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RESUME

Ce travail est consacré a I'étude du comportement sous charge de longue durée du béton
et s’'inscrit comme une étape vers la modélisation physique du fluage propre.

Ce mémoire présente d’abord une analyse des processus physicochimiques qui ont cours
au sein du matériau, en parallele avec une récapitulation de la phénoménologie du
comportement macroscopique sous charge, le tout étant appuyé par une campagne
expérimentale sur pate de ciment, centrée sur leffet de 'dge du matériau sur la
déformation et sur le comportement a la décharge.

Une modélisation a P'échelle macroscopique est ensuite présentée, qui prend en compte,
de maniére explicite, les mécanismes d’hydratation et de comportements visqueux qui
agissent a I'échelle microscopique.

On montre enfin comment les paramétres de ce modéle peuvent étre identifiés et
déterminés a partir d’essais classiques.

Mots - clés :
Pate de ciment, béton

Fluage propre, comportement visqueux (court terme, long terme), retrait
endogéne, mécanismes physiques, vieillissements (en amplitude, en cinétigue)

Microstructure, hydratation, cinétique d’hydratation

Thermodynamique des milieux poreux réactifs



ABSTRACT

This research is devoted to the study of the behaviour of concrete under an external
long-duration applied load. It may be considered as a step towards physical modeling of
basic creep.

An analysis of the chemo-physical processes within the material’'s microstructure is first
presented ; in parallel, the phenomenological aspects of the macroscopic behaviour
under load are sumed up. The whole is supported by an experimental work which
focusses on strain ageing and unloading.

A macroscopic modeling is then proposed which takes explicitely into account the
hydration and viscous rate-determining mechanisms acting on the microscopic scale.

Finally, it 1s dealt with identification and experimental determination of the parameters
of the model from standard experiments.

Keywords :
Cement paste, concrete

Basic creep, viscous behaviour (short-term, long-term), autogenous shrinkage,
physical mechanisms, ageing (of amplitude, of kinetics)

Microstructure, hydration, hydration kinetics

Thermodynamics of reactive porous media



INTRODUCTION

Les déformations endogénes d'un matériau a matrice cimentaire sont celles quon
enregistre sur le matériau protégé de tout échange hygrométrique avec le milieu
ambiant, dont la température est constante. Elles consistent en une déformation de
retrait endogéne, obtenue en l'absence de tout chargement, a laquelle g’ajoute une
déformation dite de « fluage propre », que nous appellerons plutét visqueuse, dans le cas
de l'application d’'une contrainte maintenue constante. C'est sur 'analyse de l'origine et
des mécanismes qui régissent le comportement visqueux, ainsi que de sa modélisation,
que porte la présente étude.

La formulation d’'un béton peut étre trés variée (variabilité des granulats, du ciment ;
variation de la teneur en adjuvant et, le cas échéant, en pouzzolanes dans le cas des
matériaux a hautes performances). Malgré cette diversité, le comportement du matériau
sous charge de longue durée présente, indépendamment des modes de sollicitations, de
nombreuses similitudes. Parmi celles-ci, deux notamment : une influence marquée de
Page du matériau (vieillissement) sur amplitude et la cinétique de la déformation de
fluage, et une absence de recouvrance totale en cas de déchargement. Cela suggére
I'existence de certains mécanismes fondamentaux qui créent le comportement visqueux,
dont Veffet serait modifié quantitativement par la configuration structurelle, en
constante évolution, du matériau, plus que par la composition chimique de ses
composants. En particulier, le retrait endogéne et le fluage propre sont des phénomenes
intrinséques a la fraction de pate de ciment du composite granulat-pate de ciment qu'est
le béton.

Une description de la structuration, plutét complexe, de la pate de ciment et de son
évolution dans le temps et sous sollicitation mécanique est ainsi présentée au chapitre 1.
Elle s'impose comme étape préliminaire indispensable, non seulement a la mise au point
du vocabulaire, mais aussi a toute considération ultérieure portant sur
I'interdépendance entre les mécanismes agissant au niveau de la microstructure (échelle
microscopique) et le comportement mécanique observable sous charge (échelle
MACROscopique), dont ils sont a l'origine. Les mécanismes physicochimiques potentiels
sont envisagés, du point de vue de leur contribution au développement de la déformation



visqueuse, en termes d’'amplitude, de cinétique, de leur séquentialité et leur importance
relative. Les échelles temporelle et spatiale mises en jeu sont complexes, les couplages
entre les phénoménes sont nombreux.

A la fin de ce premier chapitre sont évoqués les principes et les limites (notamment en
matiére de prédiction correcte de la réponse du matériau sous des historiques de
sollicitation incluant des chargements et des déchargements, du type de ceux auxquels
sont soumis la plupart des ouvrages d'art) de la modélisation phénoménologique
classique du comportement visqueux, ce qui nous permet de justifier, s'il en était besoin,
la nécessité de fonder la modélisation sur des bases physiquement cohérentes.

La démarche expérimentale, dont I'approche théorique ne peut se passer, est exposée au
cours des chapitres IT (présentation des techniques utilisées) et III (présentation et
analyse des résultats) ; elle a été essentiellement centrée sur 'étude du vieillissement de
la déformation visqueuse (Ieffet de I'dge du matériau) et sur la recouvrance (le
comportement au déchargement) d'une pate de ciment.

Dans le chapitre IV, nous nous attachons & exposer les principes d'une modélisation &
I’échelle macroscopique du comportement visqueux du matériau, de I'état de matériau
hydratant a celui dhydraté. Cette modélisation, établie dans le cadre de la
thermodynamique des milieux poreux réactifs, prend en compte explicitement les
mécanismes physicochimiques par l'intermédiaire de leur cinétique, qui assure un lien
significatif entre les deux échelles micro et MAcro. Des précédents chapitres sont tirés les
enseignements quant a la formulation des hypothéses de découplages, au choix des
paramétres pertinents, et a leur détermination expérimentale.



CHAPITRE 1.

PROCESSUS PHYSICOCHIMIQUES ET

COMPORTEMENT SOUS CHARGE
(ANALYSE BIBLIOGRAPHIQUE)

Au long de ce mémoire apparaiira de nombreuses fois le terme VIEILLISSEMENT, qui
désigne l'évolution dune propriété quelconque du matériau avec son dge, méme en
l'absence d'action mécanique et déchange thermique ou hydrique avec le milieu
enuvironnant. C'est un terme purement descriptif, indépendant des hypothéses qui
pourront étre faites quani aux origine et mécanisines de cette évolution.

1.1 LA STRUCTURATION DU MATERIAU

1.1.1 DESCRIPTION DE L’HYDRATATION

1.1.1.1 LES CONSTITUANTS INITIAUX

Le ciment anhydre - Le ciment Portland artificiel (CPA) est formé de clinker broyé,
additionné de quelques fractions de gypse. Le clinker, formé & haute température, a
partir de calcaires et d’argiles extraits de carriéres, contient un certain nombre d'oxydes
qui sont combinés pour former, hormis quelques constituants mineurs, les quatre
constituants principaux du ciment, a savoir le silicate tricalcique C3S, le silicate
bicalcique C:S, I'aluminate tricalcique C3A et l'aluminoferrite tétracalcique C4AF. On
adopte ici les notations utilisées par les cimentiers : C pour CaO, S pour SiO:z, A pour
Al20z2, F pour Fe:02 et H pour H20. CsS et CoS forment environ 80 % du ciment,
I'abondance du CsS pouvant atteindre 70 %. Une composition potentielle plus détaillée
peut étre obtenue (en C3S, C:2S, CsA, C4AF, carbonates et gypse), grace a la formule de
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Boguel, a partir de I'analyse chimique du ciment anhydre (donnant ses proportions en
S102, AlOs, Fe:03, CaO, SO3, CO2 et CaO libre) [BOGUE 1955].

I.'eau - Initialement eau de gachage, elle sera distribuée au sein de la pate de ciment,
en fonction du mécanisme de fixation impliqué, sous diverses formes? qu'il est
impossible de distinguer de maniére pratique, allant de l'eau chimigquement liée aux
hydrates a l'eau capillaire, en passant par 'eau de sorption.

Les ultrafines et les fluidifiants - Ils sont utilisés dans le cas des matériaux dits a
hautes performances, désormais d’emploi relativement courant, qui seront évoqués a la
fin de ce chapitre.

En présence d’'eau, les constituants du ciment donnent des hydrates qui s’organisent en
une structure mécaniquement résistante : la pate de ciment.

1.1.1.2 DEL’HYDRATATION DU CIMENT ANHYDRE OU PROCESSUS DE FORMATION DE LA
PATE DE CIMENT

La réaction dhydratation englobe, en fait, tout un cortége de réactions
interdépendantes, et de cinétiques différentes, au cours desquelles les grains de ciment
anhydre initlaux sont progressivement dissous, en méme temps que se forment de
nouvelles entités plus ou moins bien cristallisées avant incorporé des molécules d'eau
dans leur structure.

Hydratation des silicates - Au contact de 'eau, les silicates se dissolvent (les silicates
tricalciques plus rapidement que les silicates bicalciques). Un premier type d'hydrates
précipite. Les silicates anhydres étant plus solubles que ces hydrates, ils vont sursaturer
la solution et causer la précipitation d'autres hydrates ; il en résulte une diminution de
la concentration des espéces en solution, ce qui autorise 4 nouveau le passage des
constituants anhydres en solution (ce processus de dissolution-précipitation est appelé
également mécanisme Le Chatelier). Les réactions chimiques peuvent étre schématisées
sous la forme suivante :

CBS Exothermique
+H 9 O >
C,8 2

CSH + Ca(OH)y e @1
Silicates de calcium hydratés Portlandite

! La simplicité demploi de la formule de Bogue ne doit pas cacher un manque certain de
précision dans de nombreux cas, notamment parce que l'application de cette formule suppose,
d'une part, que les réactions de formation des composés sont totales et, d’autre part, qu'il est fait
abstraction des impuretés (magnésie et alcaling) ; la composition obtenue n'est ainsi que
potentielle [DELOYE 1991].

2 QOn revient plus loin sur cette classification.
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Chapitre I. Processus physicochimiques et comportement sous charge

L'appellation CSH (de I'anglais Calcium Silicate Hydrates) fait référence a une famille
de phases solides, de structure cristalline imprécise (sur laquelle on reviendra plus loin)
et de composition chimique extrémement variée, toujours sous investigation
[BEAUDOIN et al. 1992] [MASSAZZA et al. 1992} [RICHARDSON et al. 1992] [VERNET 1994)]. On s'en
tient donc a I'écriture de réactions indicées : les fractions molaires de C, S et H peuvent
s'écarter de la composition stoechiométrique selon les conditions physicochimiques de
précipitation ; le rapport chaux sur silice C/S, qui est fonction de nombreux facteurs tel
Pavancement de 'hydratation, le rapport eawciment ou la température ambiante, se
situe dans un domaine de valeurs qui varie selon les auteurs (on retiendra un rapport
compris entre 1,6 et 2 [TAYLOR 1990)) et le rapport eau liée chimiquement sur silice H/S
dépend de I'état de saturation du matériau.

Du point de vue de leur morphologie, on est en fait amené a distinguer trois ou quatre
types de CSH selon la période de l'hydratation & laquelle on se place : les CSH I
(d'existence contestée) et I cristallisent les premiers dans 'espace disponible entre les
grains anhydres (ces hydrates sont dits « externes ») ; les CSH III et IV sont plus tardifs
et peuvent occuper la place des grains anhydres originaux (ces hydrates sont dits
« internes ») [DIAMOND 1976].

Hydratation des aluminates - La réaction de I'eau et du C3A serait quasi-instantanée
et violente si elle n'était retardée par I'ajout de gypse (i.e. du sulfate de calcium) :

Exothermique

C3A +3(CaSO0,, 2H, 0% 26H,0 »C34, 3CaS0,, 32H,0 ......1.2)
Gypse Ettringite

Le produit obtenu est le trisulfo-aluminate de calcium hydraté, ou ettringite, qui
cristallise sous forme d'aiguilles caractéristiques, souvent rayonnantes autour des
grains de ciment anhydre. En cas d’excés de C3A par rapport au gypse, l'ettringite réagit
avec celui-la pour former des monosulfo-aluminates de calcium hydratés qui, eux,
cristallisent sous forme de plagquettes hexagonales, disséminées dans les fibres de CSH.

La réaction entre l'eau et le C4AF aboutit aux mémes produits qu'avec le CsA, en
substituant aux aluminates des alumino-ferrites.

Les différentes réactions chimiques évoquées jusqu’ici sont fortement exothermiques.

Déroulement (cinétique) du processus - Trois grandes étapes sont a distinguer {(si
lon suit le dégagement de chaleur pendant l'hydratation, on en distingue plus
précisément cing, & savoir la période de gachage, la période dormante (ou latente), la
prise, le durcissement et la période de ralentissement [VERNET et al. 1992)) :

1. A l'état frais, grains de clinker et de gypse sont isolés, en suspension dans la phase
liquide connexe constituée par l'eau. Autour de ces grains de ciment anhydre se forme
une couche protectrice d'un gel de CSH.

2. La prise débute environ 8 a 12 heures (en isotherme) aprés le début du malaxage. Elle
margue le passage quasi-instantané d'un état de suspension dense de particules plus ou
moins dispersées a un état solhide continu, selon la théorie de la percolation
[ACKER 1988] : la couche de gel de CSH qui entourait les grains se rompt, laissant place a
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la précipitation de la portlandite® et dun CSH fibreux secondaire ; cette croite
d'hydrates, croissant 2 la périphérie des grains isolés, rompt la connexité de la phase
liquide par agglomération de ces derniers, jusqu'a ce que naisse un premier réseau de
particules connectées. Le squelette rigide ainsi formé, a la fois par agrégation colloidale
et croissance cristalline [VAN DAMME 1994], est poreux, rempli d'eau et d'air4.

3. L'aprés-prise (période de durcissement) voit les réactions d'hydratation se poursuivre,
selon une cinéfique cependant rapidement ralentie. Les grains de ciment anhydre
s'hydratent en premier lieu de fagon concentrique sur leur surface, les CSH ainsi créés
formant une croiite périphérique croissante. Par suite, I'enchevétrement des hydrates
ralentit la réaction d'hydratation en rendant de plus en plus difficiles et de plus en plus
longs les phénoménes de transfert de I'eau intergranulaire vers les grains de ciment
anhydre sous-jacents. Les nouveaux hydrates (hydrates internes évoqués plus haut) se
forment donc au coeur des grains dans un espace plus restreint, ce qui explique leur
plus grande densité par rapport aux premiers hydrates (externes) de la croiite. A ce
stade, la diffusion des ions, et donc de l'eau, & travers les couches d’hydrates peut étre
considéré comme étant le mécanisme dominant régulant la cinétique de I'hydratation.

La présence simultanée des différents anhydres tend a modifier légérement la cinétique
des mécanismes élémentaires présentés plus haut. En particulier, la présence de gypse
accélére 'hydratation des silicates.

CsS et CsA s'hydratent rapidement® et leur hydratation n'évolue pratiquement plus au
dela de 28 jours. C:S et C4AF, eux, s'hydratent encore pendant plusieurs mois
[REGOURD 1982a) ; en particulier, la réaction des CoS est de 10 a 20 fois plus lente que
celle des C3S [COPELAND et al. 1960} [TONG et al. 1990].

A tout stade de l'hydratation, la pate de ciment est constituée de grains de ciment
anhydre, de produits d'hydratation divers, et d'un espace de vides contenant de l'eau et
de l'air. Les produits d'hydratation sont, hormis les produits trés mineurs (sulfo(ferro)-
aluminates de calcium hydratés, en faible pourcentage), les cristaux de Portlandite®
Ca(OH)2, de forme hexagonale, qui ont précipité a partir de la solution interstitielle et
qui sont empilés entre les grains de ciment hydraté, insérés dans une matrice de CSH.

Ces CSH, qui occupent la plus grande partie’” de la pate, conférent au matériau ses
propriétés mécaniques ; du fait des cinétiques d’hydratation évogquées plus haut, les CsS
contribuent a sa résistance et son durcissement 4 moyen terme, l'influence des C2S se
faisant sentir a plus long terme [DOUBLE 1983].

La portlandite contribue a la prise, en favorisant la percolation, mais contribue peu a la
résistance.

3 Cette précipitation consomme brutalement des ions Ca?* et OH- ; la dissolution des constituants
du ciment est alors accélérée.

4 d’air occlus, dont le volume, irréductible pour les bétons classiques, représente au minimum 1 %
environ du volume total, et éventuellement d’air entrainé, en cas de présence d'un agent
entraineur d’air.

5 C3A s’hydrate méme trés rapidement ; rappelons que la présence de gypse empéche que cette
réaction soit instantanée.

6 25 4 27 % en volume pour une pate de ciment ordinaire.

7 50 &4 70 % en volume pour une pate de ciment ordinaire.
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Chapitre I. Processus physicochimiques et comportement sous charge

1.1.1.3 DE LA STRUCTURE DE LA PATE DE CIMENT

Le comportement mécanique du matériau «pate de ciment» est gouverné par
Parrangement de ses différents constituants. Nous nous arrétons ici plus en détails sur
chacune des « phases» de la pate de ciment, 4 savoir la phase solide (gel d'hydrates
essentiellement constitué de CSH), l'espace des vides (porosité totale incluant la porosité
du gel) et Peau.

Les CSH

On a déja évoqué la disparité des CSH du point de vue de leur composition chimique et
de leur morphologie.

Les particules solides de CSH, de taille colloidale®, forment un gel® amorphe. Une
visualisation au microscope montre que leur structure!® semble constituée de feuillets
trés minces (2 a 3 selon [KANTRO et al. 1962]), dont l'épaisseur moyenne est de 30 Aet
dont I'écartement (espace interfoliairell) est d:environ 17 A, i.e. 17.10'1 m (rappelons ici
la dimension diamétrale de l'ordre de 2,6 A de la molécule d'eau), s‘enroulant sur
eux-mémes en formant des tubes creux. Cette structure complexe est cependant encore
sujette a controverse.

