele” de Popovics. Ces effets peuvent étre observés sur les courbes 5.42 et 5.43 qui
représentent ’évolution des déformations de retrait endogene et de dessiccation pour
deux fractions volumiques de granulats : 40% et 60%.

Figure 5.42 — Courbes numériques de ’évolution des déformations du retrait endogene sous 'effet des
granulats
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Figure 5.43 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations du retrait de dessiccation sous 'effet
des granulats, début de séchage a 150j
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5.3.3.7 Effet structure

Les calculs réalisés pendant 1’étude paramétrique ont en commun la méme confi-
guration géométrique de l'essai a 'anneau et le méme point d’observation. Afin de
voir l'influence de la géométrie sur le retrait, nous présentons dans la figure 5.44 les
déformations de retrait libre global (endogene + dessiccation) obtenues au centre de
I'éprouvette linéique (voir schéma 5.4) (courbe en continu) et celles dans un point au
centre de I’éprouvette en anneau proche de la surface de contact laiton-béton (voir
schéma 5.26) (courbe en discontinu) pour la méme formulation de référence. Nous ob-
servons que la différence, nulle au départ, augmente des 'activation de la dessiccation
mais disparait a la fin. Ceci est simplement di au fait que le séchage s’opere sur trois
faces dans la configuration a I’anneau alors que sur I'éprouvette linéique, il se fait sur
quatre faces, ce qui justifie une cinétique de diffusion plus accélérée. D’autre part, le
point d’observation dans le premier cas est situé a une distance de 40mm du bord alors
que dans la seconde géométrie, il n’est que de 20mm.

Figure 5.44 — Courbes de déformations totales de retrait au cceur de I’éprouvette en anneau et de
I’éprouvette linéique, formulation de référence

Les figures 5.45 et 5.46 représentent une cartographie des déformations totales (mé-
caniques+retrait) orthoradiales de retrait endogene et de retrait global (endogene &
dessiccation) dans une section de la configuration en anneau pour la formulation de
référence.

Ces cartographies s’appuient sur les deux maillages juxtaposés de 'anneau externe
en matériau cimentaire et de l'anneau interne en laiton (voir maillage complet sur
la figure 5.47). La ligne bleue ajoutée constitue une limite entre ces deux matériaux.
Dans le cas du retrait endogene, les déformations varient entre [-4,66..-2,24 E-04] m/m
alors que l'incorporation de la dessiccation permet d’atteindre des valeurs comprises
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Figure 5.45 — Cartographie des déformations totales (mécaniques+retrait) orthoradiales de retrait
endogene dans une section de la configuration & I’anneau

Figure 5.46 — Cartographie des déformations totales (mécaniques+retrait) orthoradiales de retrait
global (endogéne+dessiccation) dans une section de la configuration & I’anneau
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dans U'intervalle [-7,81..-4,79 E-04] m/m. Outre 'amplitude maximale de la déformation
enregistrée a la fin de la période endogene et de la période de dessiccation, il est aussi
intéressant de constater les gradients de déformations dans la section entre le coeur et
la peau de I'éprouvette avec des différences de -1,93 E-04 m/m en retrait endogene et
de -2,41 E-04 m/m en retrait total.

Figure 5.47 — Maillage initial de 'ensemble {anneau laiton+anneau en matériau cimentaire}

Les évolutions des déformations totales (mécaniques+retrait) orthoradiales de re-
trait global (endogene+dessiccation) au cceur et a un point proche de la surface exté-
rieure de I’éprouvette en anneau au cours de maturation pour la méme formulation de
référence sont présentées dans la figure 5.48.

Figure 5.48 — Courbes d’évolution des déformations totales orthoradiales au cceur et a un point proche
de la surface extérieure de I’éprouvette en anneau, formulation de référence
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Dans la suite, nous avons choisi de montrer comme exemple I'effet de la structure sur
les évolutions des propriétés hydriques du matériau et en particulier la diffusivité. Les
figures qui suivent retracent ainsi I’évolution de I’humidité relative au cours du temps
(figure 5.49), du coefficient de diffusivité hydrique en fonction du degré d’avancement
de I'hydratation (figure 5.50), de ce méme coefficient au cours de la maturation (figure
5.51) et toujours du méme coefficient mais en fonction de I’humidité relative interne
locale (figure 5.52). A noter que ces évolutions sont données au cceur et & un point
proche de la surface extérieure pour la formulation de référence et dans la configuration
axisymétrique 2D de ’anneau. En ce qui concerne la diffusivité, nous attirons 'attention
ici sur le caractere accéléré des simulations comme discuté dans le paragraphe 5.3.1.2.
Il est donc recommandé d’analyser ces courbes en tenant compte d’un facteur diviseur
de 4 pour le coefficient de diffusivité. Nous justifions aussi les réductions brusques de
ce coefficient au niveau de la surface extérieure par I'extréme valeur de la teneur en eau
extérieure (0.l.m~3) prise comme condition aux limites sur cette surface. Rappelons au
final que la dessiccation est appliquée apres 1505, age auquel les réactions d’hydratation
sont finies.

Figure 5.49 — Courbes d’évolution de I'humidité relative au cceur et a un point proche de la surface
de I’éprouvette en anneau, formulation de référence
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Figure 5.50 — Courbes d’évolution du coefficient de diffusion en fonction du degré d’avancement d’hy-
dratation au coeur et & un point proche de la surface de I’éprouvette en anneau, formulation de
référence

Figure 5.51 — Courbes d’évolution du coefficient de diffusion dans le temps au cceur et a un point
proche de la surface de ’éprouvette en anneau, formulation de référence
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Figure 5.52 — Courbes d’évolution du coefficient de diffusion avec I’'H.R.. au coeur et & un point proche
de la surface de I’éprouvette en anneau, formulation de référence
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5.3.4 Exemples de phénomeénes physiques pouvant étre pris
en compte par le modele

Le fait de construire les évolutions des différentes propriétés physiques et méca-
niques du matériau a partir de celles de la courbe de distribution des tailles de pores
nous permet de donner un sens physique a plusieurs phénomeénes qu’on rencontre
durant la vie du matériau et dont la modélisation est souvent approchée par des
expressions analytiques.

5.3.4.1 Dégazage de I’eau de gachage

Parmi ces phénomeénes, nous nous intéressons dans ce paragraphe au dégazage de
I'eau de gachage (dans le cas ou elle ne I'est pas initialement) au tres jeune age. Ainsi,
lors du géchage et du malaxage des constituants initiaux du béton (mortier ou méme
pate de ciment), nous avons un certain volume d’air qui est dissous dans l'eau de
fabrication et dont la libération est controlée par la pression interstitielle dans les pores
du matériau. La détermination de la quantité d’air dissoute dans I’eau suit ’équation
suivante :

VV’iml : Saeg >

Vdegazage =V Mair : ( MM,

(5.1)

avec V' 1 My Le volume molaire de lair a 20 °C, V !} My, = 24 [I/mol].
M M,;, La masse molaire de 1'air, M ! My, = 28,966 [g/mol].
Sueq La solubilité de air dans 'eau & 20°C, S,e, = 24,4 [g/m?].

Cette pression est elle-méme commandée par les cinétiques d’hydratation et son
évolution peut étre décomposée en trois étapes (Amziane et al. [173] [174]) :

— La premiere étape consiste en une diminution progressive a deux vitesses de la
pression interstitielle de sa valeur initiale correspondant a la pression hydrosta-
tique gravitationnelle jusqu’a annulation. Cette annulation traduit I'instant ou le
matériau peut supporter son propre poids et donc l'instant de prise. Elle varie,
en fonction du rapport E/C, entre 2,5 et 5 heures. Cette étape traduit le passage
de I’état de suspension a 1’état solide du matériau.