Divers modéles de 'unité structurale du gel de CSH, fondés sur des constatations
expérimentales indirectes, existent (illustrés sur la figure 1.1), qui visent & reproduire
ses évolutions {(en pariiculier du fait de I'interaction eaw/microstructure) et a les corréler
avec les manifestations mécaniques macroscopiques du matériau, et notamment sous
charge :

Modéle de Munich - Il tente d'expliquer les variations volumiques de la pate de ciment
en fonction de I'humidité relative et des sollicitations mécaniques ; il suggére que, pour
des HR inférieures a 40 %, on enregistre une déformation dite de Bangham, due a la
variation de I'énergie superficielle!? de la surface solide du gel (par adsorption d’eau sur
celle-ci), déformation a laquelle sajoute, pour des HR supérieures a 40 %, une
déformation liée a la pression de disjonction. Dans ce dernier cas, les particules sont
séparées par de minces films d'eau dus a l'action d'étalement de la pression d'eau, d'ou
une structure mécaniquement moins stable qu'a l'é¢tat sec. Ce modele est considéré
comme satisfaisant pour des prévisions quantitatives des propriétés, bien que
I'hétérogénéité du gel ne soit considérée que forfaitairement : une moyenne statistique
remplace la prise en compte de la morphologie individuelle des particules de CSH
[WITTMANN 1968].

8 Ou plutdt dont la grande surface spécifique fait penser aux particules colloidales.

9 11 semble qu'on tende de plus en plus vers 'acceptation dune structure nanocristalline amorphe
des CSH, rendant l'appellation « gel » impropre.

10 UUn temps assimilée a la structure de la tobermorite (idée abandonnée depuis, démentie par
des résultats de RMN [WITTMANN 1980] [TAYLOR 1986)).

11 Oy inter-feuillet, ou intercouche... selon les auteurs.

12 Quand I'humidité relative, et par 1a I'épaisseur du film d’eau adsorbé, augmente, cette énergie
diminue.
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Contribution a 'analyse physique et a la modélisation du fluage propre du béton

Modéle de Powers et Brownyard - La pate de ciment est assimilée a4 un gel
principalement constitué de particules colloidales de CSH. Celles-ci sont modélisées
sous forme de 2 a 3 feuillets élémentaires enroulés sur eux-mémes!3, de haute surface
spécifique ; les interactions physiques entre particules sont assurées par 'eau adsorbée
et, en certains sites, directement par des ponts ioniques. Hormis une premiére porosité
déterminée par I'arrangement des particules de gel, ce modéle attribue au gel d’hydrates
une porosité intrinséque, constituée par des pores de tres petites dimensions, porosité de
volume constant. L'eau des espaces interfoliaires est supposée liée fortement aux
feuillets de CSH et ne peut étre enlevée qu'a faible humidité relative et séchage trés
avancé ; ce phénomeéne est irréversible dés la premiere désorption [POWERS 1964]. Selon
ce modéle, le retrait et le fluage sont essentiellement liés a des mouvements d’eau
adsorbée, au niveau des espaces restreints qui existent entre les particules de CSH,
mouvements initiés respectivement par Papplication d’'une charge externe et par des
changements d’humidité relative. Ce modéle ne peut expliquer de fagon satisfaisante
certains faits expérimentaux, en particulier la reprise de masse et la reprise du
comportement fluant dans un échantillon de pate de ciment hydraté que 'on réhumidifie
[BEAUDOIN et al. 1992] ; il reste cependant trés adapté comme base a l'établissement d'un
bilan volumique relativement précis des fractions volumiques des espéces présentes
dans la pate {(HANSEN 1986].

C : pore capillaire
% : ean interfoliaire
O : eau adsorbée
-—- : feuillet des CSH

$HYE : particule globale de CSH

Figure I.1. Modéles microstructuraux du gel de CSH
(a) Modele de Munich ; (b) Powers et Brownyard ; (c) Feldman et Sereda

Modéle de Feldman et Sereda - La structure en couches des CSH provient de
I'arrangement irrégulier de feuillets simples mal cristallisés, qui créent les espaces
interfoliaires au cours de leur rapprochement, ces espaces n’ayant ainsi ni dimension, ni

13 Pour les pates & E/C faible, cette épaisseur peut passer a 4 feuillets.
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Chapitre 1. Processus physicochimiques et comportement sous charge

volume total fixe. La variabilité locale indéniable de la composition et de la structure du
CSH, déterminée par les conditions locales qui président a sa formation [Young 1982],
est ainsi transcrite. Dans ce modéle, les feuillets sont capables d'avoir un mouvement
relatif, qui est de plus réversible. La pénétration ou le départ deau des espaces
interfoliaires est ici possible, pas forcément réversible cependant ; 'adsorption possible,
selon ce modéle, de molécules d'eau dans les régions interfoliaires permet ainsi
d’expliquer les différences rencontrées entre les mesures de surface spécifique et celles
déduites du modéle de Powers. Les liaisons interfoliaires sont du type solide/solide, i.e.
d'une intensité comprise entre celle, faible, des forces de Van der Waals et celle, élevée,
des forces ioniques/covalentes ; un séchage peut entrainer la création de liaisons
supplémentaires, toutefois détruites par remouillage.

Ce dernier modéle est considéré comme étant, a ce jour, le plus 4 méme de justifier la
plupart des comportements mécaniques du matériau, en particulier concernant le
retrait, le fluage et les phénomeénes de sorption [FELDMAN et al. 1968]. Sa description de la
topographie des CSH est, en tout cas, la plus poussée et c'est en cela, essentiellement,
qu’il différe du modéle de Munich.

En tout cas, il ressort de cette présentation de quelques modeles de CSH que différents
espaces poreux sont mis en jeu, dont il convient de préciser la nature.

La porosité

Le réseau poreux est déterminé par l'agencement mutuel des divers produits
d'hydratation. Leurs dimensions s'étalent sur plusieurs ordres de grandeur
{(cf. figure 1.2).
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s
' i Espace interfoliaire |

des CSH
0 |
10 10
Diamétre des pores -

Figure L.2. Répartition schématique des différents ordres de grandeur impliqués
dans la structure de la pate de ciment
(adapté de [VAN BREUGEL 1991))

Cependant, comme le montre par exemple son spectre de distribution déterminé par un
essai "classique" de porosimétrie au mercure (cf. figure 1.3), la porosité totale d'une pate
de ciment, i.e. le volume des vides qu'elle contient rapporté a son volume total, est
essentiellement bimodale (deux dimensions principales de pores, voire trois si l'on

assimile ou non les bulles d'air occlus a une porosité millimétrique) : on distingue ainsi
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Contribution & 'analyse physique et 4 la modélisation du fluage propre du béton

les pores capillaires (dont la dimension est de quelques centaines d'angstréms) et les
pores des hydrates (de taille nanométrique)*4, ces différents pores étant interconnectés.

Les pores capillaires - Espaces intergranulaires initialement occupés par l'eau de
gachage et qui n'ont pas été comblés par les hydrates, les pores capillaires sont les plus
grossiers. Parmi eux, on distingue parfois les mésopores (qui vont de 26 & 500 A) et les
macropores (de taille supérieure a 500 A) [Younc 1982]. Du fait du remplissage
progressif des capillaires par les produits d'hydratation, le réseau capillaire,
initialement connecté, devient discontinu, excepté pour les matériaux a E/C élevé
(supérieur a 0,6) dont le réseau poreux capillaire resterait continu [NEVILLE 1981]
[GarBOCZI 1993]. A un age donné, le volume global, ainsi que la dimension typique de ces
pores, diminuent avec le rapport E/C.

Lo
-<

D
x

L0

304~

20—

3 diomelre de pore en A

Figure 1.3. Courbe de distribution de la porosité pour des pates de ciment a divers E/C
(tiré de [VERBECK et al. 1968)])

Les pores des hydrates - Ces espaces interfoliaires Jpeuvent étre qualifiés de
« nanopores ». Leur rayon caractéristique (environ 17 A) est indépendant de la
formulation de la pate de ciment (du rapport eawciment en particulier), ainsi que de
l'avancement de I'hydratation [PEARSON et al. 1983] [BEAUDOIN et al. 1992] [MAGGION 1992]
[BAROGHEL-BOUNY 1994]. Ils constituent une porosité intrinséque aux CSH, représentant
au minimum 26 a 28 % en volume pour une pate ordinaire. Ils sont souvent considérés
comme étant en permanence saturés au cours de l'hydratation (par de l'eau, qui est
forcément adsorbée dans ces pores de trés petites dimensions, et qui n’est alors plus
disponible pour la réaction d'hydratation) ; Baroghel-Bouny a récemment suggéré que,
dans le cas de matériaux a hautes performances, ces pores commenceraient i étre
«vidés» a partir du moment ou toute leau capillaire a été consommée
[BAROGHEL-BOUNY 1994].

14 Nous rejetons ici les appellations courantes, définitivement mal choisies, de macropores et
micropores pour désigner respectivement les pores capillaires et les pores du gel d’hydrates,
appellations qui ne font qu'ajouter 4 la confusion vis-a-vis des tailles de pores concernées.
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Chapitre 1. Processus physicochimiques et comportement sous charge

Au fur et 4 mesure de l'avancement de la réaction d'hydratation, la quantité d'espéces
anhydres et la porosité capillaire diminuent (et par la-méme la porosité totale), alors
que la fraction volumique d’hydrates et la microporosité augmentent (cf. figures 1.4 et
1.5).

La forme des pores est trés accidentée : elle est parfois caractérisée par une forme dite
en bouteille d'encre, ie. un domaine connexe de pores de grande taille qui n'est
accessible que par des « goulots » dont la taille maximale est significativement inférieure
[ALFORD et al. 1981]. La surface des pores, notamment, se caractérise par un arrangement
trés irrégulier et trés rugueux, qui se préte a étre interprété grace au concept de
géométrie fractale [MAGGION 1992].

' Conent anhydre D Masse poreuse des hydrates ,D Espaces zapillaires |, =-~-= Lumtes onigineiles des  grans anhydres

Figure 1.4. Evolution de la structure d’'une pate de ciment au cours de I'hydratation
(tiré de [GRANJU 1974])

\ 7 l : ;::?

d Duree d “yaratatien: 18, 3
e
¢
g0
Dag k4 "y 2
f
L. 4

[R A

)/
e

‘Wolurne tumuld des poras de & auprtiaur b D

193 10 w0 10

B,0iametra du pere ¢n A

I

Figure L.5. Evolution de la porosité au cours de 'hydratation (tiré de [DIAMOND 1971})
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Etat de I'eau dans la pate de ciment durcie

Initialement eau de gachage, elle est distribuée au sein de la pate de ciment, en fonction
du mécanisme de fixation impliqué, sous diverses formes qu'il est impossible de
distinguer de maniére pratique, allant de l'eau chimiquement liée aux hydrates a l'eau
capillaire, en passant par l'eau de sorption.

ENCART 1. LES TECHNIQUES DE CARACTERISATION DU RESEAU POREUX

Caractérizer le réseau poreux implique de déterminer a la fois porosité totale, distribution de la
dimension et de la géométrie des pores.

Plusieurs méthodes existent, qui n'ont pas la méme finalité, mais qui peuvent étre considérées
comme complémentaires :

e La microscopie électronique permet une analyse gualitative de la forme des pores les plus
grossiers par observation directe. Cependant, leur défaut est que, malgré un pouvoir de
résolution trés poussé, il n'est pas possible d'appréhender la porosité de facon globale et il est
trés difficile d’aboutir & des données quantitatives.

* Porosimétrie au mercure et techniques d'intrusion des pores par un solvant de remplacement
font partie des techniques indirectes de caractérisation. Ces méthodes sont délicates a mettre
en oeuvre et passablement dommageables pour la microstructure de la pate. Les résultats
ainsi obtenus sont dispersés, dépendant fortement de la préparation des échantillons, en
particulier du mode de séchage [RIBES 1995]. Par ailleurs, elles ne dennent aucune information
sur la forme des pores mais permettent en revanche de les quantifier. Ces techniques (tout
comme les observations microscopiques) sont adaptées a la caractérisation de la macroporosité
(la porosiméirie au mercure convient pour les pores de diamétres compris entre 4 nano- et
10 micrometres [WITTMANN 1980}, [BAROGHEL-BOUNY et al. 1993}).

¢ Les isothermes de sorption (de vapeur d'eau en particulier) sont les courbes qui donnent la
perte en poids (rapportée a la quantité d'eau présente dans l'échantillon) en fonction de
'humidité relative du milieu ambiant. Elles sont adaptées a la caractérisation des domaines
micro- et mésoporeux {pores de dimension inférieure a 20.10° m), moyennant des modéles
théoriques d'interprétation : B.E.T. (Brunauer, Emmett, Teller) pour caractériser la texture,
B.J.H. (Barrett, Joyner, Halenda) pour caractériser la distribution poreuse. Aucun
prétraitement susceptible d'altérer la microstructure n'est nécessaire, d'ou l'avantage
[BAROGHEL-BOUNY et al. 1993]. Toutefois, la stabilité hydrique est indispensable et un certain
nombre d’hypothéses sont a formuler, par exemple sur la forme des pores, pour interpréter les
1sothermes.

Une classification classique consiste a distinguer trois types d'eau:

L'eau chimiquement liée - Cette eau est combinée aux hydrates, dont elle fait partie
intégrante, sous forme d'eau de solvatation ou de cristallisation. Elle n'est plus
considérée comme faisant partie de la phase liquide du matériau.

L'eau adsorbée - Elle est constituée par les premiéres couches de molécules d'eau
soumises au champ des forces électriques superficielles des particules de CSH (sensibles
de 0 4 30 A des surfaces adsorbantes). Selon que I'énergie de ces forces de liaison est
forte ou faible (et par la-méme que le caractére de la Haison est labile ou plutot
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Chapitre I. Processus physicochimiques et comportement sous charge

permanent), on parle d'eau physil3 - ou chimisorbéelé . Cette derniére intervient dans le
mouillage des grains de ciment et forme, par simple condensation, un film relativement
uniforme sur toute la surface du solide qu'elle cccupe ; la structure électronique de la
molécule d’eau ne varie que trés peu dans ce processus. L'eau chimisorbée, elle, est
adsorbée, en des sites privilégiés, par établissement d'une réelle liaison chimique avec
les molécules d’adsorbant, dont elle favorise la stabilisation des feuillets ; comme cetie
liaison implique un transfert d’électrons, la réactivité de la molécule d’eau chimisorbée
est fortement modifiée [REGOURD 1982b].

Sierra s'est appuyé sur de multiples méthodes expérimentales, alliant spectroscopie
moléculaire et méthodes d’analyse thermique, pour préciser le mode de distribution de
I'eau contenue dans l'unité structurale de CSH, pour la structure de laquelle il a adopté
le modéle de Feldman et Sereda [SiERRA 1980] (cf. figure 1.6). Par ordre décroissant
d'énergie de liaison avec le solide, il distingue ainsi :

V'eau hydroxvliquel” - les groupements hydroxyles OH liés aux atomes Si ou Ca, sur les
faces interne et externe des feuillets, établissent des liaisons hydrogéne avec les
molécules d’eau au voisinage des feuillets ;

T'eau interfoliaire - elle intervient dans la cohésion intrinseéque de la lamelle et est fixée
entre les feuillets par des ponts hydrogéne ou des groupements hydroxyle ;

l'eau adsorbée interlamellaire - soumise au champ de forces créé par les lamelles, elle
est structurée et fixée sur un hydroxyle 1sclé ou bien liée a d'autres molécules d'eau.

eau adsorbée interfoliaire eau adsorbée interiamellaire

BN

Lamelle de C-S-H a 3 feuillets Lamelle de C-S-H a 2 feuillets
| f“ Molécule d'eau o—¢ Eau hydroxylique ... Pont hydrogéne |

Figure 1.6. Modéle de Sierra

15 La physisorption met en jeu des liaisons par forces intermoléculaires d’attraction (typiquement
des forces de van der Waals), correspondant a des énergies relativement faibles, de Vordre d'une
dizaine de kd/mol.

16 La chimisorption met en jeu un transfert d’électrons, dans un processus mettant en jeu une
énergie de quelques centaines de kd/mol.

17 Non moléculaire.
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L'eau libre - Cette eau échappe aux forces superficielles des particules solides. En excés
par rapport a l'eau nécessaire a l'hydratation, elle cccupe les pores capillaires, en
particulier les macropores. Elle est la premiére a migrer et s'éliminer lors du ressuage
et, surtout, de la dessiccation, lorsque les échanges hygrométriques sont permis avec le
milieu ambiant.

Une autre classification, relative aux techniques de caractérisation du réseau poreux,
est fréquente, qui consiste a distinguer eau évaporable (eau libre et eau physisorbée)
et eau non-évaporablel® (eau chimisorbée et eau lide chimiquement).

L'eau est ainsi le siége d’interactions importantes avec la phase solide : tout introduction
ou départ d'eau du systéme se traduira par des modifications des caractéristiques
physiques du matériau (volume, densité, porosité) d’autant plus fortes que les molécules
concernées seront fortement liées a la surface des particules solides.

1.1.1.4 CAS DES MATERIAUX A HAUTES PERFORMANCES

Leur formulation consiste en un faible rapport massique eau sur ciment (E/C) initial,
rendu possible par 'apport d’agents qui permettent la réduction des besoins en eau
(fluidifiants), et parfois avec 'ajout d'ultrafines (fumées de silice, par exemple).

Les fluidifiants - Ce sont des produits organiques défloculants (vis-a-vis des particules
de ciment et des fumées de silice, si le mélange en contient), qui permettent de réduire,
dans des proportions considérables, 1a teneur en eau du matériau, tout en conservant la
fluidité nécessaire a sa mise en ceuvre. En effet, tout excés d’eau, inutile a 'hydratation
du ciment, augmente la porosité du béton, limitant ainsi a la fois les performances
mécaniques du matériau et sa résistance a la pénétration des agents extérieurs (COs,
chlorures...), qui peuvent conduire a la ruine de l'ouvrage ou du moins en limiter la
durée de vie.

Les fumées de silice - [BUIL 1990] Dans les matériaux a base de ciment, elles ont deux
effets principaux, l'un pouzzolanique (effet chimique) et l'autre granulaire (effet
physique). La potentialité de ['un et de lautre n'est optimale que si I'on emploie
simultanément un fluidifiant. En effet, I'absorption de celui-ci sur la surface des
particules siliceuses empéche la formation de ponts entre elles et permet leur dispersion
dans le mélange eau-ciment. La fluidification du mélange eau-ciment-fumée de silice
dépend de l'addition de fluidifiant, sans laquelle le mélange risque de se raidir de
maniére quasi-instantanée.

L’effet granulaire (on parle de role de filler) est obtenu grace a la petite taille et a la
forme sphérique des particules de silice ; bien dispersées, celles-ci peuvent venir se loger
dans les espaces qui existent entre les grains de ciment, dont elles ne perturbent pas
Parrangement géoméirique dans la suspension. Les propriétés rhéologiques améliorées
du mélange frais permettent alors d’obtenir une pate plus dense et de trés forte
compacité.

18 1'eau non-évaporable est celle qui n'est pas évacuée lorsque 'équilibre est atteint sous 23°C et
sous une pression de vapeur de 0,0005 mm Hg [MASSAZZA et al. 1992] ; elle est également retenue
lors d’'un séchage au four a 105°C [HANSEN 1986] [HELSING-ATLASSI 1993].
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L'effet pouzzolanigue induit une réaction chimigue qui vient s’ajouter a I'ensemble des
réactions d’hydratation : les fumées de silice réagissent avec la chaux qui est libérée lors
de Thydratation, pour former des hydrates assez similaires aux CSH. La présence de
fumées de silice pourrait par ailleurs avoir un réle accélérateur sur la cinétique
d’hydratation du ciment [MASSAZZA et al. 1992].

Conséquences sur la microstructure de la pate de ciment - L'ajout de fumées de
silice permet de modifier la structure de la pate de ciment hydratante en réduisant la
taille des pores capillaires : d'une part, grace a la réaction pouzzolanique qui, en plus
d’augmenter la proportion de CSH de la pate de ciment, diminue la quantité de
portlandite ; d’autre part, par effet filler, car la simple réduction du nombre de vides
permet une structure densifiée (les matériaux HP ont une structure poreuse qui est plus
fermée et discontinue ; les tailles de pores sont plus petites et la distribution poreuse est
plus uniforme).

Leur porosité capillaire ainsi réduite confére a ces matériaux des propriétés améliorées,
non seulement en termes de résistance mécanique, mais aussi de résistance au gel et de
durabilité, d’ol leur qualification de hautes performances.

1.1.1.5 CARACTERISATION DE L’EVOLUTION DU MATERIAU : LE DEGRE D’HYDRATATION

Pour caractériser V'évolution structurale du matériau, on a recours a la notion de degré
d’hydratation. On définit le degré d’hydratation comme étant le rapport entre la masse
de réactif hydraté et la masse initiale de réactif (ou la fraction massique de réactif qui
s’est hydraté).

Degré ou degrés d’hydratation ? Comme nous 'avons vu, 'hydratation du ciment est
constituée de plusieurs réactions chimiques, de cinétiques variées et interdépendantes.
D'un point de vue pratique (pour la maturométrie, par exemple. ou pour la simulation
numérique des effets thermiques), on a recours a des concepts simplifiant ces cinétiques,
sans distinction des degrés d’hydratation, entre silicates et aluminates par exemple. On
considére un coefficient global, qui tient toutefois compte du fait que la contribution des
silicates est majeure dans la composition du ciment d’'un béton et dans 'obtention de la
résistance de ce dernier.

Détermination « chimique » du degré d’hydratation

La détermination, directe ou indirecte, du degré d’hydratation est généralement fondée
sur des méthodes chéres aux chimistes.

1. Une premiére approche simple consiste a déterminer le degré d’hydratation global o
comme étant la moyenne pondérée par leurs fractions massiques des degrés
d’hydratation o de chaque composant du clinker. II est plus facile de déterminer
indirectement les o a partir de leur complément, qui est la fraction non hydratée
xi =1 — i de structure cristalline :

e Par microscopie - cette méthode, initialement grossiére et essentiellement
comparative, bénéficie des techniques, en plein développement, d’analyse d'images :
des images, obtenues par microscopie électronique en mode rétrodiffusé, sont
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numeérisées, transformées en images binaires, dés lors analysables : les grains de
clinker anhydre apparaissent clairs et les pores et fissures sont trés sombres : les
zones de produits hydratés (Ca(OH)z et CSH) couvrent la gamme des niveaux de gris
intermédiaires (la détection est permise grace aux numéros atomiques différents des
différentes espéces) [SCRIVENER et al. 1987] [ASH et al. 1993] [LANGE et al. 1994]. Les
phases identifiées peuvent alors étre décrites quantitativement en termes de volume
et de surface spécifiques, de dimension fractale (rugosité des surfaces), de
granulométrie...

o Par DRX et analvse quantitative - la détection des silicates C3S et C2S anhydres est
privilégiée ; leur quantité est proportionnelle a I'intensité des pics correspondant aux
raies caractéristiques du CsS, dans le spectre obtenu par DRX, et de la chaux
résiduelle dans une pate contenant ou non de la silice amorphe.

La qualité et la justesse de ces deux types de détermination peuvent étre affectées par
différentes sources d’erreurs. Entre autres choses :

pour limagerie en électrons rétrodiffusés - évolution de I'hydratation pendant la
manipulation, difficulté dans la préparation des échantillons, sélection aléatoire de
petites zones et analyse subjective d'images.

pour la DRX - précision des pesées des échantillons, représentativité du sous-échantillon
du point de vue de sa composition, orientation préférentielle induite par les cristaux de
Ca(OH)2 qui par ailleurs risquent de se carbonater pendant l'analyse, précision des
statistiques de comptage ;

Par ailleurs, c’'est surtout la détection des silicates CsS anhydres qui est privilégiée (le
calcul d'un degré d’hydratation ne pourra se faire qu'en émettant des hypothéses sur les
vitesses de réaction des autres composants).

2. On peut également atteindre indirectement ce degré d’hydratation de la fagon
suivante :

E./ () serait la quantité d’eau liée pour une hydratation totale du ciment!®. Le principe
de son calcul est exposé dans le tableau 1.1.

E,(t) est la quantité deau liée chimiquement, & linstant t, par hydratation.

Techniquement, il est impossible de n'extraire que cette eau liée ; on assimile ainsi
généralement cette guantité a la quantité d’eau non-évaporable.

19 Cette quantité d'eau n'est que théorique : dans le cas des pates de ciment & rapport E/C faible
{(inférieur a 0,36 [HANSEN 1986}), I'hydratation, faute d'un apport extérieur d’'eau, s'arréte avant
que tous les grains anhydres n'aient été hydratés.
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Composant anhydre Composition potentielle du Masse d’'eau nécessaire a
ciment anhydre (%) I'hydratation compléte de
(formule de Bogue) chaque composant

par unité de masse du
composant {%)20

CsS fc,s 24
C2S fc,s 21
CsA fcoa 40
CsAF fc,av 37

Masse d'eau nécessaire a 'hydratation compléte du ciment
par unité de masse de ciment anhydre (%)

E, () = 24*fcs+21*fc,s+40%fo,a+37 fc ar

Tableau 1.1. Principe du caleul?! de Ex (o0)

Cette derniére peut étre extraite lors d'une analyse thermogravimétrique??, par
chauffage entre 105 et 1050 °C. L'eau non-évaporable peut également étre déduite des
1sothermes de sorption de vapeur deau comme étant 'eau non perdue lors d'une
désorption de 100 % a 3 % [BAROGHEL-BOUNY 1994] (cette méthode n’est cependant
utilisable que pour la détermination d'un degré d’hydratation a long terme de matériaux
matures, pour lesquels les effets de I'hydratation, fortement ralentie, peuvent étre
négligés).

20 Ces valeurs, données par Czernin [CZERNIN 1962}, correspondent & une stoechiométrie donnée
de réaction d’hydratation de chaque composant (par exmple, les CSH obtenus a partir de CsS et
C2S sont des C3S2H3) ; I'incertitude est plus grande en ce qui concerne les aluminates.

21 Ce calcul est loin d'étre précis, du fait des incertitudes sur les quantités d'eau consommaées par
chacun des composants (voir note précédente) et des incertitudes sur la composition chimique
potentielle du ciment issue des formules de Bogue.

22 1’analyse thermogravimétrique consiste a peser en continu un échantillon soumis a une
montée en température, généralement linéaire, programmeée en fonction du temps. Ceci permet
de suivre I'évolution de sg masse sous atmosphére controlée. Les différentes variations de masse
qui se produisent pendant 'expérience sont ainsi affectées aux diverses réactions (thermolyse,
réduction, oxydation..., de fagon générale, toute réaction qui entraine un dégagement gazeux ou la
fixation d’un composant de latmosphéere sur 'échantillon analysé) qui se produisent dans
Iéchantillon, permettant 'accés aux quantités d’eau liées sous ses différentes formes (cf. tableau
ci-dessous).

Intervalle de T (°C) Produit en décomposition
... 105 eau évaporable
105 - 380 eau des hydrates de silicates et d’aluminates
380 - 600 eau de la portlandite
600 - 750 décarbonatation de la calcite
(forme la plus stable des carbonates de calcium)
750 - 1000 produits secondaires d’hydratation
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La notion de degré d’hydratation devient particuliérement obscure pour un mélange
contenant de la fumée de silice, celle-ci étant impliquée dans un autre type de réaction,
a savoir la réaction pouzzolanique. On parle alors plutot d’activité pouzzolanique : par
analogie avec le degré d'hydratation du ciment, c’est le rapport entre la masse de silice
réactive, ayvant réagi avec la chaux libérée par '’hydratation du ciment pour donner des
CSH, et la silice réactive totale. En particulier, il n’est pas exclu que cette réaction avec
la chaux libére de I'eau2? [HELSING-ATLASSI 1995]. La mesure de l'eau liée ne suffirait
alors plus & la détermination du degré de réaction du ciment. Pour un méme degré
d’hydratation du ciment, la quantité totale d’'eau non évaporable serait donc moindre en
cas d’ajout de fumée de silice dans le mélange.

Accés macroscopique au degré d’hydratation

Il existe d’'autres méthodes indirectes permettant la détermination du degré
d’hydratation a partir de propriétés macroscopiques (f;, Q, Eretrait ibre...), relativement
facilement accessibles grace a des essais souvent classiques, dont l'évolution est
directement liée, avec un certain degré de couplage, a celle de la réaction d’hydratation.

Cette détermination résulte de 'exploitation des couplages thermo-chimico-mécaniques
dans le matériau au jeune age. Ces couplages ont été mis en équation dans le cadre de la
thermodynamique des milieux poreux réactifs [ULM et al. 1995]. C'est dans ce méme cadre
que nous choisirons de modéliser le comportement sous charge ; c’est pourquol nous
proposons de continuer ici sur I'évocation des phénomeénes physiques consécutifs a la
réaction d’hydratation, avant de revenir plus en détails sur la théorie et la modélisation
lors du chapitre IV.

De fagon générale, quelles que soient la définition et la technique adoptées, il semble
qu'on puisse étre beaucoup plus shr (et cest en fait ce que l'on veut en général) de
Pévolution (1.e. la cinétique) que de la valeur (i.e. 'amplitude) du degré d’hydratation,
dont on n'obtient qu'une estimation. Les corrélations entre les résultats obtenus a partir
de différentes techniques, ainsi que leur précision respective, sont en particulier trés
dépendantes des difficultés expérimentales (en particulier de l'arrét de 'hydratation et
des durées d’essai ou de préparation d'essai, surtout au jeune age).

1.1.2 CONSEQUENCES MACROSCOPIQUES DE L’HYDRATATION

1.1.2.1 EVOLUTION DES PROPRIETES MECANIQUES

L'évolution physicochimique progressive de la microstructure du matériau, consécutive
a la progression de la réaction d'hydratation (puis éventuellement aux modifications du
CSH amorphe aprés arrét de I'hydratation), entraine un durcissement du matériau qui
se traduit, & I'échelle macroscopique, par une évolution de ses propriétés mécaniques
(module d'Young et résistances) avec le temps ; le durcissement est donc la
manifestation d'un vieillissement du matériau.

23 On aurait alors E, () = E o (0).05(t) - E, s (®).ag(t) ou C et S renvoient respectivement au
ciment et a la silice amorphe.
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Evolution des résistances mécaniques24

Au fur et a mesure de la formation des CSH, le nombre de contacts intergranulaires
augmente pendant que la porosité capillaire diminue. Ce lent processus de durcissement
conduit au développement de résistances mécaniques considérables [MINDESS et al. 1978]
[BYFORS 1980] [TORRENTI 1992].

Sans entrer dans les détails, la résistance en compression d'une pate dépend
essentiellement du degré avec lequel les hydrates remplissent l'espace disponible,
cest-a-dire de la porosité capillaire (et par conséquent, les mémes paramétres qui jouent
sur celle-ci, a savoir la finesse du ciment, la température, le rapport E/C, la composition
du ciment, jouent sur la résistance en compression [VAN BREUGEL 1991)]) et, en second
lieu, de la nature des hydrates formés.

C'est ce qui ressort, du point de vue de la modélisation, de la plupart des relations
empiriques disponibles dans la littérature, qui relient résistance et porosité ou rapport
E/C [POWERS 1964] [NIELSEN 1993] [BEAUDOIN et al. 1994}, relations qui ne prennent
généralement pas en compte le fait que les résistances du matériau ne peuvent se
développer qu'a partir du moment ot le seuil de percolation est atteint, moment pour
lequel une certaine proportion de 'hydratation a déja eu lieu.

Evolution du module d'Young?4

Le module d'Young est sensible au volume et au degré de connexion des pores. Tout
comme la résistance en compression, il dépend de l'avancement de la réaction
d’hydratation : c’est ce qui a été mis en évidence, sur des pates de ciment et des mortiers
aux jeunes ages, a partir de mesures ultrasoniques donnant accés au module d’'Young, le
degré dhydratation étant, lui, déterminé a partir de mesures calorimétriques
[BOUMIZ et al. 1996].

La prédiction du module élastique d'un béton a partir des modules élastiques de ses
granulats et de sa matrice se préte bien a l'utilisation de techniques d’homogénéisation
(en particulier le modele trisphére [DE LARRARD et al. 1992]). A une échelle inférieure, il
est possible de modéliser 1l'évolution du module élastique de la pate de ciment
durcissante a partir du bilan volumigue des espéces qu'elle contient, a savoir le ciment
anhydre, la portion d'hydrates (y compris leur eau combinée) et les pores capillaires, en
utilisant le méme principe d'homogénéisation, la matrice étant ici constituée par les
hydrates, et les granulats par les grains de ciment anhydre.

Un certain nombre de résultats de la littérature, liant le module élastique de la pate de
ciment & sa résistance en compression, sont regroupés sur la figure 1.7 [SPOONER 1972]
[GHOSH et al. 1974] [COOK et al. 1980} [HUA 1992] [MARCHAND 1992] [LANGE et al. 1994].
Certains y voient une proportionnalité entre ces deux propriétés mécaniques
[LE Roy 1995}, le coefficient de proportionnalité semblant étre indépendant du type de
ciment, du rapport E/C (i.e. de la variation de résistance), de I'ajout ou non d’ultrafines,
ainsi que de I'age du matériau a 'échéance de V'essai ; la disparité entre les résultats des
différents auteurs peut notamment s’expliquer par la prise en compte ou non du
ressuage, surtout pour les rapports E/C élevés, ainsi que par la méthode adoptée de
détermination du module (tangent, sécant...). Si cette relation linéaire est sans doute

24 En plus des phénoménes physiques, on évoque ici, briévement, certains principes de
modélisation de ces propriétés mécaniques,
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acceptable en premiére approche sur une certaine plage de résistance en compression, le
module se stabilise beaucoup plus vite au dela de celle-ci.
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Figure 1.7. Module d'Young versus résistance en compression pour des pates de ciment
(différents ciments, différents E/C et % de fumées de silice, différentes échéances)

Autres paramétres globaux

Un certain nombre d’autres propriétés caractérisant la texture globale d'une pate de
ciment hydratante - on a déja évoqué le cas de la porosité totale ; il en va de méme pour
la masse volumique absolue du solide (hors pores des hydrates) ou la surface spécifique
accessible a 'eau?d mesurable par RMN [MaGGION 1992} - ont une évolution linéaire avec
Pavancement de hydratation ; elles effectuent ainsi environ 90 % de leur potentiel
durant le premier mois d’existence du matériau.

Cependant :

La structuration des pates de ciment hydratantes n'est pas uniquement déterminde par
la hausse du taux de remplissage de la pite de ciment par les hydrates formés au cours
du processus d’hydratation ; elle s'accompagne d'une évolution microtexturale. gui @o
manifeste depuis les premiers stades de 'hydratation, et peut méme se poursuire sans
quil y ait hydratation supplémentaire [Dav 1979] [ODLER et al. 1995].

2

Il a été constaté sur des pates pures de C3S que des modifications importantes?® de ia
structure des hydrates interviennent encore & différentes échelles, pendant plusisurs

25 Plus précisément, la surface séparant leau libre de 'eau en interaction (adsorbée) avec le
solide.

26° modifications détectables par RMN au 2°5i notamment par hausse du degré de polymérwsation
des chaines de tétrasédres SiOs de silicate au cours du temps [ZANNI et al. 1995]
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mois aprés que lhydratation a stoppé??’. Cette évolution de la microtexture
correspondrait a4 un réarrangement de l'interface matiére / porosité a I'échelle locale, de
sorte qu'il occupe de maniére quasi-homogéne Pespace qui lui est offert (globalement, la
structure des hydrates internes serait de moins en moins poreuse et de plus en plus
divisée) ; ces modifications suivraient des lois phénoménologiques simples, valables aux
différentes échelles, conformément au concept de fractal [MAGGION 1992].

Si le degré d’hydratation constitue le paramétre de controle principal, sinon unique, des
caractéristiques mécaniques et texturales globales d'une pate de ciment hydratante,
préparée et conservée dans des conditions fixées (ces caractéristiques ont une évolution
souvent linéaire avec le degré d’hydratation), caractériser le vieillissement du matériau
aprés arrét de I'hydratation, vieillissement qui continue d’évoluer (notamment du point
de vue microtextural), est en revanche plus délicat.