— Pendant la seconde phase, la pression capillaire de ’eau continue a diminuer et
devient négative. La valeur maximale de cette dépression interstitielle est influen-
cée par le rapport E/C et la hauteur de ’échantillon. Cette dépression traduit la
création d’'un squelette solide capable de se déformer et la présence d’un réseau
poreux en conséquence. Ce sont ces mémes forces qui sont derriere les déforma-
tions de retrait endogene et qui ont été analysées dans le paragraphe 1.3.3.
C’est aussi durant cette phase que 1’eau, mise sous tension, libere 'air dissous en
elle et ajoute par conséquent un volume poreux additionnel a la porosité totale.
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— La derniére étape traduit le retour de la pression capillaire a la valeur zéro. Ceci
résulte de 1’équilibre mécanique entre la pression initiale gravitationnelle et la
dépression capillaire, aidé par la déformation du milieu.

Dans notre cas, 'instant d’activation de ’air dissous dans 1’eau fait correspondre
la pression capillaire générée a la pression atmosphérique de référence P, ~ 1bar.
Il est alors facile d’ajouter ce nouveau volume a la porosité totale et d’enchainer les
calculs par la détermination du nouveau rayon capillaire a partir de la distribution des
tailles de pores.

Ce calcul a déja été pris en compte lors des simulations numériques sur le béton et
sur la pate de ciment. Le saut engendré est alors visible aussi bien dans la porosité que
les entités qui lui sont directement attachées. Les figures suivantes montrent cet effet
sur la courbe d’évolution de la porosité 5.53 et du rayon des pores remplis du béton
5.54 ainsi que sur les courbes d’évolutions des pressions capillaires de la pate de ciment
5.55.

Figure 5.53 — Prise en compte du dégazage de ’eau de gachage au niveau de la porosité totale du
béton
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Figure 5.54 — Prise en compte du dégazage de I’eau de gachage au niveau du rayon des pores remplis
du béton

Figure 5.55 — Prise en compte du dégazage de ’eau de géchage au niveau des pressions capillaires
totale et effective de la pate de ciment
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5.3.4.2 Isothermes de désorption

Le second exemple qui peut étre traité par le modele construit est la détermination

des isothermes de désorption a un instant donné de I’hydratation. Il suffit pour cela
d’arréter I’hydratation a un moment choisi et de simuler I'action d’une humidité
relative externe décroissante (éventuellement une teneur en eau équivalente externe
décroissante) sur la réponse hydrique du matériau. Une fois le processus de diffusion
opérationnel, il nous suffira d’attendre que 1’équilibre hydrique s’établisse entre
I'intérieur de I’échantillon et I'extérieur et de recueillir la quantité d’eau libre présente
dans le matériau. L’avantage certain de passer par la modélisation est sans doute la
possibilité d’accélérer ’équilibre en augmentant le coefficient de diffusion hydrique du
matériau.
La figure 5.56 montre l'isotherme numérique de désorption obtenue avec notre modele
a 2507 apres le début de I’hydratation et 'isotherme expérimentale obtenue a 5477.
Dans notre cas, I’hydratation est quasiment compléte ce qui nous permet de comparer
les résultats numériques et expérimentaux entre eux. Nous notons également que les
courbes n’ont pas la méme échelle a I’ordonnée d’oul une comparaison cinétique seule.
Par ailleurs, dans notre simulation, nous avons émis ’hypothése que 'eau adsorbée
dans la porosité des C—S—H n’entre pas dans le processus diffusif (voir section 3.2.4.3).
Cette hypotheése explique le seuil numérique de 42% pour I'humidité relative qui
correspond, a la fin de la simulation, & la quantité d’eau restée dans la porosité des
C-S—H. Ce seuil correspond d’ailleurs a la limite d’application du modele des forces
capillaires.

Figure 5.56 — Courbe numérique d’isotherme de désorption du béton a 250; apres le début de ’hydra-
tation (hydratation quasiment compléte), teneur en eau en [1/m3]-Courbe expérimentale d’isotherme
de désorption du béton & 5475, teneur en eau massique en [%] par unité de masse de ped ’séche’ (ie &
H.R.~ 3%) contenue dans le matériau
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5.4 Conclusion générale

Nous avons vu dans la premiere partie de ce chapitre les méthodes expérimentales
qui nous permettent de définir et qualifier la majorité des parametres de notre modele
de structuration et de déformations au jeune age. L’identification portait aussi bien sur
les principales cinétiques d’hydratation et de diffusion que sur les propriétés physiques
et mécaniques qui en découlent. Une attention particuliere a été apportée aux couplages
qui existent entre ces parties et les techniques expérimentales d’identification et/ou vé-
rification. Nous avons ainsi montré la pertinence de notre sous-modele d’évolution de
la distribution des tailles de pores au cours de la maturation du matériau.

Dans la seconde partie, nous avons simulé numériquement le comportement chimio-
hydro-mécanique au jeune age de deux matériaux cimentaires : un béton de formulation
ordinaire B.O. et la pate de ciment correspondante C.O. La simulation numérique par
éléments finis nous a permis de retrouver les mémes tendances de déformations et d’hu-
midité relative que celles déterminées expérimentalement par Baroghel-Bouny [18].

Par la suite, nous avons entamé une étude paramétrique afin d’étudier I'influence
des principaux parametres entrant dans la formulation des pates de ciment/mortiers. A
travers cette étude, nous étions en mesure de reproduire les principales tendances ob-
servées dans notre partie expérimentale et liées a 'introduction de certains parametres
comme les adjuvants réducteurs de retrait, I’air entrainé ou encore la nature du ciment.

Figure 5.57 — Courbes numériques de 1’évolution des déformations du retrait total en fonction des
parametres de formulation

En plus, nous avions la liberté et la possibilité d’aller au-dela de notre campagne
expérimentale en nous intéressant a d’autres parametres comme le rapport E/C, l'effet
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de la texture des C—S—H, l'effet d’une cure interne ou encore 'effet d’ajout de granu-
lats. Les simulations numériques ont été effectuées a la fois en condition endogene et en
dessiccation afin de décorréler ’action de chaque parametre sur les deux composantes
du retrait. La figure 5.57 regroupe les évolutions des déformations totales en fonction
des parametres qui ont réellement un impact positif sur la diminution du retrait. Reste
que dans cette étude nous n’avons pas considéré l'effet des fibres sur le retrait a cause
de la complexité des phénomenes mis en jeu (effet sur la fissuration et le fluage non
pris en compte dans notre modele).

Finalement, quelques exemples d’application du modele sont présentés comme la
prise en compte du dégazage de 1'eau de gachage ou encore la détermination indirecte
des isothermes de désorption.

Cependant, deux caractéristiques importantes n’ont pas été retenues et nécessitent
une étude ultérieure. La premiere concerne la prise en compte du comportement visco-
élastique au jeune age, ou le fluage (propre et de dessiccation) joue un role déterminant
dans les déformations totales du matériau. La seconde est la porosité du béton de plage
porale plus étendue que celle de la pate de ciment. La différence de leur étendue s’ex-
plique par la présence de pores plus grossiers dans le béton et qui sont manifestement
liés a la présence des granulats. Cette classe de taille de pores peut étre négligée lors
du calcul des déformations de retrait. Au contraire, elle doit étre prise en compte dans
la considération du fluage.
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Nous avons cherché a travers ce mémoire a identifier et comprendre les principaux
mécanismes qui ont lieu au jeune age dans un matériau cimentaire et qui aboutissent
par un concours de circonstances, mystérieux au départ, a la fissuration de l'ouvrage
ou de I'élément de l'ouvrage qui en est constitué. Pour cela, il nous fallait suivre
I’évolution du matériau cimentaire et de ses propriétés depuis le moment de sa fabri-
cation jusqu’a sa mise en service en passant par les interactions avec le milieu extérieur.

La premiere étape était alors de s’informer sur I’évolution du matériau, d’un
simple mélange de constituants jusqu’a un solide possédant des propriétés physiques,
chimiques et mécaniques bien définies. En nous intéressant au processus d’hydratation
et de son évolution au cours du temps, nous avons émis I’hypotheése que ce processus
était au coeur du probléme et que ses interactions avec d’autres processus au jeune age,
pouvaient nous donner quelques éléments de réponse. L’étape suivante était de relier
la composante chimique de I'hydratation aux propriétés physiques et mécaniques du
matériau, et d’en déduire 'origine et les cinétiques des variations volumiques observées
a 1’échelle macroscopique : ce fut 'introduction et I'analyse du retrait et du fluage.
A la fin de cette étude, nous connaissions les manifestations extérieures (variations)
et intérieures (répartition et structuration) du processus d’hydratation, et 1’éventuel
lien entre ces variations et le phénomene de fissuration qui peut apparaitre au jeune age.

A ce stade, il était alors nécessaire pour nous, de pouvoir caractériser ce lien
de maniere plus directe et précise. Le choix fut d’établir un protocole expérimental
qui nous permettrait de quantifier I’évolution et I'impact des variations sur le risque
de fissuration d’une formulation donnée. Apres avoir passé en revue les différentes
techniques expérimentales existantes et avoir analysé leurs systemes de fonctionnement
et leurs domaines d’application, nous nous sommes décidés a développer notre propre
dispositif d’essai. Ce systeme héritait alors des qualités des précédents systemes,
mais pas de leurs défauts. L’idée de pouvoir interagir avec le matériau et de pouvoir
controler ces variations au cours du temps nous paraissait comme la moindre des
qualités pour l'analyse du phénomene de fissuration. Nous sommes alors partis sur
la base des essais traditionnels de mesures du retrait a I'anneau et nous les avons
couplés avec les essais de mesures du fluage en traction pour en ressortir un systéme
de mesures de retrait totalement empéché innovant, qui porte le nom d’anneau actif
de retrait. Passées les phases de conception et de validation, nous avons entrepris une
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campagne expérimentale qui avait pour but d’étudier I'influence des parametres de
formulation sur le développement des déformations et des contraintes de retrait au
jeune age. Tres vite, nous nous sommes rendu compte que la part viscoélastique des
déformations était tres importante a cet age-la, et que la séparation des origines des
déformations s’imposait comme une nécessité afin de comprendre I'impact et le role de
chaque parametre. Nous avons alors effectué une analyse mécanique uni-dimensionnelle
en approchant le comportement du matériau par une chaine rhéologique en série. Le
résultat permettait de dissocier les déformations de retrait de celles non-linéaires, mais
pas une décomposition approfondie de ces deux sous-composantes. En plus, le nombre
important de parametres entrant dans la formulation des mortiers et des bétons et leurs
interactions respectives faisaient qu’il est était difficile d’isoler clairement les princi-
paux facteurs agissant sur les évolutions des déformations endogenes et de dessiccation.

Nous nous sommes alors résolus a nous orienter vers une approche numérique du
probleme. L’idée était de qualifier ’action des principaux parameétres de formulation
par le biais d’'un modeéle numérique simple. Ce dernier sera ainsi construit autour de
descriptions phénoménologiques couplées dont les principaux parametres peuvent étre
fournis par des essais expérimentaux classiques. Dans notre cas, nous nous sommes
basés sur la description au niveau d’une représentation microstructurale du matériau de
I’6quilibre local des forces responsables du retrait. A Paide d’un sous-modéle consacré
a l’évolution de la distribution des tailles de pores au cours de ’hydratation, nous
sommes parvenus a relier la porosité totale fournie par le modele de Powers au calcul
des déformations et contraintes de retrait. L’ajout d’'une composante prenant en compte
le processus diffusif dans la matrice du matériau nous a permis d’avoir acces a la fois
aux déformations endogenes et de dessiccation. De plus, I'implantation numérique de
I’ensemble du modele dans un code de calcul type éléments finis nous a permis de tenir
compte des effets de gradients en séchage qui sont une source importante de fissuration.

Subséquemment, l’identification et la validation de ce modele de structura-
tion et de déformations ont été réalisées sur des formulations ’tests’ d’une pate de
ciment et d’'un béton correspondant. Il apparait alors clairement de la comparaison
entre les résultats numériques et expérimentaux que les déformations viscoélastiques
au jeune age sont trop importantes pour ne pas étre prises en compte dans le modele.
D’autre part, une analyse paramétrique des principaux facteurs intervenant dans la
formulation des matériaux cimentaires a été effectuée. Cette analyse avait pour but
de valider le modele construit par rapport a la campagne expérimentale menée. Parmi
les facteurs clés agissant sur les déformations de retrait endogene et de dessiccation,
il apparaissait bien que l'utilisation d’agents réducteurs de tensions superficielles
ainsi que l'air entrainé permettaient une réelle diminution des déformations de retrait
surtout en dessiccation. L’analyse nous a aussi permis de voir I'influence de quelques
parametres de texture des C—S—H (m) sur la réponse en retrait.

En perspective, parmi les améliorations figure l’ajout d’une composante trai-
tant des déformations viscoélastiques au jeune age comme nous en avons pu Voir
I'influence lors de la validation du modele numérique. Cette composante serait de
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type fluage propre vieillissant et elle serait directement reliée a l'avancement des
réactions d’hydratation (De Schutter [175] et [176]). Dans le cas de la dessiccation,
nous pourrions aussi envisager l’adoption d’un modele de fluage de dessiccation en
traction qui profiterait au maximum de la configuration en retrait empéché de I'anneau
actif de retrait. D’un autre c6té, nous pourrions affiner le comportement au jeune
dge de nos matériaux en considérant le gonflement initial mesuré par Barcelo et al. [177].

L’autre extension souhaitable dans un futur proche est l'utilisation d’'un mo-
dele de fissuration du béton qui nous permettrait de remplir un objectif important, a
savoir la création d’un outil prédictif du risque de fissuration d’une formulation donnée.
Ce modele pourrait se baser sur le degré d’avancement des réactions d’hydratation
comme il a été indiqué par De Schutter [178] et [179]. Il faudra dans ce cas nous orienter
vers une description tri-dimensionnelle du probléme en considérant 1’anisotropie qui
pourrait en résulter au niveau des déformations de retrait et de fluage de dessiccation
notamment.

Nous pourrions aussi envisager l'adoption d’une meilleure description des ci-
nétiques d’hydratation en couplant notre modeéle mésoscopique a un modele a
description intégrée des cinétiques. Cette amélioration nous servirait entre autres
a élargir le champ d’application du modele aux matériaux incorporant des ajouts
minéraux par exemple.

Il serait aussi souhaitable d’adopter une approche d’homogénéisation multi-
échelles qui permettrait notamment de mieux prendre en compte la différence entre les
pates de ciment, les mortiers et les bétons. Nous serions capables dans ce cas d’étudier
I'influence de nouveaux parametres de formulation par exemple I'effet de la qualité des
granulats employés.