1.1.2.2 EXOTHERMIE DE LA REACTION D’HYDRATATION
Origines physicochimiques

La réaction dhydratation du ciment qui a lheu lors de la prise du béton est
exothermique : elle s’accompagne d'un dégagement de chaleur - de 150 4 400 Joules par
gramme de ciment [ACKER 1988] - et le béton s'échauffe, typiquement de 40 a 65°C
au-dessus de la température initiale en conditions adiabatiques [TORRENTI et al. 1992]. La
vitesse de dégagement est maximale au moment de la prise. mais ce dégagement s’'étale
sur plusieurs jours. La prise, de plus, est thermo-activée : les vitesses de dégagement de
chaleur sont accélérées aux points les plus chauds, ralenties aux points les plus froids.

Conséquences structurelles

Aprés la prise, le dégagement de chaleur ralentit et le béton refroidit, la durée de
refroidissement (c’est le temps caractéristique de conduction) étant proportionnelle au
carré de l'épaisseur de la piéce considérée. La contraction du matériau due a ce
refroidissement est appelée retrait thermique.

Lorsque cette chaleur n’est pas rapidement évacuée, comme c'est surtout le cas dans les
structures massives ou isclées thermiquement, la prise se fait a certains endroits,
notamment au coeur des piéces, a une tempeérature plus élevée et donc plus vite qu'en
peau, ou la déperdition de chaleur vers le milieu ambiant prend le pas sur sa création.

Les écarts de température entre le coeur et la peau, ainsi que le retrait thermique s'il
est géné par des structures adjacentes (reprise de bétonnage, encastrement sur un
massif de fondation...) ou par une autre partie de 'élément lui-méme, plus massive (le
cas des voussoirs du Pont de Normandie en est une bonne illustration [GUENOT 1993)),
sont susceptibles d'entrainer, lors du refroidissement, I'apparition de contraintes de
traction résiduelles, et éventuellement une fissuration ouverte, voire traversante, car la
rigidité du matériau (son module d'Young) a augmenté.

27 soit parce que tout le ciment anhydre a été hydraté, soit parce que toute I'eau disponible a été
consommeée, soit parce que la coque d’hydrates empéche la pénétration de Peau vers les grains
anhydres.
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ENCART 2. LES METHODES EXPERIMENTALES CALORIMETRIQUES
DE DETERMINATION DE L'EVOLUTION DE LA PRODUCTION DE CHALEUR Q(t)
PENDANT L'HYDRATATION

Plusieurs méthodes existent, qui ont été comparées notamment dans [LIVESEY et al. 1991]
[WAINWRIGHT et al. 1992}. Les plus courantes sont :

o Mesure des chaleurs de solution d’échantillons de ciment hydraté et anhvdre respectivement
dans de l'acide : la chaleur d’hydratation est déduite par soustraction de celle de Péchantillon
anhydre. Cette méthode est délicate et peu fiable.

¢ Mesure du flux de chaleur sur un échantilion de pate shydratant a température constante
(calorimétrie isotherme) : la chaleur totale dégagée est calculée par intégration temporelle de
ce flux. Cet essal est parfois coliteux et le flux de chaleur est souvent trop faible (surtout &
20°C) pour la précision des équipements de mesure.

¢ Calorimétrie adiabatigue : elle repose sur le fait que, en conditions parfaitement adiabatiques
{tout échange de chaleur est empeéché vers le milieu extérieur, dont la température est
maintenue, par asservissement, égale a la température au coeur de I'éprouvette), la quantité
de chaleur dégagée est déductible de I'élévation de température par simple multiplication par
la ecapacité thermigque du béton (en supposant celle-ci constante). L'essai adiabatique
présentant des difficultés de mise en ceuvre, notamment sur chantier, on a développé des
essais semi-adiabatiques (principe de la norme NF P 15-436) dont fait partie l'essai
Quasi-Adiabatiqgue QAR élahoré au LCPC : on suit au long de 'hydratation la température
d'une éprouvette placée, dés sa fabrication. dans une boite calorifugée, dont on connait le
coefficient de déperditions thermiques ; il est dés lors possible de revenir 4 une courbe
adiabatique théorique en corrigeant la courbe des températures mesurées par les pertes du
calorimétre, et en traduisant la thermo-activation i l'aide de la loi d’Arrhenius.

Notion de maturité

Du fait de l'exothermie et de la thermo-activation de la réaction d’hydratation du
ciment, le temps n'est ainsi pas le seul paramétre dont dépend ls phénomeéne et
Pavancement de la réaction d’hydratation, et ce particulidrement au jeune age ; il faut
tenir compte de lhistorique de température, qui est, en particulier pour une piéce
massive, différente en tout point de cette piéce.

Toute propriété P du matériau qui résulte de 'hydratation du ciment (résistance en
compression, module d'Young) peut donc étre assimilée a une fonction continue,
monotone croissante de la maturité du matériau, cette maturité étant définie comme
étant I'age théorique (on peut aussi parler de temps équivalent) au bout duquel P aurait
atteint, sous une température de référence T* constante (souvent prise égale a 293 K), la
méme valeur que dans les conditions réelles de température auxquelles le matériau a
été soumis.

Comme c’est le cas pour un grand nombre de réactions chimiques, la cinétique
d’hydratation répond assez bien a la loi d' Arrhenius [REGOURD et al. 1980]. Dans ce cadre,
la maturité s'écrit de la fagon suivante :

-

-
t E, 1 1
= XD | (== (S e s 1.4
w(w = [} e G T(S>>st @9
ou Ea est I'énergie (globale) d’activation de la réaction d’hydratation
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R est la constante universelle des gaz parfaits (8,3144 J.mol' LK)

-—Ri e [3000 K ; 6000 K]
T(s) est la température absolue du matériau a l'instant s (en K).

La valeur to du temps initial est prise a la fin du malaxage.

Dans le cas d’'un miirissement isotherme (i.e. 4 température T(s) constante égale a T%*),
la maturité u(t) est égale a 'age réel t du matériau.

Nous verrons, au chapitre IV, qu'il y a une relation biunivoque entre le degré
d’hydratation et cette maturité, qu’il est possible de dériver de la thermodynamique des
milieux poreux réactifs.

1.1.2.3 LE RETRAIT ENDOGENE

Origines physicochimiques et mécanismes

Durant I'hydratation, I'eau de giachage est progressivement consommée pour former des
hydrates. Or, cette hydratation présente un bilan volumique négatif : le volume molaire
des hydrates est inférieur, de 'ordre de 8 a 12 % [BUIL 1979], 4 la somme des volumes
molaires des constituants (eau et ciment anhvdre) consommés. Les produits
d’hydratation occupent un volume plus faible que les réactifs. Ce retrait d’origine
chimique expliqué par la contraction Le Chatelier est d’abord libre (il continue tant que
les ponts formés entre les hydrates ne constituent pas un squelette suffisamment solide
pour s’opposer au rapprochement relatif des grains hydratés, i1.e. tant que la prise n'a
pas eu lieu), puis il se trouve géné par le squelette, de plus en plus rigide : le liquide ne
pouvant plus occuper tout le volume qui lui est offert, 1l y a alors cavitation?® dans la
phase liquide - I'eau, progressivement mise en extension, se vaporise - et apparition d'un
réseau gazeux rapidement connecté dans les pores. La coexistence des deux phases
entraine la formation de ménisques aux interfaces liquide / gaz, et donc Vapparition de
tensions capillaires.

Plus la vaporisation progresse et plus la pression partielle de vapeur d’eau, et donc
I'humidité relative interne, diminue. Ii ¥ a alors autodessiccation, 1.e. une dessiccation
interne, en 'absence de supplémentation par de 'eau venant de Yextérieur.

Les tensions qui existent dans la phase liquide capillaire (tensions résultant de
I'équilibre hydrostatique de I'eau liquide retenue dans les pores respectant les lois de la
tension superficielle) doivent étre équilibrées mécaniquement par une contraction de la
matrice minérale. Ceci se traduit a I'échelle de l'éprouvette par un raccourcissement
isotrope, qui constitue le retrait d’autodessiccation (ou retrait dhydratation ou retrait
endogéne??), qui a le méme effet quun départ deau vers l'extérieur. Deux autres
mécanismes ont été proposés dans la littérature pour ce retrait : ce sont le mécanisme

2% apparition de bulles de gaz (on parle de cavitation tant que la phase gazeuse mnest pas
connectée).

29 Plus précisément, le retrait endogéne est la déformation libre que subit le matériau en cours de
durcissement en conditions isothermes et en l'absence d'échange d'humidité avec le milieu
environnant.

29



Contribution a I'analyse physique et a la modélisation du fluage propre du béton

par variation de tension superficielle (concernant 'eau adsorbée sur les surfaces des
pores capillaires) [WITTMANN 1968] et celui par pression de disjonction (concernant ['eau
des pores des hydrates) [POWERS 1968]. Il a cependant été montré, a partir de simulations
numériques en éléments finis3?, que le mécanisme de tension capillaire3! Yemporte sur
les autres [HUA 1992].

Humidité relative interne

Engendré par 'avancement de la réaction d’hydratation, le retrait endogéne en suit done
T'évolution : il effectue environ 90 % de sa valeur finale potentielle dans le premier mois.
Il est par ailleurs d’autant plus marqué que les pores capillaires sont fins : il est donc
d’autant plus élevé que le matériau est mature (4 composition donnée} ou qu’il est a
hautes performances (comparé a un matériau a fort E/C)32. Dans ce dernier cas, pour
lequel le rapport E/C est faible et la présence éventuelle d'ultrafines engendre un
matériau de porosité plus fine, 'humidité relative interne chute beaucoup plus
rapidement (cf figure 1.8) ; la cinétique du retrait endogéne est donc plus rapide et son
amplitude finale est plus forte (les pores, plus fins, sont vidés plus rapidement de leur
eau et les tensions capillaires engendrées sont plus importantes) [DE LARRARD 1988]
[LE ROY 1995} [BAROGHEL-BOUNY 1994].

L’hydratation des grains de ciment est trés faible, voire s'arréte, dés gue humidité
relative interne, qui baisse avec lautodessiccation, devient inférieure a une certaine
valeur limite33 | généralement prise égale a 75 %. Une autodessiccation a pu cependant
étre constatée jusqu’'aux alentours de 70 % pour des matériaux contenant de la fumée de
silice, autodessiccation mettant vraisemblablement en jeu non plus Veau des pores
capillaires, mais 'eau adsorbée des pores des hydrates®! (auxquels correspond le rayon
poreux moyen denviron 50 A obtenu pour une humidité relative interne de 76 %)
[BAROGHEL-BOUNY 1994].

Avec le retrait thermique et le retrait endogéne, nous avons abordé deux aspects du
comportement différé endogéne du matériau (ne sont pas étudiés, dans ce travail, les
phénomeénes de transport massique de chaleur ou de fluide, induits par le contrdle de
variables externes, en particulier les phénoménes de dessiccation ; température et
hygrométrie ambiantes ne sont ici que des paramétres). Ces deux types de variations
dimensionnelles apparaissent méme en 'absence de tout chargement extérieur, sur des
échelles de temps cependant différentes.

30 fondées & la fois sur des techniques d’homogénéisation et des résultats expérimentaux de
porosimétrie au mercure et de mesure d’humidité relative interne.

31 On parle aussi de variation de dépression capillaire, cette derniére étant égale a la différence
entre la pression dans le liquide et la pression dans le gaz de part et d’autre du ménisque.

32 On retiendra les ordres de grandeur suivants : 50 4 100.10 pour les bétons crdinaires ; 150 a
300.10¢ pour les bétons 2 hautes et trés hautes performances ; pour les pates de ciment, les
valeurs sont typiquement dix fois plus grandes respectivement.

33 (Cest essentiellement la présence du C2S qui contribuerait a limiter I'autodessiccation, son
hydratation étant fortement génée pour une humidité relative interne inférieure a cette limite
[MEJLHEDE JENSEN 1995].

34 Dans ce cas, le mécanisme de variation de la dépression capillaire ne sera vraisemblablement
plus prédominant.
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Figure I.8. Cinétique d’autodessiccation (tiré de [BAROGHEL-BOUNY 1994])
(BO et CO : béton et pite de ciment ordinaires ;
BH et CH : béton et pate de ciment a hautes performances)

I.2 COMPORTEMENT DU MATERIAU SOUS CHARGE DE
LONGUE DUREE

L’application a un instant 1. sur le matériau d'un échelon de contrainte en compression
engendre un comportement différé modifié, di au phénomene de fluage.

Nous n'évoquerons pas ici les déformations du matériau sous charge dont la dessiccation
n’est pas empéchée. Seul le fluage propre retiendra notre attention.

1.2.1 DEFINITIONS

Nous commencerons par fixer les définitions, en nous appuyant sur la figure 1.9 (la
contrainte de compression est prise positive ; la déformation est prise positive dans le cas
d’'un raccourcissement).

Déformation mécanique gmécanique(t ¢.) - c’est la déformation a linstant t, obtenue en
soustrayant 4 la déformation totale &(t,7c), mesurée sur une éprouvette soumise &
I'instant t. & une contrainte o, la déformation, écoulée enire 1. et le méme instant t,
mesurée sur une éprouvette témoin, issue de la méme gichée et conservée dans les
mémes conditions, mais non soumise au chargement. On a donc:
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smecamque(t,tc) = 8(5, T ) —E2E) et .5

ou €°(t) représente la déformation indépendante du chargement (elle englobe retrait
thermique et retrait endogéne).

Fluage - Lorsqu'une pate de ciment est soumise & une charge extérieure constante, elle
exhibe une déformation instantanée, au moment du chargement, puis une déformation
différée, qui commence immédiatement aprés chargement et se poursuit dans le temps a
un taux décroissant tant et aussi longtemps que la charge est appliquée. Le fluage
propre (« basic creep » en anglais) se manifeste en l'absence d'échange hygrométrique
avec le milieu ambiant, 4 partir d'un état hydrique interne supposé uniforme dans
I'éprouvette.

o A OH : branche de retrait endogéne

Pour tc <t <14

AB - déformation instantanée

(ou initiale)

el ‘ . C BC : branche de fluage

iF Pour tast
CD : recouvrance instantanée

DE : branche de recouvrance

A, \ ' H FG : déformation de recouvrance (différée)

O e Td t FH : déformation résiduelle

Figure 1.9. Décomposition des déformations scus charge et aprés décharge

Recouvrance - Lorsque, aprés une période de maintien d'une pate sous charge, on
procéde a un déchargement, on obtient une déformation qui est dite de recouvrance (ou
retour de fluage). Cette réponse se décompose en une déformation instantanée
(recouvrance instantanée) et une déformation différée que l'on appelle recouvrance
différée.

Déformation instantanée - Au chargement comme au déchargement, elle est
directement liée & lintensité de la charge appliquée (ou supprimée dans le cas de la
recouvrance instantanée), par le biais du module d'Young du matériau (aux maturités
correspondantes).

On a coutume (en particulier dans les réglements) de soustraire a la déformation
mécanique la déformation instantanée (ou initiale) e'(t.). On obtient la déformation
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el(t,7c) représentée sur la figure 1.9 que l'on appellera déformation de fluage. Dans ce
cas, on a:

E111!’3(:&!11'(111&(,t’.cc) - Ei(Tc)+ sﬂ(t,tc) =

La déformation typique de fluage a long terme (soit en gros aprés un an sous charge) est
environ 1 a 4 fois supérieure a la déformation instantanée, pour des cas de chargement
dans le domaine linéaire de durée supérieure 4 un mois ; la proportion est déja sensible
sous chargement de courte durée (cf. figure 1.10). En pratique, et parce que ce
phénoméne se poursuit sur des durées trés longues, il est difficile de mettre en évidence
une asymptote i la déformation de fluage.

800

ELASTIC STRAIN x I8

§ . |
¢ Hid 100 159 209 250 300 358
CREEP STRAIN x 10¢

Figure 1.10. Relation entre les déformations élastiques et les déformations de fluage
aprés 1 et 7 jours sous charge ; chargement a 105 jours
E/Cde 0,234 0,71 ;5 =4,32 MPa
tiré de [PARROTT 1973]

Nous préférons raisonner en termes de déformation visqueuse, représentée par €%(t,t)
sur la figure 1.9 : on soustrait ici 4 la déformation mécanique la déformation élastique, ce
qui permet de prendre en compte I'évolution du module d'Young du matériau, pendant
que celui-ci est chargé. On a alors :

- - ’ 6
Emecamque(t,tc)zEel(t)-i-sv(t,‘tc):—F-‘-(B+Ev(t,tc) ........... R a7

Cette définition, beaucoup plus physique (proche de la rhéologie), a 'avantage d'étre
conforme aux observations expérimentales en matiére de déchargement, pour lequel la
déformation instantanée est peu différente de la déformation élastique a I'instant du
déchargement.
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I1 faut ici définir aussi la complaisance de fluage J(t,1o) : c’est la déformation mécanique
a linstant t due a lapplication a linstant 1. d’'une contrainte unité. Sous charge
constante, on a donc :

R O TS EER- 2 172 7 YO e, (1.8)

Cela suppose la linéarité de la déformation par rapport a la contrainte. Ici, il n’y a pas
lieu de distinguer la déformation instantanée de la déformation de fluage.

1.2.2 CONSTATATIONS EXPERIMENTALES

Voici quelques-unes des propriétés qui ont pu étre observées expérimentalement aussi
bien sur des pates de ciment que sur des mortier et des bétons, et qui semblent admises
par la communauté scientifique. Cette phénoménologie s'articule autour de plusieurs
aspects : la nature du chargement ; le vieillissement du fluage ; le réle de la teneur en
eau du matériau sollicité ; la recouvrance ; le rble de la température {(que nous
n'évoquerons que succinctement).

1.2.2.1 LE CHARGEMENT

Linéarité de la déformation de fluage par rapport a la contrainte appliquée -
Elle est constatée expérimentalement lorsque le chargement de fluage est modéré,
correspondant 4 un certain pourcentage de la charge de rupture du matériau a la
maturité de chargement considérée. Ce rapport o/fc limite varie beaucoup selon les
conditions expérimentales, de 30 a 70 % selon les auteurs. Au-deld, le comportement
sous charge change (Ie matériau est le siege d'un endommagement ou dun
adoucissement) : la vitesse de déformation peut se mettre a croitre3’ (tout simplement
parce que la fissuration est quasi-instantanée par rapport au fluage) et le matériau peut
éventuellement étre amené & rupture, cec1 d’autant plus que celui-ci est durci. Dans le
domaine linéaire, on sera amené a parler de déformation (de fluage ou visqueuse)
spécifique, désignant par la la dite déformation rapportée a la contrainte ; l'utilisation
de la notion de complaisance de fluage évoquée plus haut prend alors tout son sens.