Finalement, l'approche basée sur la distribution des tailles des pores repré-
sente une perspective intéressante puisque nous pourrions l'exploiter pour 1'étude
des problémes de carbonatation, de gel/dégel ou encore de la formation d’ettringite
différée. Ces phénomenes ayant tous en commun le remplissage de la porosité, il
suffirait alors d’adapter notre modele a chaque cas en considérant essentiellement la
nature du matériau formé, la cinétique de genese et les interactions mécaniques avec
les produits existants.
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Annexe A

MODELES MICROSCOPIQUES

Ces modeles se basent sur la description a 1’échelle des particules des cinétiques et
des processus de formation de la microstructure au cours d’hydratation, plus connus
sous le nom de 'modeles de cinétiques de particules intégrées’ (traduction de ’integrated
particle kinetics model’). L’idée principale de ce type de modéles est de représenter les
constituants de base du ciment par des formes géométriques simples (spheres, carrés...)
et de les décomposer en unités élémentaires qui interagissent entre-elles. Jennings et
Johnson [180] étaient parmi les premiers & utiliser une telle approche en décrivant les
grains sphériques par leurs centre et rayon, ce qui correspond au cceur non-hydraté et
les couches d’hydratation.

Navi et Pignat [181] se sont basés sur cette méme méthode, mais en prenant en
compte les effets des contacts inter-granulaires sur le taux d’hydratation. Leur simu-
lation de I’hydratation des grains de ciments supposait une distribution sphérique de
ceux-ci. En considérant un développement radial des grains hydratés, ils étaient en me-
sure de générer une microstructure en 3D du matériau. Leur calcul ne prend cependant
en compte que 'hydratation du (35 et la formation des silicates de calcium hydratés
et la portlandite correspondants. D'un autre c6té, ce modele néglige la migration des
réactifs et des produits, sauf pour le cas des C'H, indépendamment de ’accessibilité de
I'eau.

Meakawa et al. [182], se sont eux aussi basés sur une description sphérique des
grains de ciment dans leur modele appelé DUCOM *'. Ce modele présente le désavan-
tage de ne considérer qu’une seule taille des grains, mais les résultats fournis en terme
de degré d’hydratation semblent étre proches de ceux obtenus expérimentalement. Ce
modele permet aussi de calculer certaines propriétés de durabilité du matériau qui sont
directement liées a ce degré d’hydratation (perméabilité et diffusivité hydriques par
exemple).

Dans la continuité de ces modeles, nous trouvons aussi le modele HYMOSTRUC
développé par van Breugel a I'université technologique de Delft [183]. Ce dernier se base
aussi sur une description sphérique des grains de ciment, mais incorpore leur étendue
granulaire. C’est un modele capable de prédire I'hydratation du matériau sous diffé-
rentes conditions externes (adiabatique, isotherme...) et de prendre en compte 'effet
des contacts inter-granulaires sur la microstructure formée (Fig. A.1).

'DUrability Models of COncrete, http ://concrete.t.u-tokyo.ac.jp/en/demos/ducom/
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A. MODELES MICROSCOPIQUES

Figure A.1 — Simulation de la microstructure d’une pate de ciment avec le modele HYMOSTRUC
(rapport E/C=0,3; age : 14 jours; degré d’hydratation o = 0,63). Haut : Processus de croissance et
grains de ciment incorporés. Bas : microstructure simulée. D’aprés Ye, Breugel et Fraaij [20]

Le modele du NIST ? développé par Bentz et Garboczi [184] reprend ces mémes
principes, mais en remplacant les formes simples par les géométries réelles des consti-
tuants en se basant sur la numérisation d’images de la microstructure obtenues au
MEB. Le processus d’hydratation s’effectue sur trois étapes consécutives : 1) disso-
lution du matériau a partir de la surface originale des grains de ciment 2) diffusion
a travers 'espace poreux disponible 3) réaction proprement dite avec 'eau et autres
especes solides ou dissoutes pour former les produits de ’hydratation. Chacune de ces
étapes a été simulée en utilisant des régles de cellules automates et en suivant les lois
des réactions chimiques. Les cellules élémentaires utilisées sont de la taille d’1 pixel ce
qui correspond dans la vraie microstructure & un VER d’1 um?. Le degré d’hydratation
est quant a lui défini d’'une maniere directe comme étant la fraction du ciment hydraté.
La figure suivante A.2 montre les étapes successives de I’hydratation du C'3S du ciment
en 2D. Les différentes couleurs correspondent aux constituants de la pate hydratée.

Ces modeles restent cependant limités par la taille des voxels qui définissent le
VER de la microstructure. Ainsi, dans le modele du NIST, le voxel correspond sur
I'échelle réelle & 1 um?, ce qui sous-estime les pores de diametres inférieurs. De méme,
Navi et al. [181] ont montré, en utilisant différents clusters de calcul allant de 2 a
10 pum, que la connectivité dépendait fortement de cette taille. Seul dans le modele
HYMOSTRUC la résolution a pu étre descendue au-dessous de 0, 5um. Cette réduction
avait pour effet de faire diminuer le seuil de percolation du réseau poreux capillaire a des

2Acronyme du National Institute of Standards and Technology, Gaithersburg, E.U.A.
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A. MODELES MICROSCOPIQUES

Figure A.2 — Les étapes successives de 'hydratation du C'3.S du ciment en 2D. Les degrés d’hydratation
sont : H-G 0, H-D 20%, B-G 50%, B-D 87%. Rouge=ciment unhydre, Bleu=CH, Jaune=C-S-H et
Noir=porosité. D’apres Garboczi et al. [21]

valeurs plus réalistes, mais elle faisait augmentait d’un autre c6té le temps de calcul (Ye
[185]). Nous remarquons aussi que la plupart de ces modeles n’arrivent pas a prendre
en compte 'état et la position de l'eau dans l'espace poreux pendant 1’hydratation
(sauf peut-étre le modele du NIST qui permet de tenir en compte numériquement du
séchage [119]). D’autre part, l'utilisation de ces modeles nécessite un temps et une
puissance de calcul considérables pour simuler le développement de la microstructure
et les propriétés physiques associées. Sans oublier le fait que les résultats fournis ne
sont exploitables qu’a un niveau microscopique alors que le probleme de fissuration tel
que nous 'avons vu précédemment nécessite la prise en compte de plusieurs échelles
d’observations allant de celle des réactions chimiques jusqu’a 1’échelle de la structure.
Pour toutes ces considérations, la description des processus d’hydratation se fera plutot
avec des modeles macroscopiques voir mésoscopiques a la maniere des modeles présentés
dans le paragraphe suivant.
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Annexe B

DISTRIBUTION DE L’EAU
DANS LA PATE DE CIMENT
HYDRATEE

L’eau de la pate de ciment hydratée peut se présenter sous différentes formes selon

I’échelle d’observation et 1’élément associé. Sa localisation et son état sont les principaux
parametres qui influencent le développement des propriétés mécaniques et physiques
du béton.
En ce qui concerne sa distribution dans la pate de ciment en général, et dans 1'unité
élémentaire des C—S—H en particulier, plusieurs modeles ont été développés a partir
des mesures de surface spécifique BET ! par adsorption d’eau et par adsorption d’azote.
Parmi ces modeles, nous citerons notamment celui de Brunauer et al. [186, 187] qui
s’oppose a celui de Feldman et al. [188]. La controverse porte sur la quantité de 1'eau
interfeuillet qui pour les premiers, est assez grande et part d’'une maniere réversible dans
les expériences de désorption-adsorption, alors que dans le second modele cette eau est
peu présente et elle part irréversiblement pendant la premiere désorption. Notons que
I'une et l'autre de ces hypotheses tentent d’interpréter la grande différence obtenue
dans la mesure de la surface spécifique par les deux méthodes citées.