Type de chargement - Nous n’évoquerons ict que le cas de la compression uniaxiale ;
mais le lecteur pourra se reporter aux références suivantes, peu nombreuses du fait
notamment des difficultés expérimentales, pour approfondir les autres cas de
sollicitations : fluage en traction [DOMONE 1974] [BROOKS et al. 1977]
[BISSONNETTE et al. 1995], torsion [ISHAI 1964] [RUETZ 1965] ou flexion, cas multiaxiaux
[JORDAAN et al. 1969} [KEETON et al. 1971] [NEVILLE et al. 1983].

Pour un chargement en compression uniaxiale, la déformation longitudinale de fluage
s'accompagne d'une déformation transversale de signe inverse (cf figure 1.11), qui se
stabilise plus rapidement.

35 On parle de fluages secondaire et tertiaire.
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Figure 1.11. Déformations axiale et transversale typiques d'une pate de ciment
chargée a 28 jours ; E/C = 0,47 ; 6=8,9 MPa (c/f. < 30 %)
(tiré de [PARROTT 1974])

11 est ainsi possible d’envisager, comme en élasticité, un rapport de Poisson de fluage va
défini comme suit :

fl
- d€ transversal 1.9)

v fl a
de longitudinal

A méme durée de chargement, il est d'autant plus fort que 1'age de chargement est faible
[GHOSH 1974). La valeur qu'atteint le coefficient de Poisson de fluage a long terme varie
selon les matériaux - Parrott propose va = 0,13 pour une pate de ciment
indépendamment de sa porosité, de la contrainte appliquée, de l'age de chargement
[PARROTT 1974) (cf. figure 1.12) et vg de l'ordre de 0,15 pour différents bétons ; Sousa
Coutinho donne une valeur de 0,19 & vq pour un béton chargé a 28 jours aprés 5 ans de
fluage [Sousa COUTINHO 1877] -. Elle est de toute fagon différente de 0,5 : le fluage ne peut
avolr lieu & volume constant. Faute de résultats expérimentaux plus précis, on considere
souvent un coefficient de Poisson de fluage, constant, égal au coefficient de Poisson
élastique® (environ 0,2).

36 du moins si les deux coefficients sont déterminés par la méme méthode de mesure, en
Toceurrence de fagon statique [ANSON et al. 1966).
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Figure 1.12. Relation entre les déformations axiale et transversale de pates de ciment
(mise en évidence du coefficient de Poisson de fluage)
age de chargement de 10 3 500 jours ;
porosités de 0,26 4 0,56 ; o de 2,16 4 8,9 MPa (tiré de [PARROTT 1974)])

1.2.2.2 LA RECOUVRANCE

En cas de déchargement, la recouvrance de fluage du béton n'est que partielle (le fluage
n'est donc qu'en partie réversible), laissant apparaitre une déformation résiduelle. Elle
est moindre dans le cas d'une pate de ciment gue pour an béton ;| elle dépend
essentiellement de la durée du créneau de contrainte qui a précédé le déchargement (ce
n'est pas une donnée caractéristique du matériau).

Elle se distingue du fluage qui I'a précédée en ce sens qu'elle présente une pente initiale
beaucoup plus raide et qu’elle est pratiquement totalement effectuée dans un court laps
de temps (de quelques jours a quelques semaines) apres le déchargement
(cf. figure 1.13). La similitude constatée entre le développement de la recouvrance, trés
tot apres le déchargement, et le développement du fluage, tres tot aprés le chargement
[ILLSTON 1965] [DAY 1979}, est a l'origine de la décomposition, souvent utilisée, entre un
fluage de court terme (certains parlent de « short-time creep transition»
[SELLEVOLD et al. 1972}]), recouvrable, et un fluage de long terme (« flow » en anglais), dés
lors non recouvrable.
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Figure 1.13. Fluage et recouvrance de fluage d'une pate de ciment pure
chargée a 1 jour et déchargée a 210 jours
(tiré de [NEVILLE et al. 1983])

On remarquera aussi, sur la figure 1.13, la linéarité de la recouvrance par rapport a la
contrainte supprimée. Trés souvent, on trouve ainsi, dans la littérature, la notion de

recouvrance spécifique.

1.2.2.3 LE VIEILLISSEMENT

Deux types de vieillissements sont a distinguer :

1. Plus une éprouvette est soumise tardivement a un chargement, moins sa déformation
différée de fluage propre est importante (longitudinale et transversale) ; il en va de
méme de la déformation instantanée, donc au total de la complaisance : cela met en
évidence le caractére vieillissant en amplitude du matériau (cf. figure 1.14).

2. A maturité au chargement fixée, les courbes de fluage propre montrent une évolution
trés rapide au jeune age et trés ralentie a trés long terme. Ceci constitue un

vieillissement en cinétigue.
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Figure 1.14. Mise en évidence des vieilhssements, en amplitude et en cinétique, du fluage

Le fluage propre d'une pate hydratante est, ainsi, pour une méme durée de chargement,
plus fort (action en amplitude) et plus rapide (action en cinétique) que celui d'une pate
mature, il est également plus fort et plus rapide que celui d’'une pate dont on a arrété
hydratation, par exemple en 1la congelant (cf figure 1.15) [GHOSH 1974]
[TIMUSK et al. 1971]. Les changements induits par I'hydratation a l'intérieur de la pate de
ciment, lorsque celle-ci est sous charge, participent ainsi au vieillissement du fluage.
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Figure 1.15. Fluage aprés 28 jours sous charge ; rapport o/fc maintenu constant 4 15 %
Chargement et hydratation concomitants pour les deux courbes supérieures ;
hydratation stoppée avant le chargement par trempe & -11°C pour la courbe inférieure
tiré de [TIMUSK et al. 1971)
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Cependant, méme lorsque les propriétés meécaniques du matériau sont stabilisées (la
réponse instantanée en particulier est stabilisée depuis longtemps), il existe une
évolution du fluage propre. Parrott a, en particulier, constaté une diminution d'un
facteur 2 du fluage propre, a la fois en cinétique et en amplitude, entre les ages de
chargement 28 et 500 jours pour deux durées sous charge, le degré d'hydratation ne
variant dans cette période que de 10 % [PARROTT 1973] (cf. figure 1.16). Le vieillissement
du fluage ne peut ainsi étre que partiellement expliqué par le durcissement du
matériau.
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Figure 1.16. Effet de I'age sur le fluage de pates de ciment aprés 1 et 7 jours sous charge
pour une déformation élastique de 300.10-6
Valeurs moyennes E/C de 0,2534 0,71 ;0 de 2,16 4 8,9 MPa

tiré de [PARROTT 1973]

1.2.2.4 LA TENEUR EN EAU

Le fluage propre d'un matériau a teneur en eau intermédiaire (qui a donc subi un pré-
séchage) uniforme dans la totalité de l'éprouvette est quasiment proportionnel, en
amplitude et en cinétique, a cette humidité interne :

1. [ABIAR 1986] essais réalisés sur bétons matures ayant subi une cure a 35°C pendant 42
jours ; éprouvettes de section en Y permettant un séchage a priori uniforme et accéléré
jusqu’a différentes humidités relatives internes arrétées par lapplication d'une
membrane étanche aprés séchage (cf. figure 1.17) ;

2. [PIHLAJAVAARA 1974] essais sur éprouvettes prismatiques 4x4x16 cm de béton avec
différentes conditions de conservation et niveaux d’humidité ;

3. [BAZANT et al. 1961] [BAZANT et al. 1973] essals sur pates de ciment a E/C = 0,45 ;
éprouvettes cylindriques creuses hauteur 92 mm ; diamétre extérieur 15 mm ; épaisseur
de la paroi 0,7 mm permettant un séchage accéléré et une diminution du risque de
fissuration di a de trop forts gradients de teneur en eau ;

4. [RUETZ 1965] essais sur éprouvettes cylindriques hauteur 60 mm ; diamétre 17,8 mm
de pates de ciment ;
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5. [BroLzi et al. 1987] essais sur éprouvettes cylindrigues creuses hauteur 70 mm ;
diamétre extérieur 14 mm ; épaisseur de la paroi 2 mm.
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Figure 1.18. Courbes de recouvrance a court terme a différentes teneurs en eau

tiré de [SELLEVOLD et al. 1972]
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Au vu de la figure 1.18, cela semble également vrai en recouvrance, au moins i court
terme [SELLEVOLD et al. 1972].

La valeur maximale du fluage propre d'un béton donné est donc obtenue lorsqu'il est
saturé en eau (pores des hydrates et pores capillaires) ; un béton sec présenterait par
ailleurs un fluage propre négligeable {BROWN et al. 1976] [ACKER 1988] (on appelle sec un
matériau dont on a enlevé toute I'eau évaporable et qui se trouve dés lors dans un état
d’humidité relative interne, qui correspond, comme évoqué plus haut, & la transition
entre les pores capillaires et les pores des hydrates [BAROGHEL-BOUNY 1994]). L'eau des
pores capillaires semble ainsi jouer un rdle important dans le comportement sous
charge, ainsi que dans la recouvrance.

1.2.2.5 LA TEMPERATURES?

Plus la température de conservation, constante, est élevée, plus le fluage est accéléré et
amplifié ; mais, par ailleurs, la réaction dhydratation (qui est, rappelons-le,
thermo-activée) est aussi accéléré, ce qui tend a augmenter le degré d’hydratation et
ainsi a diminuer le fluage. I'importance relative de ces deux effets n’est pas encore bien
connue, en particulier au jeune age, pour des matériaux hydratants.

Si tant est que le fluage est un phénoméne thermo-activé, obéissant a une loi de type
Arrhenius, encore faudrait-il en déterminer I'énergie d’activation (on a déja beaucoup de
mal a déterminer celle de la réaction dhydratation) ! Bazant propose cependant

E E,
—I—;’L ~ 5000 K pour 'hydratation et —RLz 2700 K pour le fluage [BAZANT 1995].

1.2.3 ORIGINES PHYSIQUES ET MECANISMES

De nombreux chercheurs ont proposé différentes théories élémentaires ou combinées
(plus ou moins compatibles avec les résultats expérimentaux) a propos des mécanismes
fondamentaux qui gouverneraient le comportement de fluage, propre en particulier.
Auyjourd’hui, aucune théorie globale ne peut cependant expliquer dans quelle mesure ces
différents mécanismes opérent de fagon simultanée ou séquentielle et quelle est leur
importance relative. Rapportée a l'intensité de la recherche, la (trés) faible fréquence
d’articles originaux concernant ces processus dans les dix derniéres années est un indice
révélateur de 'absence de réel progrés en la matiére.

Synthétiser les diverses théories proposées est un exercice auquel se sont confrontés de
nombreux auteurs (on se reportera en particulier & [NEVILLE et al. 1983]3%8
[WITTMANN 1982] [SLATE et al. 1968]). C'est de leur (excellent) travail bibliographique et
analytique que ce qui va suivre s'inspire largement.

37 On se limite ici & une gamme de température classique, typiquement inférieure a 100°C ; au
dela apparaissent notamment des modifications des espéces chimiques au sein du matériau. Par
ailleurs, nous n'évoquons ici que leffet du parameétre température, I'analyse des effets dus 4 une
température variable sortant du cadre de la présente étude.

38 Les gourmands se délecteront en particulier a la lecture du chapitre 10 et de ses références.
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Le béton est, rappelons-le, un matériau hétérogéne évolutif constitué d'inclusions
granulaires plongées dans une matrice de pate de ciment, matrice qui peut étre
considérée comme un assemblage évolutif de lamelles de CSH diversement positionnées,
clles-mémes structurées en feuillets élémentaires, assemblage déterminant divers
espaces poreux au sein desquels l'eau (sous toutes ses formes) semble jouer un role
prépondérant.

La plupart des théories concernant le fluage propre sont ici présentées, examinées a la
lumiére de la réalité de ce matériau (plus précisément les évolutions de chacune de ses
composantes et leurs interactions), et des constatations expérimentales mentionnées
plus haut, avec lesquelles les mécanismes proposés se doivent d'étre cohérents.

La déformation de fluage propre peut mettre en jeu des mécanismes liés
intrinséquement a la pate de ciment (dont les parameétres déterminants sont I'état
d'hydratation, les quantités d'eau libre et d'eau liée, les possibilités de migration de 'eau
a l'intérieur du squelette poreux d'hydrates ainsi que les possibilités de celui-ci de se
dissoudre plus ou moins), que Wittmann qualifie de réels, et ceux qui sont relatifs a la
nature composite du béton (mécanismes liés a 'existence de défauts de continuité et de
leur propagation ou coalescence dans le matériau composite béton, qui induisent des
états de contrainte gui modifieront la réponse différée), que Wittmann qualifie
d'apparents [WiTTMANN 1982]. Nous préférerons qualifier ces mécanismes respectivement
de directs et d’indirects.

1.2.3.1 MECANISMES DIRECTS (A L'ECHELLE DE LA MICROSTRUCTURE DE LA MATRICE)

IIs prennent leur origine dans la pate de ciment et il est admis dans la littérature que ce
sont eux qui sont a l'origine de la majeure composante du fluage du béton.

Parmi ces mécanismes dits réels, on distingue des mécanismes a court terme et des
mécanismes a long terme (pour étre cohérent avec la partition, évoquée en 1.2.2.2, entre
un fluage a court terme et un fluage a long terme). La distinction entre ces deux types
de mécanismes potentiels est corroborée par la « rate theory ». Cette méthode permet
d'appréhender de facon théorique les mécanismes élémentaires au vu de l'énergie
d'activation mise en jeu, ainst gque Jde son évolution : en cas de fluage, une transition
rapide existe entre des énergies faibles de 25 kJ/mol, dans un délai assez court apreés le
chargement, et des énergies élevées de 115 kd/mol {Day et al. 1983].

Les faibles énergies apparaissant en début de fluage pourraient typiquement
correspondre a des mouvements de diffusion d'eau, ces derniers laissant rapidement la
place a un mécanisme du type mouvement (ou déformation), en tout cas réarrangement
de particules solides. induit par les forces locales auxquelles sont soumises ces
particules [KLUG et al. 1969] [Day 1979]. De fait, voici les processus les plus couramment
retenus :

a court terme

Un mécanisme de type diffusif aboutissant a une redistribution d’'eau induite par la
contrainte semble étre un mécanisme, hautement probable, cohérent avec le caractére
différé du fluage a court terme, ainst qu'avec 'effet de la température [ILLSTON 1965].
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En étudiant la recouvrance, certains auteurs ont pu mettre en évidence une énergie
d'activation de 15,9 kJ/mol [SELLEVOLD et al. 1972]. Celle-ci étant trés proche de celle3®
correspondant a4 un phénomeéne de migration d’eau libre (eau physisorbée et eau
capillaire), ils suggérent que le mécanisme diffusif sous-jacent la concerne ; par ailleurs,
cette énergie d’activation étant trés proche de celle déterminée pour le fluage a court
terme (les 25 kJ/mol évoqués plus haut), le méme mécanisme agit vraisemblablement
pour la recouvrance et le fluage a court terme, expliquant le caractére réversible que l'on
accorde a ce dernier.

D’aprés Powers, le mécanisme diffusif dans les espaces capillaires est initié au niveau
de zones dites d’adsorption empéchée [POWERS 1965] : les hydrates de la pate de ciment
sont imbriqués de telle fagon que certains espaces interstitiels ne sont pas assez larges
pour accueillir autant de couches d'eau adsorbée qu'il est nécessaire pour correspondre a
I'humidité relative imposée. Sur une surface plane, 'eau est librement adsorbée jusqu’a
une épaisseur de cing molécules (environ 15 A). Dans les zones ou la distance entre deux
particules de CSH adjacentes est inférieure a deux fois 15 A (les surfaces adsorbantes
sont alors assez proches pour gque leur interaction mutuelle soit appréciable),
Tadsorption libre ne peut plus avoir lieu ; on est en zone d’adsorption empéchée.

Dans ces zones, l'eau, fortement adsorbée, est sous une certaine pression, dite de
disjonction, qui s’oppose aux forces d’attraction, qui existent entre les particules de CSH
et qui maintiennent la structure du squelette ; cette eau est ainsi un élément structurel
a part entiére du matériau et est capable de transmettre localement les contraintes
(« load-bearing »).

L’équilibre d’'un tel systéme signifie d’abord I'équilibre thermodynamique, i.e. I'égalité en
tout endroit des potentiels chimiques entre les divers types d'eau, afin d’assurer
notamment la coexistence de films d’eau adsorbée d’épaisseurs différentes ; par ailleurs,
il doit v avoir également compensation de la pression de disjonction par 1'élasticité du
squelette solide au niveau des zones d’adsorption empéchée.

Si une charge extérieure est appliquée, un certain nombre de processus sont initiés, qui
visent a atteindre un nouvel état d’équilibre, correspondant au systéme de forces
modifié. La déformation élastique instantanée va en effet modifier les forces d’attraction
entre les particules de CSH. Deés lors, T'équilibre entre ces forces et la pression de
disjonction est progressivement rompu : l'eau en exces est expulsée (« seepage ») et doit
migrer, par diffusion dans les couches d’eau adsorbée, vers des zones de moindre
pression, a savoir les espaces capillaires ; ceci entraine une contraction?® progressive,
que 'on assimile a du fluage. La variation relative de 'épaisseur des couches adsorbées
est faible du fait de la forte porosité de la pate de ciment et de la haute surface
spécifique des hydrates ; du coup, la contrainte macroscopique n’engendre a priori
qu'une variation négligeable de la taille des pores capillaires et de leur teneur en eau.

C'est cette microdiffusion de l'eau, a partir des zones d’adsorption empéchée, vers les
couches librement adsorbées, et plus généralement vers l'eau capillaire, qui serait
déterminante pour la cinétique du fluage a court terme. Du point de vue de son
amplitude, on imagine aisément qu'elle sera d’autant plus forte que le matériau sera
jeune et contiendra plus deau évaporable, susceptible d'étre le siege d'une
microdiffusion.

39 de l'ordre de 14,6 kd/mol [DiaS et al. 1987].

40 contraction que certains expliquent par une diminution du volume des espaces interfoliaires
des CSH due & une augmentation, sous l'action de la charge appliquée, de la densité de l'eau
interfoliaire [HOPE et al. 1975].
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Au déchargement, le processus inverse est initié, a savoir : a la déformation élastique
doit correspondre une variation de la pression de disjonction, qui est ramenée, par
diffusion d'eau a partir des zones d’adsorption libre, & la valeur nécessaire pour gue
Yéquilibre soit rétabli. Ceci donne lieu a un gonflement, que lon assimile a la
recouvrance.

Voici une des explications formulées pour le vieillissement, 4 la fois en cinétique et en
amplitude, du fluage a court terme [BAZANT et al. 1989a et b] : du fait de I'évolution de la
réaction d’hydratation, la fraction volumique de gel d’hydrates se développe, par
déposition graduelle de nouveaux produits d’hydratation non vieillissants4l sur les
parois des pores capillaires (cf. figure 1.19).
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Figure 1.19. Schéma de la solidification
(déposition progressive de produits d’hydratation)

Seul le gel formé jusqu'au moment du chargement serait effectivement résistant a ce
dernier. La fraction de gel formé sous charge se déposerait dans un état de contrainte
nulle ; sa participation au fluage ne consisterait alors qu'a supporter les contraintes
redistribuées, issues de la déformation du gel effectivement résistant. L’'augmentation
du volume d’hydrates a pour conséquence une augmentation de la rigidité du matériau
et donc une diminution de sa complaisance, ce qui explique le wieillissement en
amplitude ; par ailleurs, la viscosité du matériau étant aussi modifiée, I'augmentation
du volume dhydrates est le processus déterminant vis-a-vis du vieillissement en
cinétique.

41 Le vieillissement macroscopique est engendré par les variations relatives des fractions
volumiques des composants de la pate qui sont intrinsequement non-vieillissants.
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Mais la justification du vieillissement du fluage par le vieillissement physicochimique
(i.e. le durcissement) ne tient que tant que hydratation a lieu ; le vieillissement,
continu et prononcé, de la cinétique du fluage, longtemps aprés arrét de I'hydratation,
ne peut étre expliqué de la méme fagon.

On ne distingue pas fondamentalement l'eau des zones d’adsorption empéchée de I'eau
des espaces interfoliaires des hydrates. Cest pourquol certains auteurs envisagent
quune expulsion d’'eau soit aussi induite a partir des espaces interfoliaires des CSH, par
contraction des entrées de ces espaces [FELDMAN et al. 1968] [FELDMAN 1972] ; le caractére
différé proviendrait de la difficulté qu'ont les molécules d’eau, plus ou moins confinées
dans ces espaces interfoliaires, a en sortir.

a long terme

De maniére générale, il est proposé de lier la déformation de fluage a long terme a des
réarrangements localisés, irréversibles et allant vers des configurations de plus basse
énergie, de particules solides au sein de la microstructure de la pate.

Cest essentiellement un mécanisme du type microcisaillement au niveau des particules
d’hydrates qui est retenu : les feuillets de CSH, lubrifiés par l'eau des espaces
interfoliaires, et de facon générale, les surfaces des hvdrates en zones d’adsorption
empéchée, seraient susceptibles d'avoir un mouvement de glissement relatif
[RUETZ 1965).

Ce mécanisme est cohérent avec I'influence de la température (la mobilité des particules
est accrue par diminution, a température croissante, de la viscosité de I'eau).

témoin , N
sans charge appliquée) — A ST
( ﬂg___pp_gw,7> AD Aﬁﬁgdﬁ AAA ";,,,_V,
: W \ B
i A
 BRAARAS AL,
’ B - ’ , g "7> ‘\\‘.
oy 06 K IOORRE
fluage propre . J
(sous compression) - < e

N g surface de CSH

espace accessible 4 l'eau
espace accessible 4 'azote

O b

Figure I.20. Description schématique du mécanisme de microcisaillement des particules de CSH
(adapté de [BENTUR et al. 1979])
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Par ailleurs, des différences ont été constatées sur les mesures de la surface
d'adsorption d'azote entre des pates de ciment maturest?, chargées et non chargées
[BENTUR et al. 1978] [BENTUR et al. 1979]. Du fait de leur trop grande taille, les molécules
d’azote, contrairement a celles d’hélium ou de vapeur d’eau, n'ont pas accés aux plus
petits pores, i.e. aux espaces interfoliaires. Le mécanisme de microcisaillement des CSH
est compatible avec cette constatation expérimentale, au sens ol de nouvelles surfaces
de CSH sont disponibles pour l'adsorption d'azote, surfaces libérées par la déformation
en cisaillement de l'eau interfoliaire, cette déformation ne libérant pas d'eau et étant
irréversible (cf. figure 1.20).

Pour rester cohérent avec la thermo-activation a long terme, évoquée plus haut, ce
mouvement de glissement entre les surfaces des hydrates est associé a un mécanisme du
type propagation de dislocations3, au sens ou les liaisons entre particules de CSH,
instables et désordonnées, ont tendance localement & se rompre et se reformer apreés
déplacement [WITTMANN 1982).

Les zones d’adsorption empéchée, et, de facon générale, les zones interfoliaires, seraient
le Heu de ces ruptures [BAZANT et al. 1996] : en ces zones (qui se développent durant
I'hydratation) ol régne une pression de disjonction, les surfaces adjacentes doivent étre
liées soit par attraction mutuelle, soit par liaisons atomiques directes, afin d'équilibrer
cette pression de disjonction. Si une de ces liaisons est soumise a une contrainte locale
trop forte, elle est susceptible de se rompre et de se reformer facilement avec des atomes
adjacents (les surfaces d’hydrates sont en effet trés hydrophiles), dans une zone de
meindre contrainte, entrainant ainsi le glissement du feuillet de CSH. La contrainte
locale de cisaillement se relaxe alors, et étant ainsi redistribuée, ce sont d’autres sites
gui seront éventuellement soumis a une contrainte locale plus élevée et seront le siége
d’autres ruptures potentielles. Et ainsi de suite, sans qu’aucune variation ni de la
résistance, ni de la rigidité du matériau, ne soit engendrée.

Le nombre de sites de fluage s’auto-épuise dans ce mécanisme en chaine, ce qui offre une
explication du vieillissement cinétique du fluage a long terme.

Au final, le fluage de long terme est attribué ici au glissement des feuillets de CSH,
induit par la propagation de rupture et reformation de liaisons, localisées dans les
nanopores.

A priori, la contrainte macroscopique, du fait de son ordre de grandeur bien inférieur a
celui de la pression de disjonction, ne modifierait pas 'amplitude des forces de liaison au
niveau des nanopores de fagon significative [BAZANT et al. 1996]. De méme, le processus de
dislocation n'est pas initié par application de la contrainte macroscopique, mais résulte
de Vinstabilité intrinséque aux hydrates.

Ceci semble corroboré par les résultats trés récents de [SICARD et al. 1996], qui montrent
que le retrait endogéne et le comportement visqueux présentent une similitude
d’évolution a long terme, ce qui tend a prouver qu'ils sont identifiables a des
mécanismes de déformation semblables.

L’'importance du réle de 'eau contenue dans ces nanopores, a la fois comme siége de
cisaillement et comme agent de liaison entre les surfaces des hydrates, semble étre

42 Aucune variation de ce type n'a pu étre notée sur des matériaux jeunes.
43 similaire & ce que l'on peut trouver dans les métaux
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confirmée par la mise en évidence du fluage, plus faible, voire négligeable, de matériaux
saturés avec des huiles minérales, dont la taille des molécules empéche 'accés aux pores
les plus fins, contrairement a celles de 'eau [MILLS 1968a] [NEVILLE et al. 1983).

Certains auteurs ont proposé que le vieillissement du fluage a long terme soit 1ié a la
polymérisation spontanée, en particulier sous charge, des silicates SiOs des CSH
[LENTZ 1966] [PARROTT 1973] : de nouvelles liaisons se formeraient, méme aprés la fin de
I'hydratation, donnant lieu a une charpente silicatée des CSH de plus en plus longue et
ramifiée ; par une telle hausse du degré de polymérisation, un état plus stable et moins
déformable des CSH est privilégié, ces CSH étant globalement liés & plus de particules
environnantes. Dés lors, il existe moins de sites de fluage disponibles et l'énergie
nécessaire pour les activer est plus élevée, d'ou le vieillissement cinétique du fluage a
long terme [YOUNG 1982].

L'absence de recouvrance totale, et donc le caractére partiellement irréversible du
fluage, serait due en partie a certains changements microstructuraux, eux-mémes
irréversibles, concernant les particules solides au sein de la pate de ciment :

a. A la suite du chargement, les particules de CSH sont susceptibles de se rapprocher
suffisamment (on touche la a amplitude du fluage) pour former de nouvelles liaisons
intermoléculaires, qui peuvent étre assez fortes pour subsister aprés déchargement
[MULLICK 1972] ;

b. Au niveau des zones d’adsorption empéchée, les hydrates seraient susceptibles de se
dissoudre, sous pression ; aprés avoir migré, ils reprécipiteraient dans des zones de
porosité suffisante, moins chargées (prés des "frontiéres" des zones d’adsorption
empéchée) ;

¢. La solubilité du ciment anhydre pourrait également étre augmentée sous pression,
donnant lieu a une hydratation forcée, qui entrainerait un retrait du type Le Chatelier,
important surtout au jeune age.

Ceci semble étre cohérent avec des variations de résistance en compression et de module
d’Young, qui ont pu étre constatées sous chargement [L’HERMITE 1960] [BAZANT 1972]
[GHOSH et al. 1974] [Sousa COUTINHO 1977] [COOK et al. 1980].

Par ailleurs, on a pu constater l'influence de la charge sur la structure du matériau
grace a des observations au microscope électronique (les spécimens qui ont subi du
fluage exhibent un faciés plus amorphe voire vitreux que ceux non chargés, sur lesquels
rosettes et aiguilles caractéristiques sont observables) [MILLS 1968b] [KROKOSKY 1970].
Cette augmentation de la compaction est nécessaire et cohérente avec le fait que le
fluage ne peut pas avoir lieu a volume constant du fait d'un coefficient de Poisson de
fluage différent de 0,5.

Les mécanismes qui régissent le comportement sous charge ne sont pas clairement
établis. Il ressort cependant, de ce qui précéde, qu'a la partition temporelle entre des
mécanismes de court terme, plutot liés a des mouvements d’eau, et des mécanismes de
long terme, plutot liés a des mouvements de particules solides, soit associée une
partition spatiale entre, respectivement, 'espace poreux capillaire et un espace de pores
d'un ordre de grandeur inférieur (pores des hydrates). La figure 1.21 résume, en les
localisant, les processus principaux donnant lieu au comportement visqueux du
matériau sous charge.
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Contrainte macroscopique

r--------u--------------------------------n----ua----uu-n----n-l

Figure 1.21. Processus, a Yéchelle microscopique,
a I'origine du comportement macroscopique sous charge

1.2.3.2 MECANISMES INDIRECTS (A L'"ECHELLE DES DISCONTINUITES DU COMPOSITE)

Y

Ils engendrent la part du fluage du béton liée a son caractére composite (matériau
considéré a une échelle macroscopique). Pate de ciment et béton ont, qualitativement, le
méme comportement en fluage (I'allure des courhes est la méme) dans le domaine des
contraintes de service, pour autant que la microfissuration soit d'un apport négligeable
dans le fluage du béton. Ces mécanismes apparents ne valent que parce quils
engendrent une redistribution des contraintes dans le matériau.

Les granulats

La majorité des roches fournissant les granulats (sauf les grés, mais ils sont exclus des
bétons de structure) ne fluent pas, du moins sous les contraintes qui sont celles qu’ils
subissent dans les bétonst! ; dans ce domaine de contraintes, les granulats ont un
comportement élastique linéaire. On peut supposer qu’il en est de méme pour les grains
de ciment anhydre qui jouent le réle de granulats dans la matrice.

44 et du moins sur des échelles de temps qui ne sont pas celles des géologues !
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Leur participation intrinséque au fluage n'est qu'indirecte. Ils ne modifient pas la
chronologie de la déformation différée de la pate de ciment, mais leur effet sur son
amplitude est a priori double :

1. Plus la teneur en granulats du matériau est élevée?®, plus le volume relatif de pate
est réduit : la déformation, rapportée au volume total, est ainsi également réduite.

2. Par ailleurs, la présence de granulats entrave les déformations de fluage (et de
retrait) de la pate de ciment : lorsque la matrice flue, la charge est progressivement
transférée de la pate vers les granulats ; ces derniers, mis en précontrainte, stockent
une certaine énergie de déformation (élastique), qui croit avec la durée de fluage. L'état
de contrainte interne évolue donc et cette redistribution des contraintes sera
déterminante vis-a-vis de la déformation différée ultérieure : augmentation des
compressions dans les inclusions élastiques, relaxation des contraintes dans la pate
visco-élastique (qui flue donc moins). En cas de suppression de la charge extérieure,
I'énergie bloquée dans les granulats est, en partie seulement, restituée, ce qui aboutit a
la déformation de recouvrance. la aussi due i une redistribution des contraintes
internes ; les contraintes des zones qui sont restées élastiquement déformées ne
disparaitront donc pas entiérement et il subsistera des contraintes internes, expliquant
la non-totalité de la recouvrance.

3. Cet effet quantitatif peut étre assorti, 4 volume relatif de granulats fixé, d'un effet
qualitatif : pour des bétons identiques dont les granulats sont de qualités différentes (en
termes de rigidité, forme, dimension, porosité et adhérence), les déformations peuvent
varier dans un rapport de 2 a 5 selon les auteurs (cf. figure 1.22).
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Figure 1.22. Déformation de fluage de bétons de granulats différents

La fissuration

Elle est induite au niveau des interfaces inclusion / matrice (granulat / pate dans le
béton ; grains de ciment anhydre / gel de CSH dans la pate), les granulats jouant ici un
role indirect. Plus la teneur en granulats est forte, plus il y a d'interfaces pouvant a
priori donner lieu a une fissuration, ce qui a pour conséquence une déformation de

45 Variahilité toutefois limitée dans les cas réels de structures en béton !
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fluage plus grande (ce qui est en contradiction avec ce qui précéde) : la fissuration peut
donc étre considérée comme un élément témoin de I'amplitude du fluage.

Tant que la densité des microfissures reste faible, on peut imaginer que les
contributions de chacune d’elles a la déformation de fluage sont additives, ce qui nous
offre une explication de la linéarité du fluage propre vis-a-vis de la contrainte. La perte
de linéarité au-dela d'un certain pourcentage o/f: proviendrait, quant a elle, de
I'interaction entre les microfissures ; l'irréversibilité de la fissuration serait 'argument
de 'absence de recouvrance totale.

1.2.3.3 COUPLAGE ENTRE MECANISMES REELS ET APPARENTS

Rossi propose une nouvelle hypothése [ROsSI et al. 1988] consistant en un couplage
microfissuration / retrait endogeéne : les microfissures engendrées a l'intérieur du
matériau lors de l'application de la charge permettraient une dessiccation du matériau a
la périphérie de chaque microfissure, donc une autodessiccation du béton dans
hu-méme. De celle-ct résulteraient des tensions capillaires, dans les zones entourant les
microfissures, analogues a celles produites lors du retrait endogéne, donc une
redistribution progressive des contraintes au sein du matériau ; ce phénomene serait
auto-entretenu du fait que ces redistributions vont engendrer a leur tour de nouvelles
fissures.

L'apparition d'une microfissuration, qui est a la base de cette hypothése, est certes
confirmée sur béton par des mesures d'émission acoustique, gui montrent une forte
proportionnalité entre le nombre de microfissures apparues et la déformation de fluage
propre [R0SSI et al. 1993] ; il est impossible cependant de déterminer si cette
microfissuration est la cause ou la conséquence de la déformation de fluage. Par ailleurs,
cette hypothése implique une wvariation de l'humidité relative interne, par
autodessiccation, accrue sous charge (par rapport a celle d'un échantillon non chargé) ;
expérimentalement, ceci n'a pas été confirmé : on n'a pu ni mesurer directement cette
variation d’humidité relative interne, ni en constater indirectement effet, par différence
entre un échantillon chargé et un échantillon non chargé, sur la cinétique de
dessiccation, aprés que la protection hydrique a été supprimée. Cette indépendance de
Pévolution de 'humidité relative interne vis-a-vis de Papplication du chargement, et
donc de la microfissuration qu’il peut provoquer au sein du matériau, avait d’ailleurs
déja été soulipnée [HANSEN 1960).

1.2.4 CAS DES MATERIAUX A HAUTES PERFORMANCES16

I’autodessiccation est particuliérement marquée pour les matériaux a hautes
performances : l'épuisement de l'eau étant alors plus rapide que dans le cas de
matériaux ordinaires, il en va de méme de la stabilisation du retrait endogéne ; par
ailleurs, leur porosité capillaire plus fine engendre des forces capillaires plus élevées et,
par la-méme, une contraction du squelette plus forte. Les matériaux a hautes

46 Les assertions faites ici sont évidemment & nuancer, en particulier en fonction de la
formulation de ces matériaux.
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Chapitre 1. Processus physicochimiques et comportement sous charge

performances présentent donc un retrait typiquement plus rapide et plus fort que les
matériaux ordinaires.

A méme age de chargement, les matériaux a hautes performances semblent présenter
un fluage de court terme d’amplitude plus réduite que celle concernant les matériaux
ordinaires, et ce, d'autant plus que le mélange contient de la fumée de silice, a
Fexception toutefois des chargements au trés jeune age (typiquement inférieur a
24 heures) ; le fluage de long terme est, lui, d’'amplitude plus réduite. Globalement, le
développement du fluage propre d'un matériau a hautes performances est plus rapide et
plus rapidement stabilisé que celui d’'un matériau ordinaire. Tout ceci est 4 mettre au
compte d'un volume d’hydrates plus faible, mais développé plus rapidement dans les
matériaux & hautes performances.

1.3 LA MODELISATION « CLASSIQUE » DU FLUAGE

L'insertion d'un tel paragraphe dans un chapiire intitulé « Processus physicochimiques
et comportement sous charge » peut sembler étrange. Rappeler les principes généraux
de la modélisation «classique» du fluage (propre) nous semble cependant étre le
meilleur moyen de mettre en évidence ses carences et limites, et de servir ainsi notre
propos, militant en faveur d'une modélisation fondée explicitement sur les processus
physicochimigues a l'origine des phénoménes.