R. Sierra [22] a tenté de répondre a cette controverse en s’appuyant sur d’autres
techniques expérimentales telles que 'ATG, la RMN du proton, I'IR et I'absorption
diélectrique. Il en a déduit une nouvelle répartition de I’eau dans I'unité structurale des
C—-S—H en la faisant relier a trois feuillets du solide. L’eau ainsi associée se trouve sous
trois formes distinctes selon leurs énergies de liaison avec le solide (figure B.1) :

— L’eau hydroxylique

Elle est constituée d’hydroxyles OH~ qui sont liés soit a des atomes S7 soit a
des atomes C'a et qui font partie intégrante du solide. Ces molécules sont situées
sur les deux faces des feuillets. L’eau ainsi combinée représente environ 23% du
poids du ciment qui a réagi et posséde une densité moyenne de 1,2. Toutes ces
caractéristiques font d’elle un composant tres stable qui ne s’évapore qu’assez

!Acronyme de S. Brunauer, P. Emmett et E. Teller. Méthode d’analyse par adsorption de gaz
utilisée pour la détermination des superficies de surfaces (par calcul de l’aire d’une monocouche).
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difficilement et qu’en portant le C—S—H a haute température.
— L’eau zéolitique ou interfeuillets

Cette eau n’est pas combinée chimiquement dans la structure des C—S—H mais
elle est retenue entre les feuillets par le biais de ponts hydrogene avec les hy-
droxyles. Elle est directement liée au taux d’humidité du béton qui une fois au-
dessous de 30%, provoque son évaporation. La densité moyenne de cette eau est
de l'ordre de 1.

— L’eau interlamellaire ou externe ou adsorbée

Elle est située entre les lamelles et sa liaison avec le solide se fait a l'aide des
liaisons hydrogene. Cette eau y est présente sous forme structurée et a une densité
moyenne de 1. ’arrangement moléculaire vient du fait que ces lamelles exercent
un champ de forces sur ’eau présente dans les espaces interlamellaires a faibles
dimensions. Reste qu'une grande partie de cette eau adsorbée peut étre retirée
facilement si le degré d’humidité du milieu devient inférieur a 50%. Notons que
cette perte d’eau est en grande partie responsable du retrait de la pate de ciment.

Figure B.1 — Schéma de la répartition de I’eau dans l'unité structurale des C—S—H, d’aprés Sierra[22]

Nous pouvons ajouter a ces trois catégories, qui sont directement attachées a
I'unité représentative des C—S—H, une autre forme d’eau qui est plus globale. Elle
décrit le surplus d’eau qui n’a pas pu réagir avec le ciment. Cette espece est appelée
eau capillaire et selon la taille des pores qui la contiennent, elle peut étre plus ou
moins libre en raison de l'intensité des forces de surface. Nous distinguons dans cette
classe d’eau :
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— L’eau libre

L’eau libre se trouve dans les capillaires les plus gros (diametre > 0, 05um) et son
départ ne cause pas de changement de volume important vu les faibles tensions
engendrées.

— L’eau non libre

Cette eau est contenue dans les pores de faibles diametres (allant de 0,05um a
b5nm) et elle y est retenue grace aux fortes tensions capillaires qui ont lieu. Son
évaporation se manifeste lorsque le degré d’humidité interne descend en dessous
de 90% et elle est immédiatement suivie par un fort retrait.

Le modele présenté traitant uniquement de la structuration de I'unité élémentaire
des C—S-H, R. Sierra [22] a proposé un autre modele, basé sur Feldman et Sereda
[23, 189], pour expliquer l'assemblage de ces particules élémentaires entre elles. Dans
cette nouvelle conception (Fig. B.2), 'auteur incorpore son modele d’eau structurée
(Fig. B.1) dans un modele plus global ou il impose une texturation de l’espace solide.
Cette texturation se manifeste surtout au niveau des lamelles par la création de liaisons
comparées a des soudures. Ceci explique la subsistance de la cohésion méme en cas de
saturation de la pate par I'eau [72].

Figure B.2 — Représentation schématique des feuillets de C—S—H, modeéle de Feldman et Sereda[23],
revu par Sierra[22]
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Annexe C

METHODES D’INVESTIGATION
DE LA TAILLE DES PORES

Nous exposons dans ce paragraphe les outils expérimentaux les plus utilisés pour la
détection et la qualification de la distribution de la taille des pores dans un matériau
cimentaire.

C.1 La porosimétrie par intrusion mercure

Elle est de loin la méthode de détection la plus utilisée. Son succes repose sur la sim-
plicité d’utilisation et la rapidité de la réponse obtenue. Verbeck et Helmuth [25] étaient
les premiers a appliquer cette méthode au matériau cimentaire. La procédure consiste
a prendre un petit échantillon représentatif de la matrice du matériau préalablement
séché afin d’évacuer tout fluide des pores. Il est par la suite pesé et installé dans une
chambre sous vide ol on injecte du mercure tout autour de I'échantillon. Etant donné
que le mercure ne mouille pas les matériaux cimentaires spontanément, il n’envahit
les pores vides qu'une fois qu’'une pression lui est appliquée. Une pression en paliers
progressifs est alors appliquée, et I'intrusion du mercure est enregistrée a chaque étape.
Les pas d’injection et le volume introduit constituent ainsi les données premieres pour
le calcul de la distribution de la taille des pores. A noter que cette méthode permet
une reproductibilité assez bonne des résultats. Cependant, les données brutes obtenues
doivent étre conjuguées a un modele approprié afin d’obtenir la distribution porale. Le
modele usuel est celui d'un systéme de pores cylindriques ou chacun d’entre eux est
entierement et équitablement accessible par la surface extérieure de 1’échantillon, et
par conséquent au mercure environnant. L utilisation alors de ’équation de Washburn
permet d’avoir le diametre des pores cylindriques intrus a chaque pas de pression :

4-0-cosb
d=— Iz (C.1)
avec d le diametre des pores, o la tension de surface du mercure, 6 I’angle de contact
entre le mercure et le solide et P la pression appliquée.
Malgré les avantages cités ci-dessus, I'injection mercure présente quelques inconvé-
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nients qui sont notamment liés au modele d’analyse et la procédure de préparation.
Ainsi, le séchage préalable (combiné éventuellement avec un dégazage) peut conduire
a des modifications irréversibles dans la microstructure du matériau (départ définitif
de I'eau interfeuillet d’ou repositionnement des feuillets de C—S—H et par conséquent
raffinement des pores & ce niveau, d’apres Feldman [190])). D’un autre c6té, il n’y au-
cune distinction au niveau de la géométrie d’intrusion dans la mesure ou le modele
confond aussi bien le déplacement dans un cylindre long et continu que celui dans des
pores multiples de méme diametre, mais plus courts. D’un autre c6té, une hypothese
principale du modele est la forme cylindrique des pores. Or dans le matériau cimen-
taire hydraté, les pores sont rarement cylindriques et ils présentent pour la plupart des
convolutions (Diamond et Wang [191]).
Le modele repose aussi sur I’hypothese de 'accessibilité équitable et équivalente de tous
les pores de I'extérieur. Cette condition n’est cependant pas toujours vérifiée dans le cas
des matériaux cimentaires a cause notamment de U'effet bouteille d’encre. Comme nous
pouvons le voir sur la figure C.1, < si pour pénétrer dans un "gros" pore de diametre R,
le mercure doit d’abord traverser un pore de diametre r plus petit, 'intrusion n’aura
lieu que lorsque la pression aura atteint la valeur P(r) prévue par la Loi de Laplace
pour le pore le plus petit et les deux pores seront alors envahis simultanément et non
pas séquentiellement. Le volume pénétré dans les deux pores sera donc intégralement
affecté a la seule classe de pore r. Cet effet est a I'origine d’un biais systématique en
porosimétrie au mercure : les classes de pores les plus gros voient leurs volumes sous-
estimés alors, qu’au contraire, on surestime les volumes des classes les plus fines. Dans
ce sens, on peut considérer que la porosimétrie au mercure n’est en fait qu'une méthode
de détermination de la distribution des diamétres d’entrée de pores » (extrait de Daian
et al. [24], mémes conclusions chez Cook [192] et Diamond et al. [164]).
En plus de cet effet "bouteille d’encre’, il faut savoir que la plupart des pores n’ont pas
d’interface directe avec I'extérieur ce qui ne les rend accessibles que par les chemins
interconnectés a l'intérieur.
Nous noterons aussi l'incapacité de la méthode a détecter les pores isolés comme
les bulles d’air de méme que la nanoporosité du gel (d < 2mnm) et la mésoporosité
(d > 0,2um) (d’apres Diamond [163] [61]). Cette limitation est en rapport avec la
pression maximale que peut fournir 'appareil de mesure. En effet, c’est cette pression
qui détermine le rayon minimal de pore exploitable par la méthode.
Finalement, il est intéressant de savoir que les courbes de distribution de taille des
pores présentent systématiquement un diametre seuil apparent. Ce seuil correspond a
une pression (inversement proportionnelle au diametre selon I’équation C.1) de perco-
lation au-dessous de laquelle une tres petite intrusion dans 1’échantillon est enregistrée,
et immédiatement au-dessus la plus grande part d’intrusion prend place (phénomeéne
remarqué par Winslow et Diamond des 1970 [193]). Ceci constitue cependant un avan-
tage dans la mesure ou ce seuil, et la porosité totale enregistrée, peuvent étre utilisés
comme parametres de comparaison entre différents matériaux (Diamond [163]).