Modéliser le comportement sous charge nécessite d’établir des lois de comportement,
cest-a-dire des relations contrainte-déformation, du matériau. Ces modéles
mathématiques sont généralisés a partir d'événements simples (chargement en échelon
de contrainte par exemple) pour rendre compte de la réponse a tout historique complexe
de sollicitation4?.

Le cas du béton est délicat du fait de son caractére héréditaire : comme nous 'avons vu,
il présente une irréversibilité en cas de déchargement, sa recouvrance n’étant en général
pas totale (en partie seulement a cause du vieillissement de ce matériau) ; ainsi, sa
réponse a l'instant t actuel, a une sollicitation variable dans le temps (c’est le cas
général de tout ouvrage ou structure en fonctionnement normal), dépend de toute
I'histoire antérieure de sollicitation, en ce sens qu'il existe une interaction entre la
valeur actuelle de la sollicitation et les effets des valeurs prises par cette sollicitation
aux instants antérieurs.

Or les conséquences du fluage sur la stabilité et la durée de vie des structures sont trop
importantes pour que l'on puisse se passer de la modélisation. On a donc en général
recours a des concepts simplificateurs, a savoir un formalisme linéaire, dans le cadre de
la viscoélasticité linéaire avec ou sans vieillissement [SALENCON 1981].

La généralisation a4 une formulation intégrale du principe de superposition (qui est un
type de loi viscoélastique linéaire) peut s'écrire :

47 Nous nous limiterons ici a des sollicitations mécaniques ; mais le probléme est le méme pour
les sollicitations thermiques ou hygrométriques.
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£(t) = £°(t) = J (A0 oo (L.10)

=

ol J(t,7) est la complaisance de fluage a l'instant t pour un age de chargement 1,
do(z) est Uinerément de contrainte a Uinstant t,

€°(t) est la déformation indépendante du chargement (retraits thermique et
endogéne).

La déformation viscoélastique qui résulte d’une histoire de chargement quelconque
s'obtient par l'addition algébrique des déformations viscoélastiques qui répondent a
chacun des chargements ou déchargements élémentaires. Ce principe est illustré en
figure 1.23.
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Figure 1.23. lllustration du principe de superposition :
& est une fonctionnelle linéaire par opposition a son noyau ¢ défini comme une fonction

La loi de comportement peut alors étre donnée sous la forme du noyau ¢ de cette
fonctionnelle linéaire @. Ce noyau est, dans le cas non vieillissant, une simple fonction
de la durée de chargement (t-1}, ou, dans le cas vieillissant, une fonction, a la fois, de t et
de 1.

i1 reste dés lors a préciser le noyau?® de fluage ¢(t,1) ou, ce que préférent certains, la
fonction de complaisance J(t,7}, les deux étant lids par la relation :

1+o(t,1)

J(t, 1) = )

ot E(1) désigne le module d'Young, qui dépend, notamment au jeune age, de I'age t du
matériau,
Deux catégories de formules existent, a savoir les modeles multiplicatifs (produit de

leffet de I'age de chargement par celui de la durée sous charge) tels les modeéles
CEB/FIP MC 90, BPEL 91, Double Power Law et ses extensions?d [BAZANT et al. 1985]...

48 ou loi de fluage selon les auteurs.
49 célébre pour son nombre de paramétres qui n’améliore pas forcément sa précision !
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Chapitre 1. Processus physicochimiques et comportement sous charge

et les modeles additifs (plus rares, qui distinguent un terme d’élasticité différée et un
terme d’écoulement correspondant a la part irréversible du fluage).

On peut s'étonner ici que certains auteurs développent encore des modéles oul le temps
est le seul parameétre « physique ». User du concept de maturité parait pour le moins
préférable, surtout aux jeunes ages. C'est méme indispensable lorsque P'on doit prendre
en compte linfluence de la température sur lhydratation en tout point dune
structure30 .

La linéarité par rapport a la contrainte des modéles de fluage existants est source de
divergence significative avec les résultats expérimentaux. Clest en particulier
remarquable dans des cas d’historiques de chargement un peu compliqués comportant
notamment de forts déchargements (voir par exemple [GUENOT et al. 1994]).

La viscoélasticité linéaire est en fait contenue dans la loi de comportement générale
suivante, aboutissant a4 un modéle de type incrémental [ACKER et al. 1989].

Dans le cadre de ce modéle, la vitesse de fluage est définie comme suit :

L f(c,aﬂ,T,p,a)) ....................................................... (1.12)

ol g est la contrainte actuelle

T la température, it la maturité, o la teneur en eau au point considéré

e 1a déformation visqueuse déja effectuée.

Ce modéle, gui peut étre linéaire par rapport a la contrainte o, prend en particulier en
compte d’autres variables, comme T ou ®, qui sont trés influents sur le comportement du
béton.

Dans certaines conditions, le modéle se rameéne au calcul d’'un temps équivalent, défini
comme étant la durée o qu'aurait mis I'élément de volume considéré dans les conditions
actuelles et sous une contrainte égale a la contrainte actuelle pour atteindre la
déformation de fluage el actuelle. Elle est illustrée par la figure 1.24.

A ) A G,
® | : - | ol
PO =% |
1 1 1 Oo (p(a) =0, Q‘(tl )
: j ..w,j,,,‘,i,,__w,, R ,,,,,,,,,;-, R > 1 en t
? T » T <A<, ; 2
L t t -

Figure 1.24. [llustration de la méthode du temps équivalent pour 12 < t

50 Se pose ici la question de la représentativité des éprouvettes de laboratoire par rapport aux
ouvrages réels quant au développement des histoires thermiques ; c’est un autre débat !
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Dans le cadre du modéle viscoélastique linéaire, la totalité du comportement du
matériau est capturée par la loi de fluage. Les expressions classiques®! de cette loi, qui
sont en général d'origine empirique et ajustées sur des valeurs expérimentales, sont
prisonniéres de leur mode d’élaboration et atteignent d’autant plus rapidement leurs
limites que lon sort du domaine d'application fixé par telle ou telle grandeur
expérimentale,

Il est certes possible de procéder a Padaptation des lois de comportement empiriques
existantes a des gammes plus larges de cas que celles sur lesquelles elles ont été
calibrées (en termes de matériaux ou de sollicitations) : c'est, par exemple, la démarche
adoptée par le groupe AFREMS52, dont les travaux ont abouti & ladaptation des
réglements BAEL/BPEL 91 au cas des bétons a hautes performances avec ou sans fumée
de silice, pour des résistances allant jusqu'a 80 MPa [AFREM 1996].

Cette démarche répond a une demande a court terme des ingénieurs qui doivent faire
face au développement relativement rapide de ces matériaux. Mais elle reste, par
construction, limitée, encore nécessairement fondée plus sur des considérations
statistique et empirique que sur la physique des phénomeénes ; cependant, 'analyse de
fond est engagée, ce qui se traduit, par exemple, par la prise en compte de parametres,
jouant sur Pamplitude et la cinétique du fluage propre, qui peuvent étre directement
reliés a la microstructure du matériau.

En ce qui concerne l'amélioration de la modélisation du fluage propre quant a son
application au calcul des structures, une (autre) voie possible consiste en le
développement de modéles fondés sur les mécanismes physiques réels des phénoménes,
qui s’adapteront d’autant mieux a toute nouvelle configuration de sollicitation quils
seront la traduction mathématique de ces mécanismes physiques.

Ceci est un travail de longue haleine, auquel les paragraphes précédents n’encourage
pas. Cependant, nous disposons aujourdhui d'un cadre théorique, celui de la
thermodynamique des milieux poreux réactifs [Coussy 1995], dans lequel une telle
modélisation, physique, du fluage semble possible. Du fait du caractére trés récent de
ces développements, et pour des raisons de fluidité et dhomogénéité de ce texte, ils
trouveront tout naturellement leur place dans le dernier chapitre de ce mémoire,
consacrd 4 une tentative de modélization.

51 Leur multitude rend d’autant mieux compte de leur partialité.
52 Association francaise de recherche et dessais sur les matériaux et les constructions
(sous-groupe Réglement)
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1.4 DEMARCHE ADOPTEE DANS CE TRAVAIL DE RECHERCHE

Cette synthése bibliographique montre d’'abord que le fluage (propre) et sa modélisation
reste un sujet ouvert, et ce malgré toutes les recherches qui se sont concentrées sur ce
probléme depuis un siécle.

La littérature recele diverses théories sur les origines physicochimiques et les
mécanismes qui peuvent expliquer le fluage propre ; cependant, aucune n'est en
compléte cohérence avec la globalité du phénomeéne, avec 1'évolution microstructurelle
du matériau et avec un certain nombre de constatations expérimentales. Le probléme
reste plutot confus, essentiellement du fait de la multiplicité des échelles concernées par
chacun des mécanismes, multiplicité qu'il est difficile de concilier dans une approche
globale. De plus, la limite entre phénomeénes induits par ou causant le fluage propre est
difficile & cerner ; la remontée des mécanismes de base vers le comportement
macroscopique n'est pas non plus immédiate. Enfin, les mécanismes proposés offrent
généralement une explication, soit de 'amplitude, soit de la cinétique du phénoméne de
fluage, mais rarement des deux simultanément.

Cest la raison pour laquelle la modélisation classique du fluage propre est
essentiellement phénoménologique (i.e. elle refléte I'allure des résultats expérimentaux),
a4 base de concepts mathématiques simplificateurs ; dés lors faut-il ne pas trop en
attendre et accepter que cette modélisation puisse aboutir & quelques déviations par
rapport a la réalité !

C’est par la connaissance des phénoménes physicochimiques qui interviennent au sein
du matériau qu’il est possible, d'une part, d’en améliorer les propriétés, et, dautre part,
de construire des modéles de fluage qui permettront de mieux déduire (et maitriser) les
réponses de ce matériau a des historiques de sollicitation complexes. Iinformation sur
la microstructure, qui fournirait sans doute la clé du probléme, n'est certes pas encore
(ou difficilement) accessible. Cependant, la cinétique assure un lien significatif entre le
phénomeéne observable et le mécanisme qui agit a I'échelle microscopique.

C'est dans cette perspective d'une modélisation physique®® du fluage, permettant d’aller
vers une conception alternative aux modéles classiques, et pour étoffer le corpus
expérimental de fluage et de recouvrance sur pate de ciment (avec des essais aptes a
mettre en évidence les parameétres essentiels), qua été congu le programme
expérimental qui va suivre, fondé donc sur deux points :

Travailler sur pate de ciment - La pate de ciment est le siége des déformations de
fluage dans tout matériau a matrice cimentaire. L'eétudier revient a s'intéresser a la
source méme des phénoménes sans que la déformation soit masquée par des
phénoménes indirects comme la fissuration ou la présence des granulats, qui modifient
essentiellement l'amplitude mais pas la cinétique des mécanismes fondamentaux.

53 C’est ce genre de considérations qui est déja a la base de la modélisation de I'évolution de la
microstructure et des propriétés du matériau avec 'hydratation, en se fondant non plus sur des
lois empiriques , mais sur des mécanismes physicochimiques sains [POMMERSHEIM et al. 1979]
[VAN BREUGEL 1991} [GARBOCZI 1993].
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L’intérét de la pate de ciment sera aussi évident en termes expérimentaux sur la facilité
des essais, la taille des éprouvettes notamment et la légeéreté des équipements. Enfin le
développement et la validation des techniques dhomogénéisation (le modéle trisphére
par exemple) permettant le passage a des échelles supérieures rendent aussi ce choix
légitime : si jamais il se trouvait dans le béton une autre composante microstructurelle
(par exemple, les zones d’interfaces entre les granulats et la matrice) qui contribuerait
de facon significative a4 la déformation de fluage, la comparaison entre les résultats
expérimentaux de fluage sur béton et leur simulation, obtenue par homogénéisation a
partir des résultats expérimentaux sur pate de ciment, le mettrait en évidence ; il serait
alors toujours temps de se pencher sur cette nouvelle question.

Etudier le(s) vieillissement(s) et la recouvrance - ce sont, comme nous avons vu,
les deux manifestations macroscopiques majeures du matériau sous charge de longue
durée (elles intéressent également le calculateur au premier chef) ; nous avons a les
retrouver dans et a les expliquer a partir des mécanismes de base.

Telle est la démarche que nous avons adoptée dans cette premiére étape, EXPLORATOIRE,
du grand défi que le fluage constitue pour les chercheurs.

w
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CHAPITRE II.

ETUDE EXPERIMENTALE

Le premier choix que nous avons fait est de travailler sur pate de ciment plutdt que sur
mortier ou sur béton. Il s'agit en effet avant tout de chercher et de mettre en évidence
les mécanismes qui sont a 'origine du fluage propre du matériau.

Du point de vue expérimental, cela présente également d’énormes avantages.

En effet, la pate de ciment est un matériau homogéne dont la taille de la plus grosse
hétérogénéité est celle des grains de ciment anhydre ; de ce fait, il est possible de
réduire fortement la taille des corps d’épreuve, I'encombrement et la lourdeur des
matériels d’essais de fluage. Pour fixer les idées, les essais de fluage sur béton sont
réalisés au L.C.P.C. sur des éprouvettes de hauteur 100 cm et de diamétre 16 cm
(20 litres) ; les essais sur péate concerneront des éprouvettes de hauteur 10 cm et de
diamétre 2 cm (30 cm?).

Par ailleurs, les mesures de parameétres structuraux (degré d’hydratation...) sont plus
faciles, car la représentativité du matériau n'est plus un probléme.

Enfin, les déformations n’étant pas restreintes par les granulats, leur amplitude est plus
élevée sur pate de ciment que sur béton et donc plus facilement mesurables et avec une
précision plus importante.

I1.1 MATERIAUX

11.1.1 FORMULATION

Le choix s’est porté sur une seule formulation, a savoir celle d'une pate que nous
qualifions d’'ordinaire PO, fabriquée a partir de ciment CPA CEM I 52,5 PM de
Saint Vigor, avec un rapport massique E/C égal a 0,5. Les caractéristiques de cette péte
et de ce ciment sont données en Annexe 1.
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Cette formulation a déja été utilisée dans plusieurs, recherches au LCPC, tant sur pate
de ciment que sur bétons, notamment par Le Roy [LE Roy 1995]. Ceci rend possible des
applications ultérieures de calcul du fluage de bétons a partir du fluage de leur matrice,
grace a des modéles d’homogénéisation, par exemple les modéles paralléle-série ou
trisphére [LE ROY et al. 1995].

11.1.2 CONFECTION ET CONSERVATION DES EPROUVETTES DE PATE DE CIMENT

Les conditions expérimentales de confection et de conditionnement des corps d'épreuve
ont été choisies dans l'optique de diminuer le ressuage (inhérent au fort rapport E/C) et
la ségrégation locale, d'empécher le séchage ou la pénétration d'eau ainsi que de réduire
les risques de fissuration précoce des échantillons.

La pate de ciment fraiche est coulée dans des moules différents selon les essais :

1. pour les essais de résistance et de module, les moules utilisés sont des moules
métalliques en deux demi-coquilles (reconstitués, ces moules ont un diameétre intérieur
égal a 36 mm) ; le systéme de bouchage est constitué par un bouchon en caoutchouc
{cf. photo I1.1).

Photo IL.1. Moules et systéme de bouchage
pour les éprouvettes destinées aux mesures de résistance en compression et de module d’Young

2. pour les essais de retrait et de fluage, ce sont des moules en téflon ; le bouchage est
assuré par un casque métallique (on détaille ceci plus loin).
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Dans les deux cas, le systéme de bouchage est muni d’'un trou par lequel peut s’évacuer
la quantité de pate excédentaire lors de la mise en place progressive du bouchon, trou
qui est ensuite obturé. Dans le cas des casques, le trou est chemisé par une gaine
plastique, qui permet un débouchage facile par simple glissement (cf. photo 11.2).

Photo I1.2. Moules et systéme de bouchage
pour les éprouvettes destinées aux mesures de retrait et de fluage

11.1.2.1 MALAXAGE ET GACHAGE

L'utilisation lors du malaxage (sur malaxeur a mortier) d'une cuve munie en partie
basse d’'un clapet « doseur » permet de maintenir la rotation des pales a petite vitesse
lors du remplissage des moules et ainsi de diminuer fortement le risque de ségrégation
dans la cuve (cf. photo 11.3). On remplit chaque moule jusqu'a ras bord en venant
l'appuyer sous le clapet prévu a cet effet. Une dizaine de petits chocs contre une surface
horizontale rigide permet ensuite d'évacuer l'air emprisonné. Puis on vient mettre en
place le systéme de bouchage. Une courte vibration des échantillons sur table vibrante
homogénéise le mélange, pour autant qu’il ait subi une ségrégation pendant l'opération
précédente.

Les échantillons sont ensuite mis en rotation lente, au moins jusqu'a la prise (dans le
cas de la pate ordinaire, le temps de prise, mesuré a laiguille de Vicat, est de 12 heures
environ ; la «fin de prise» a lieu au bout denviron 25 heures). Ce dispositif
anti-ressuage a été réalisé au LCPC [LE Roy 1995] a partir d'un moteur-réducteur
provenant d’'un ancien appareillage (banc de gamma-densimétrie) : la vitesse de rotation
est de l'ordre de 4 tours par minute, les échantillons étant fixés perpendiculairement a
I'axe de rotation du systéme (cf. photo 11.4).
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Photo 11.3. Cuve du malaxeur et son clapet doseur

Grace a ce systéme, on entend obtenir des éprouvettes qui soient les plus homogénes
possible du point de vue de leurs propriétés mécaniques et de la répartition de leur
teneur en eau (avec un rapport E/C effectif aussi proche que possible du E/C imposé par
la formulation). Des observations, rendues possibles par 'incorporation dans la pate de
fillers de quartz, de lames minces au microscope optique ont montré une homogénéité
satisfaisante [FRANCIS 1993].