Malgré les défauts et les limitations de 'injection mercure, la méthode reste 'une
des meilleures dans la mesure ou elle permet 'obtention d'une gamme assez étendue
de tailles de pores.

Un exemple de distribution de taille de pores obtenue avec cette méthode est donné
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Figure C.1 — Effet de bouteille d’encre, distribution réelle et mesurée (Daian et al. [24])

par Verbeck et Helmuth [25] dans la figure C.2. Nous noterons que les pics enregistrés
correspondent a des classes de pores.

C.2 Porosimétrie par adsorption-désorption/intru-
sion a ’eau

Cette technique est semblable a celle décrite précédemment, mais dans ce cas le
fluide mouillant est ’eau au lieu du mercure. En partant du matériau sec pour arriver a
I'état de saturation (et inversement), la gamme de ’humidité relative peut étre partagée
en une série d’équilibres successifs dans un environnement controlé. Ces équilibres sont
atteints soit par pressions d’injection soit par succions capillaires. L’intrusion a 'eau,
en plus des inconvénients cités ci-haut pour le mercure, présente le risque de changer
la microstructure du matériau en faisant réagir le ciment anhydre restant avec 1’eau
introduite. Cet effet s’atténue cependant avec I’dge du matériau d’ou l'efficacité de la
méthode pour des matériaux déja durcis.

Pour ce qui est de la technique d’adsorption-désorption, la D.T.P. est déduite du modele
de Barrett, Joyner et Halenda (méthode B.H.J.) [194] obtenues avec les isothermes
de sorption/désorption (voir Baroghel-Bouny [18]). Au cours de cette technique, un
cycle de séchage/réhumidification est appliqué au matériau ce qui peut engendrer une
désorption-réadsorption de ’eau interfeuillet des C—-S—H comme 'a suggéré Feldman

[195] [190].

N

A noter que cette technique peut fonctionner avec d’autres fluides ou gaz tels que le
nitrogene, 'hélium ou encore 1’azote.
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Figure C.2 — Courbes de distribution de la porosité pour des pates de ciment a divers g, d’apres
Verbeck et Helmuth[25]

C.3 L’analyse d’image

Les techniques précédentes permettaient de caractériser essentiellement la porosité
capillaire et une partie des pores des hydrates si la porosité est connectée. Elles sont
par conséquent incapables de détecter les pores isolés et les gros pores. Pour cela, il
faut s’orienter vers les techniques d’analyse d’images qui permettent de telles obser-
vations. Parmi ces techniques, nous trouvons la microscopie optique et la microscopie
électronique. La premiere constitue un moyen d’observation direct et fournit des indi-
cations portant sur la porosité grossiere isolée dans le matériau. La seconde, beaucoup
plus précise, permet d’avoir a fort grossissement, les pores microscopiques et a faible
grossissement une porosité mésoscopique qui peut atteindre les 15 pum.

Le recours & la microscopie électronique (& transmission ou a balayage) nécessite ce-
pendant un traitement particulier des données afin d’avoir la distribution en question.
Il s’agit en premier lieu de travailler sur une section plane et polie. L’image primaire
obtenue est ensuite "seuillée’ ! pour obtenir une image binaire (en noir et blanc, res-
pectivement les pores et le solide). La derniere étape est le traitement numérique de
I'image binaire afin d’obtenir les rayons de pores présents dans I'image (méthode mor-
phologique basée sur un algorithme d’ouverture. Pour plus de précisions, se référer a
Daian et al [24] et Diamond [61]).

Ces modeles présentent néanmoins le désavantage de travailler et de fournir des résultats
en 2D seulement. Le passage a une distribution en volume nécessitera la connaissance
de la géométrie réelle des pores, mais des approximations peuvent étre obtenues en
supposant des géométries simples (en spheres par exemple). Notons au passage que la
technique d’investigation basée sur la M.E.B. est trés adaptée a I'étude du caractere
fractal de la porosité (voir Diamond [61]).

IPartitionnement et numérisation de I'image en plusieurs classes de niveaux en gris
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C.4 La Résonance Magnétique Nucléaire du proton

L’eau se présente comme un excellent fluide pour ce type d’essai dans la mesure
ol les protons d’hydrogeéne alignent facilement leurs spins nucléaires ? avec un champ
magnétique extérieur appliqué a I’échantillon. Dans le cas des matériaux poreux remplis
d’eau, cas des matériaux cimentaires, la R.M.N. tire avantage du fait que les interactions
des spins entre 1’eau et les parois solides sont plus importantes que celles dans la phase
fluide. Ainsi, la réponse du matériau est sensible au rapport surface/volume de la
porosité.
En substituant le champ magnétique statique extérieur a un champ de radiofréquence
oscillant, on observe deux processus distincts de retour a 1’équilibre caractérisés par
deux temps de relaxation : relaxation transversale et longitudinale. C’est cette derniere
composante qui servira pour la détermination de la distribution porale du matériau, en
s’appuyant sur un certain nombre de modeles d’analyse. Pour plus d’explications, voir
les travaux de Halperin et al. [196] et la these de Porteneuve [56].

C.5 Autres méthodes

En complément des techniques évoquées ci-dessus, il existe d’autres méthodes ex-
périmentales de caractérisation de la distribution porale du matériau. Certaines de ces
méthodes fournissent en plus des informations sur la texture de la porosité telles que la
rugosité, les dimensions fractales ou encore la surface spécifique (Jennings et al. [197]).
Parmi elles, nous citerons la diffusion aux petits angles des neutrons S.A.N.S et des
rayons ‘X’ S.A.X.S (voir these de Maggion [198]), la thermoporométrie (Quinson [199])
et les mesures par ultrasons (Morin [200]).

2Moment cinétique créé par le mouvement de rotation de ’électron sur lui-méme
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Annexe D

MECANISMES GENERAUX DES
FORCES MACROSCOPIQUES DE
RETRAIT

D.1 Pression capillaire

La zone d’interface qui sépare la phase liquide de la phase vapeur est considérée
d’épaisseur nulle lorsque les phénomenes sont étudiés d'un point de vue macroscopique.
Cependant, a une échelle inférieure, cette zone possede une certaine épaisseur finie qui
est de l'ordre de quelques couches moléculaires. Sachant que les interactions sur les
molécules de l'interface sont beaucoup plus importantes de la part des molécules du
liquide que de celles de la vapeur, ces molécules d’interfaces vont étre par conséquent
exclusivement attirées par les molécules du liquide. L’interface prend alors la forme
ayant la surface minimale '. Pour augmenter cette surface d’une valeur dS = ldx, il
est nécessaire d’amener de nouvelles molécules vers 'interface, c.-a-d. d’une zone ou les
attractions sont fortes vers une zone ou elles le sont moins, il faut donc effectuer un
travail 0W = F'dx. La tension de surface est alors définie comme :

ow F
0= 55 =7 (D.1)

La tension de surface correspond a une propriété d’un fluide. Elle permet de calculer
la valeur de la force s’exercant sur une interface courbe. En notant Rcl le rayon initial
perpendiculaire a la direction x, Rel’ celui perpendiculaire & la direction y et Rc2 et
Rc2' les rayons finaux de courbure de la surface respectivement perpendiculaires a ces
deux directions, (voir figure D.1), I’énergie nécessaire pour augmenter cette surface
vaut :

dr N dr )
T T
yRcl yRcl’

dE =0 - (ydz + zdy) =0 - ( (D.2)

En égalisant cette énergie a celle fournie par les forces de pression :

Description adaptée de Pandraud [201]
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RETRAIT
dE = PdV = (P.yt — Pipt) - xydr (D.3)
Soit alors au final :
Po— Py = 0 (— ) (D.4)
ext int — 0 RCl RCll .

Dans le cas ou d’une géométrie sphérique, comme celle qu’on peut avoir dans un
pore capillaire de rayon unique r, nous aurons Rcl = Rel’ et Re2 = Re2' ce qui permet
d’écrire :

2-0
Peact - Pint - Rel (D5)

Cette équation n’est autre que celle de Kelvin-Laplace qui est valable pour toute
interface courbe. Il ressort alors de cette équation que la courbure de I'interface crée une
différence de pression entre la phase liquide et la phase gazeuse : la pression capillaire.
Cette pression est d’autant plus grande que la courbure elle-méme est plus élevée.

Figure D.1 — Surface d’interface dans un pore

D.2 Tension superficielle

Lorsqu’une goutte est déposée sur une paroi plane, deux cas sont possibles. Dans le
premier, elle s’étale sans limites, gérant ainsi un mouillage parfait. Dans le second cas,
le mouillage est partiel, et la goutte ne s’étale que jusqu’a une ligne de contact triple,
ou sont en contact les phases solide, liquide et vapeur. Sur cette ligne, I’angle entre
Iinterface liquide-vapeur et l'interface liquide-solide est appelé angle de contact o . Si
I’angle de contact est supérieur a 90r, la surface est dite non-mouillante ou hydrophobe
(dans le cas de l'eau).

Sur chaque interface s’exerce alors une force de tension, appelée tension superficielle
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dont l'intensité est liée a la tension de surface entre les deux phases considérées. Cette
force agit sur la ligne de contact triple telle montrée dans la figure D.2.

Figure D.2 — Tensions superficielles de contact s’appliquant & une goutte

A partir deld, il est facile d’écrire le bilan des forces de tension appliquées & ces trois
phases :

Osp = 051+ 01, - COS QY (D.6)

Il apparait alors que si les forces de tensions sont connues, I'angle de contact a une
valeur unique qui dépend de la nature des phases constituantes le systeme. D’un autre
coté, en posant 0y, <= 0 et 0,, = 05, nous pouvons écrire cette équation en fonction
des contraintes appliquées directement aux phases :

0s =05+ 07-COSQ (D.7)

Nous notons alors que la dépression dans le liquide implique une force de compres-
sion sur le solide qui équilibre le systeme.

Wittman en 1968 [87], puis en 1976 et 1985 [202] [88] a proposé une approche em-
pirique du probleme de retrait par variation de la tension superficielle. Cette approche
est basée sur I'équation de Bangham (1937) qui relie la variation linéaire du systeme a
I’énergie superficielle du solide.

D.3 Pression de disjonction

Dans le film adsorbé, les forces de pression fixant les molécules de fluide sur la paroi
sont les forces d’attraction du type Van der Waals. Ces forces entrainent une diminution
de la pression du liquide. La pression de disjonction est alors définie comme le saut de
pression entre la vapeur et le liquide (Derjaguin et Obuchov 1936 et Derjaguin 1955) :

Ces forces d’attraction sont telles que plus les molécules du fluide sont proches de
la paroi, plus elles sont importantes. En écrivant 1’équilibre local en terme de force de
Van der Waals W et de I’épaisseur du film adsorbée ¢ :
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dw
I, = ——— D.9
d 7 (D.9)
Sachant que W peut s’écrire :
—H,
W () = 1952 (D.10)
Nous obtenons alors :
—H
II = - D.11
i) = — (D.11)

avec H, est la constante de Hamaker du fluide. Notons que pour une épaisseur plus
grande du film (§ > 100 — 150 A), le terme 6° est remplacé par un terme 6* dans
I'équation (Martynov, 2000 [203]).

La pression de disjonction, donnée par I’'équation précédente résulte de la somme
de différents effets, structurels ou électromagnétiques. Or, dans le cas de l'eau, les
forces d’attraction sont différentes puisqu’il s’agit d’un liquide dipolaire. Il faut tenir
compte dans ce cas des forces électrostatiques qui deviennent importantes. Ce sont des
forces répulsives fournies par les interactions entre les molécules d’eau adsorbées aux
interfaces ou situées dans le film.Une équation du type logarithmique est alors préférée
a la relation précédente, comme celle utilisée par Holm et Goplen (1979) :

My=p = T, In(a- 5 (D.12)

Sl =l

ou a et b sont des coefficients déterminés expérimentalement (Derjaguin et Zorin,
1957). Cependant, vu que ces coefficients sont directement liés a la nature du substrat
et du gaz entourant, les données expérimentales dans le cas des pates de ciments sont
quasi-inexistantes.

Notons au final que la pression capillaire due a la courbure du ménisque est in-
existante dans le film adsorbé et la pression de disjonction est négligeable dans le film
intrinseque. Il existe cependant une zone intermédiaire, appelée microrégion dans la-
quelle les deux phénomenes coexistent en méme temps. Cette zone se situe ainsi entre
la zone du film adsorbé, ou la courbure est nulle (K = 0), et le ménisque intrinseque,
oll la courbure est constante (K = 1/r¢) et possede une courbure variable. A la limite
entre cette microrégion et le ménisque intrinseque, ’angle formé par le film de liquide
et la paroi est ’angle de contact apparent o (Pandraud [201]). La pression capillaire
s’écrit dans ce cas :

o H,
r 673

Pcap = (D13)

La pression dans le liquide dépend ainsi de la courbure du ménisque et de ’épaisseur
du liquide. Sa valeur est alors variable dans la microrégion, car un gradient de pression
est nécessaire pour assurer un flux de matiere secondaire du film intrinseque vers la
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microrégion, pour permettre de remplacer les molécules évaporées (d’apres Pandraud
[201]).
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Annexe E

PARAMETRES DU MODELE DE
DIFFUSION

Parametres du modele de Bazant (voir section 3.2.4.3) :

E.1: Evolution du parameétre de diffusion alpha en fonction du rapport E/C
E.2 . Evolution du parametre de diffusion beta en fonction du rapport E/C
E.3: Evolution du parametre de diffusion gamma en fonction du rapport E/C

Figure E.1 — Evolution du parameétre de diffusion « en fonction du rapport E/C
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Figure E.2 — Evolution du parametre de diffusion 8 en fonction du rapport E/C

Figure E.3 — Evolution du parametre de diffusion ~ en fonction du rapport E/C
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Annexe F

CARACTERISTIQUES DES
MATERIAUX
D’ IDENTIFICATION ET DE
VALIDATION

F.1 Ciment

Le ciment employé pour la confection des deux matériaux de I’étude (B.O. et C.O.)
est un ciment CEM I 52,5 N CE PM-ES-CP2 (CPA 55 HTS en ancienne appellation)
a forte teneur en silice qui provient de I'usine LAFARGE du Teil. Les caractéristiques

chimiques et minéralogiques sont données dans les tableaux suivants.

Ce ciment présente par ailleurs une surface spécifique S, égale a 3116 cm?.g~! mesu-

rée au perméabilimetre a air BLAINE selon la norme NF P 15-442. 11 possede également,
un diametre médian égal a 15,2 um déterminé a partir d’analyse granulométrique au
Laser [18].

F.2 Caractéristiques physiques des matériaux

Les gravillons utilisés pour la confection du béton sont sous forme concassée et de
type calcaire du Boulonnais. Le calcaire dur qui les compose présente une résistance a
la compression de I'ordre de 140 ~ 180 MPa et un coefficient de Los Angeles entre 16
et 22. Ils possedent un indice de sphéricité avoisinant les 0,33 pour la classe 12,5/20
et une porosité volumique totale égale a 1,71 % (mesurée au porosimétre a mercure
Carlo ERBA de la division B.C.O.A. du L.C.P.C). En ce qui concerne le sable, il s’agit
d’un sable roulé silico-calcaire de Berniéres-sur-Seine.

Le tableau F.3 récapitule les masses volumiques des différents constituants utilisés
ainsi que celles des matériaux cimentaires obtenus a 1’état initial -frais- et apres
durcissement -matériau sec- (obtenue par porosimetrie a mercure).
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Constituants Teneur [en %]
Silice soluble S;02 23,44
Alumine AlyO5 2,74
Oxyde de titane Tis0o 0,15
Oxyde de ferrique Fey03 2,50
Oxyde de calcium CaO 66,20
Oxyde de magnésium MgO 0,80
Oxyde de sodium Na,O 0,43
Oxyde de potassium K50 0,43
Oxyde de de manganese MnO 0,03
Anhydride sulfurique 503 2,04
Chlore des chlorures Traces
Soufre des sulfures 0,00
Perte au feu (H20O + CO3) 1,11
Total 99,87
Résidu insoluble AFNOR P 15-461 0,08
Indice d’hydraulicité 0,39
Anhydride carbonique COq 0,81
Chaux libre CaOy 0,53

Table F.1 — Composition chimique du ciment obtenue par fusion alcaline [%], Baroghel-Bouny [18]

Constituants Teneur [en %)
C5S 57,28
CsyS 23,98
Cs5A 3,03
C,AF 7,59
Gypse 4,39
Carbonates 1,84
Ca0, 0,53
Total 98,64

Table F.2 — Composition potentielle d’apres la formule de BOGUE [%], Baroghel-Bouny [18]

Constituants/Matériau

Masse volumique [Kg.m™

°]

Gravillon

Sable

Ciment

Béton frais

Béton durci (sec)

Pate de ciment durcie (séche)

2680

2650

3168

2461
2400*
2020%*

Table F.3 — Masses volumiques des constituants du béton, de la pate de ciment et du béton frais obtenu

[Kg.m~3], Baroghel-Bouny [18] (les valeurs marquées par
apparentes)

ES

correspondent a des masses volumiques
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Annexe G

RESULTATS DES SIMULATIONS
NUMERIQUES DU
COMPORTEMENT
CHIMIO-HYDRO-MECANIQUE
DE LA PATE DE CIMENT CO ET
DU BETON BO

G.1 Composantes endogéenes

Figures :

G.1: Evolution du degré d’avancement global des réactions d’hydratation du CO au
cours du temps

G.2 . Evolution des fractions volumiques des produits et réactifs des réactions d’hy-
dratation du CO au cours du temps

G.3:  Courbe numérique de I’évolution du rayon des pores remplis d’eau au cours de
la maturation du CO

G.4:  Courbe numérique de I’évolution des pressions capillaires totale et effective de
CO en endogene

G.5 : Courbe numérique de I’évolution du degré de saturation total au cours de la
maturation du CO

G.6 : Courbes expérimentale et numérique de ’évolution de I'humidité relative in-
terne du matériau CO au cours de maturation et sous condition endogene

G.7 :  Points expérimentaux et numériques de I’évolution du module d’élasticité du

CO au cours du temps
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BO

Figure G.1 — Evolution du degré d’avancement global des réactions d’hydratation du CO au cours du
temps

Figure G.2 — Evolution des fractions volumiques des produits et réactifs des réactions d’hydratation
du CO au cours du temps
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Figure G.3 — Courbe numérique de I’évolution du rayon des pores remplis d’eau au cours de la matu-
ration du CO

Figure G.4 — Courbe numérique de 1’évolution des pressions capillaires totale et effective de CO en
endogene
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CHIMIO-HYDRO-MECANIQUE DE LA PATE DE CIMENT CO ET DU BETON
BO

Figure G.5 — Courbe numérique de I’évolution du degré de saturation total au cours de la maturation
du CO

Figure G.6 — Courbes expérimentale et numérique de I’évolution de I'humidité relative interne du
matériau CO au cours de maturation et sous condition endogene
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Figure G.7 — Points expérimentaux et numériques de I’évolution du module d’élasticité du CO au
cours du temps
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G.2 Composantes de dessiccation

Figures :

G.8:  Courbe d’évolution de 'humidité relative interne de la pate de ciment de 1’état
protégé jusqu’a dessiccation

G.9 :  Courbe numérique de I’évolution des pressions capillaires totale et effective au
cours de la maturation et du séchage du CO

G.10 :  Courbe numérique de ’évolution du degré de saturation total en condition
endogene et en dessiccation pour la pate de ciment

G.11 :  Confrontation résultats numériques/expérimentaux de ’évolution des défor-
mations de dessiccation en fonction de I’humidité relative interne du CO

G.12 :  Evolution de la perte en masse relative de éprouvette de P.C. au cours du

séchage du matériau

Figure G.8 — Courbe d’évolution de I'’humidité relative interne de la pate de ciment de I’état protégé
jusqu’a dessiccation
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Figure G.9 — Courbe numérique de I’évolution des pressions capillaires totale et effective au cours de
la maturation et du séchage du CO

Figure G.10 — Courbe numérique de I’évolution du degré de saturation total en condition endogene et
en dessiccation pour la pate de ciment
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CHIMIO-HYDRO-MECANIQUE DE LA PATE DE CIMENT CO ET DU BETON
BO

Figure G.11 — Confrontation résultats numériques/expérimentaux de 1’évolution des déformations de
dessiccation en fonction de 'humidité relative interne du CO

Figure G.12 — Evolution de la perte en masse relative de ’éprouvette de P.C. au cours du séchage du
matériau
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G.3 Quelques courbes de comparaison entre le

comportement du béton et de la pate de ci-
ment

Figures :

G.13 :  Comparaison entre les évolutions du degré d’avancement global des réactions
d’hydratation du BO et du CO au cours du temps

G.14 :  Comparaison entre les évolutions des humidités relatives du BO et du CO au
cours du temps

G.15 :  Comparaison entre les évolutions des teneurs en eau libre du BO et du CO
au cours du temps

Figure G.13 — Comparaison entre les évolutions du degré d’avancement global des réactions d’hydra-
tation du BO et du CO au cours du temps
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BO

Figure G.14 — Comparaison entre les évolutions des humidités relatives du BO et du CO au cours du
temps

Figure G.15 — Comparaison entre les évolutions des teneurs en eau libre du BO et du CO au cours du
temps
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