I1.1.2.2 PROTECTION ET CONSERVATION

Aprés démoulage, les éprouvettes sont conservées dans une salle climatisée a T=20+1°C
et HR=50+5%, préservées des échanges hygrométriques avec le milieu ambiant :

les éprouvettes destinées i la détermination de la résistance et du module sont
couvertes de deux feuilles d'aluminium adhésif (méthode préconisée par
[ATTOLOU et al. 1989) et confirmée par [TOUTLEMONDE et al. 1996]). A échéance d’essai, ces
éprouvettes sont scides afin d'obtenir des cylindres (diamétre 36 mm, hauteur 72 mm),
puis rodées afin d'assurer une bonne planéité des surfaces d'appui.
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Les éprouvettes destinées aux essais de retrait et de fluage sont maintenues dans leur
moule en téflon, la jointure entre les deux coques étant recouverte d’aluminium adhésif
{ceci est détaillé plus loin).

Photo I1.4. Dispositif anti-ressuage avec les moules

I1.2 DETERMINATION DE LA RESISTANCE EN COMPRESSION
ET DU MODULE D’YOUNG

La connaissance de la résistance caractéristique en compression en fonction de la
maturité est indispensable a la détermination des contraintes que l'on peut appliquer
lors des essais de fluage. La détermination du module d'Young permet, elle, d’avoir un
ordre de grandeur des déformations instantanées que l'on aura & mesurer lors de ce
méme essai.

Les éprouvettes ont été chargées en compression uniaxiale sur une presse hydraulique
MFL 100 kN asservie en effort. La montée en charge s'effectue a 0,5 MPa.s'l. Trois
cycles consécutifs, entre 5 % et 30 % de la charge de rupture, sont effectués sur chaque
éprouvette. Celle-ci est ensuite amenée a rupture par écrasement afin d’obtenir la
résistance caractéristique a la compression fo(u) a la maturité p.
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Du fait de la grande différence entre les diamétres respectifs des éprouvettes et des
plateaux de la presse, des contre-plateaux en alliage d’aluminium!, adaptés a la taille
des corps d’épreuve testés, ont été fabriqués afin d’'obtenir une bonne uniformité de la
contrainte appliquée dans l'éprouvette? ; une étude préliminaire a moniré que
P'utilisation de ces contre-plateaux n'a pas d’influence significative sur la résistance
ultime atteinte.

La mesure des déformations longitudinales est assurée par un extensomeétre de type
J2P, constitué de deux couronnes en aluminium, fixées dans la partie centrale de
I'éprouvette a tester par frois pointeaux situés a 120° [BOULAY et al. 1981]. L'effort de
contact entre I'éprouvette et le pointeau est assuré par une liaison prismatique a lames
élastiques paralléles et reste donc constant pendant la durée du chargement. Les
pointeaux sont verticalement espacés d'une longueur de base de 40 mm (afin que la
mesure des déformations de I'éprouvette ne soit pas perturbée par les zones d'appui
entre I'éprouvette et les plateaux de la presse).

10 5

=1}
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Déformation longitudinale moyenne (109

Figure I1.1. Diagramme contrainte-déformation ohtenu sur la pate de ciment PO agée de 3 jours

Au droit des pointeaux sont placés trois LVDT, ie. trois capteurs de déplacement a
transformateur différentiel, qui permettent de mesurer le déplacement relatif des deux
couronnes en cours d'essai. Chaque LVDT est alimenté par un conditionneur qui
recueille les informations individuelles lues par les capteurs et qui peut également en
faire la moyenne. Tout ceci est enregistré au niveau de la centrale d'acquisition ce qui
permet, en temps réel, I'établissement de la courbe contrainte-déformation, du type de

1 dont le rapport E/v (module d’Young/coefficient de Poisson) est plus proche de celui de la pate de
ciment que celul de lacier, pour limiter I'écart entre les déformations transversales et donc le
frettage.

2 Ces contre-plateaux permettent en outre un centrage plus facile, centrage qui est primordial
afin d’éviter toute flexion parasite.
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celle présentée en figure 11.1, de laquelle on peut déduire le module d’Young. Cette
détermination se fait, par convention, sur la montée du troisiéme cycle.

I1.3 ESSAIS DE RETRAIT ET DE FLUAGE SUR PATE DE
CIMENT

11.3.1 DESCRIPTION DE L’APPAREILLAGE D’ESSAI

La conception des essais de fluage sur pate de ciment a été initiée par Acker
[ACKER 1993], puis développée par Hua [Hua 1992] et Le Roy [LE RoY 1995]. A 'occasion de
la description de Vappareillage d’essai, nous revenons sur le cahier des charges auquel
cet essai se doit de répondre et les options qui en ont découlé :

1. Ce sont les déformations endogénes de la pate de ciment qui nous intéressent : il
s'agit donc de protéger l'éprouvette de la dessiccation, des la fabrication de 1'échantillon
et pendant tout le temps de l'essai. Divers procédés ont été essayés (moules en plexiglas
ou en peek notamment [Hua 1992] [FraNcis 1993]). Actuellement, les échantillons sont
coulés dans des moules cylindriques en téflon?, qui sont les plus étanches a la vapeur
d'eau (a la fois en absorption et en dessiccation).

2. Il est nécessaire de suivre les déformations de la pate de ciment dés le plus jeune age :
la mesure du retrait débute dés 'age de 24 heures dans le cas de la pate de ciment PO,
De fagon générale, le début des mesures doit pouvoir se faire dés que la prise a eu lieu.
C'est d’autant plus important pour les pates a hautes performances, pour lesquelles le
retrait endogéne est plus rapide au trés jeune age : certaines effectuent 20 % de leur
retrait dans les premieres 24 heures.

3. Les déformations mesurées ne doivent étre génées par aucune partie du montage : le
moule en téflon convient du point de vue de sa déformabilité (sa rigidité est négligeable
devant celle de Véprouvette). Plus précisément, il est nécessalre que ces moules
cylindriques soient fendus sur une génératrice, de maniére a pouvoir les désolidariser de
la pate de ciment avant le début des mesures? : tout collage entre les deux matériaux
pourrait entrainer au tout jeune Aage des contraintes par retrait géné, donc une
fissuration ; cette opération de décollement permet en outre de vérifier la qualité
apparente de I'éprouvette, en particulier I'absence de bullage. Le moule en téflon dés
lors est maintenu en place pendant I'essai, sa fente étant protégée de la dessiccation par
I'apposition d'un feuille d’aluminium adhésif®. Les éventuels départs d'eau sont
contrOlés par pesées différentielles avant et aprés essai.

4. Les éprouvettes doivent étre sollicitées en compression simple, dans Yaxe des
éprouvettes. Le centrage de l'effort appliqué doit étre assuré pendant toute la durée de
I'essai ; Peffort doit par ailleurs étre maintenu constant. Le choix s'est porté sur deux
types de batis de fluage, anciennement oedométriques, qui ont été transformés et

3 Plus précisément en PTFE (polytétrafluoroéthyléne)

4 Jusqu’a cet instant, ou elle est 6tée, une gaine thermorétractable adaptée sur le moule (dont elle
permet de conserver la cylindricité) servira de protection contre la dessiccation.

5 La qualité de non-adhérence du téflon étant bien connue, le collage n’est rendu possible que par
activation de sa surface par une solution de naphtylsodium dans le tétrahvdrofurane.
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adaptés aux dimensions des éprouvettes de pate de ciment. La charge est assurée par
des masses en fonte posées sur des étriers prévus a cet effet, le poids de ces masses
étant amplifié par un bras de levier (cf. tableau II.1).

Type de bati Bras de levier

- oM§0 x 5

Wykeham Farrance x 10

Tableau I1.1. Caractéristiques des batis de fluage

A ces batis est associé, du point de vue de la transmission de la charge, un systéme de
casques métalliques équipant directement les éprouvettes de piate de ciment : les deux
billes présentes sur le bati viennent se positionner dans un évidement conique pratiqué
sur la face externe de chaque casque.

Précisons la description de I'équipement des éprouvettes, en suivant les schémas de
principe présentés en figures I1.2 et I1.3 (on se reportera également aux photos IL5 et
11.6) :

_ Event (bouché aprés durcissement)

Evidement conique centré

Casque supérieur

Vis d'ancrage (d) 2mm)

Tige de guidage

Manchon en laiton

: Ressort de rappel

L‘__ S | Moule téflon

: Pate de ciment

| Joints toriques

k| Jj__, _Casque inférieur

Figure I1.2. Schéma de principe de 'équipement de I'éprouvette

L’embout cylindrique du casque qui vient s’'adapter dans le moule, en étant guidé® par
deux tiges prévues a cet effet, est équipé de deux joints toriques destinés a assurer
'4tanchéité. Une vis de diamétre 2 mm A lextrémité de chaque embout est censée

6 Afin d’augmenter la longueur de guidage, nous avons été amenés a ajouter un manchon en
laiton.
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solidariser celui-ci avec l'éprouvette, dans laquelle elle pénétre sur une hauteur
d’environ 4 mm. Pendant la phase de prise, seul un mouvement de translation d’un
casque par rapport a4 l'autre est autorisé, au moyen de deux tiges de guidage (qui
occupent la place des futurs capteurs de mesure) et de ressorts de rappel. On vise ainsi a
assurer ultérieurement, lorsque la pate aura durci, un bon contact entre I'éprouvette et
les casques, le matériau a l'état frais épousant, le cas échéant, les imperfections de
surface des casques. Les casques doivent s’ajuster dans le moule avec un trés faible
frottement (toujours afin d’éviter les déformations génées au tout jeune age), que le
maintien des ressorts peut compenser sur les éprouvettes de retrait.

W 3 ) e . -

RS B

Photo I1.5. Eprouvette équipée, placée dans le bati de fluage et préte a étre mise en charge

5. Pour permettre une analyse physique fine des comportements, le choix s’est porté sur
un_systéme automatique d’acquisition des données en continu : les casques évoqués
précédemment permettent le positionnement de capteurs LVDT destinés a la mesure
des déformations longitudinales de retrait et de fluage, capteurs qui viennent remplacer
les tiges de guidage? dés larrét de la procédure anti-ressuage. Ces capteurs sont
connectés 2 une carte électronique (D100) qui les alimente et transforme leurs tensions

7 11 faut prendre soin a ce moment de ne pas induire de torsion relative entre les deux casques.
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de sertie en points (de -8000 4 +8000 points pour une course de -0,5 mm a +0,5 mm). Le
programme d'acquisition SUPERFLU® transforme cette information en déformations et
I'enregistre en temps réel.

Deéf totale Déf retrait

Figure [1.3. Schéma de principe du chargement et de la mesure du fluage
Déformation mécanigque = Déf. Totale - A(Déf. retrait)

C'est le dépassement de la valeur d’'un seuil (déplacement minimum) fixé par I'opérateur
qui déclenche l'enregistrement de Uinformation. Le seuil est fixé 4 1 micrométre, ce qui
carrespond 3 une déformation de 10° m/m, la longueur de T'éprouvette, gque nous
prendrons comme longueur de base® pour le calcul des déformations, étant de 100 mm.

Au lancement de l'essai, l'acquisition a lieu a une fréquence de 18 scrutations par
seconde pendant la premiére minute. Cela permet d'avoir une grande précision sur les
premiéres valeurs de déformation et notamment de distinguer la partie élastique de la
partie différée.

8 Ce programme (SUrveillance PERmanente du FLUage) a été développé, au sein du service
Meétrologie et Instrumentation du LCPC, par J. Ehrlich.

9 (est la longueur correspondant a la taille du moule téflon diminuée de la hauteur des embouts
cylindriques des deux casques ; linfluence des deux filetages, siéges de concentration de
contrainte importante, est négligeable lorsqu’elle est intégrée sur toute la hauteur.
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“#o

Photo 11.6. Principe de chargement et de mesure du fluage

6. Les essais doivent étre fiables et répétables (cette vérification fait I'objet des deux
premiéres séries expérimentales et sera évoquée dans le chapitre suivant).

La question s’est posée de l'influence de I'interface casque / éprouvette sur la qualité de
la mesure de la déformation (tout comme elle se pose dans le cas de la mesure des
déformations d’une éprouvette entre les plateaux d’'une presse). Nous avons choisi de
confronter les résultats obtenus dans cette configuration expérimentale a des résultats
obtenus avec une autre technique de mesure, extensométrique, avec l'appareil J2P
évoqué plus haut : puisque la mesure g'effectue dans ce cas entre deux sections de
Péprouvette, on s'affranchit des effets d'interface. I.a comparaison a porté sur une
éprouvette dgée de 77 jours que Uon a chargée a 16 MPa (soit environ 40 % de sa charge
de rupture). Les déformations totales et les déformations de fluage (déformation totale
moins déformation instantanée) sont présentées respectivement sur les figures I1.4 et
11.5. Elles sont prises positives dans le cas d'un raccourcissement.

’écart sur la déformation de fluage est faible (moins de 5 %) ; le systeme de mesure est
tout a fait fiable et étonnant de régularité. On n’a pu par ailleurs constater qu'une tres
faible flexion lors de cet essai préliminaire. L'écart sur les déformations totales est
quant a lui notable, mais il est di en fait & un écart (denviron 40 %) sur les
déformations instantanées (on a constaté la méme chose au déchargement).
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Leffet des interfaces entre le casque et la pate de ciment est donc sensible sur les
déformations totales : c'est a partir des mesures de module d'Young effectuées par
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ailleurs que seront donc déduites les déformations élastiques aux ages de chargement et
de déchargement considérés. Ceci est d’autant plus valable que les vitesses d’application
de la contrainte (dans le cas des essais de module sur presse et dans le cas de Vessai de
fluage) sont proches.

11.3.2 PROGRAMME EXPERIMENTAL

Notre démarche expérimentale a été, globalement, de type heuristique. Les grandes
lignes en étaient fixées par lobjectif de compréhension physique, a savoir celle de
Porigine des déformations endogénes de fluage d’'une pate de ciment et de leur cinétique.
Cela passait notamment par la prise en compte de leffet de vieillissement par des
chargements et des déchargements a différentes maturités, et pour différentes durées,
et ce, dans le cadre de l'approche théorique évoquée dans le chapitre précédant, les
directions en ont été cependant ajustées et modifiées, pas a pas, par les résultats que
nous obtenions a chaque étape.

Les paramétres du programme expérimental sont résumés dans le tableau I1.2.

La nomenclature adoptée concernant les différentes séries d'essais de retrait et de
fluage est la suivante : le S de Série sera suivi du numeéro de série, puls du numéro de
Iéprouvette entre parenthéses. Les éprouvettes d'une méme série sont issues d'une
méme gachée et sont donc chargées a la méme maturité (donc éventueliement avec un
décalage correspondant, d'une éprouvette a l'autre, a celui de leurs coulages).

Les séries S1 et S2 visaient a déterminer la répétabilité et la dispersion intrinséque a
I'essai de fluage sur pate de ciment. Ce sont deux séries d’essais réalisés pour deux
maturités de chargement et deux durées de chargement différentes.

La série S3 visait a I'étude de la linéarité du fluage par rapport a la contrainte en
particulier pour les basses contraintes (a la recherche d'un éventuel seuil inférieur en
contrainte).

La série S4 a été rendue nécessaire par l'observation de pertes de masses sur les
éprouvettes et d'une allure non monotone des courbes de retrait. Elle visait a étudier
I'influence du type de protection contre les échanges hygrométriques avec le milieu
ambiant. Dans le cas de cette série, le numéro de I'éprouvette sera suivi de la lettre «wa»
pour les éprouvettes qui seront protégées par application directe d'un film adhésif
d’aluminium sur la pate de ciment (en prenant soin de recouvrir également les embouts
cylindriques des casques), de la lettre « m » pour les éprouvettes qui seront protégées de
la fagon habituelle (moule téflon maintenu en place ; fente protégée par aluminium
adhésif).

La série S5 visait a imposer un historique de contrainte plus complexe {(en créneaux),
pour observer d'une part le comportement au rechargement, ainsi que pour comparer
des valeurs de recouvrance et de fluage dont les maturités respectives de déchargement
et de chargement coincident.
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Série | N° éprouvette c o Mfe(ter) Tel a1 | 6 Me(tez) | Te2 Tde
MPa % jours | jours % jours | jours
S1 6*%,2,3,4,5 3,18 25 2 44
S2 4*1,2,3.5.6 4,77 25 3 39
S3 5%
6 0,32 5 1 21
4 0,64 10 1 21
3 1,27 20 1 21
2 2,6 40 1 21
S4 2a* 4m*
la 11,46 25 44 72
3a 11,46 25 72 100
5m.6m 11,46 25 44 20
S5 4*,5*
7,3 0,64 10 1 2 3,5 3 23
6.8 1,28 20 1 2 7 3 23
10 0,64 5 2 3 1,5 23 78

Pour les séries S1 a S4, nous ne disposions que de 5 batis (du type Wykeham Farrance)
et de 6 paires de casques, ce qui nous a amenés a ne conserver quune seule éprouvette
de retrait par série. Pour la série S5, nous avons utilisé 2 autres batis (du type M&O) et

* désigne les éprouvettes « témoins » de retrait.
tc désigne la maturité au chargement, 14 la maturité au déchargement.

En cas de rechargement, on conserve la méme contrainte (o(tc)=o(t2)=5).

Tableau II.2, Paramétres du programme expérimental

4 paires de casques supplémentaires.
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APARTE : GRANDEUR ET SERVITUDE DE L’OPERATRICE

Travailler sur pate de ciment permet d’amplifier les phénoménes, en travaillant sur des corps
d’épreuve et des équipements moins lourds.

Las ! la cinétique de développement des déformations n'en est pas pour autant réduite. Par
ailleurs, les matériels d’essai développés étant plus « pointus » et de taille réduite, leur
manipulation n'en est que plus délicate (et leur cotit, du moins en période exploratoire ou
probatoire, plus élevé). Il suffit d’évoquer les dégits que peut engendrer la moindre goutte de pate
de ciment qui vient se placer dans un filetage un peu profond, dégits en termes de grippage et par
suite de défaut de rectitude des tiges de guidage !

Ces contraintes sur le plan expérimental sont encore accrues par la jeunesse du matériau sur
lequel on travaille, trés délicat 4 manipuler et trés sensible aux variations de température et
d’humidité relative, ainsi qu'au moindre petit choc.

Les éprouvettes S1(1), S3(1), S5(2), S5(9) ont soit présenté des défauts (bulle, fissure...) qui les
rendaient impropres a 'utilisation, soit donné des résultats inexploitables du fait d’un défaut
d’acquisition de données. Le déchet est assez important !

Concilier ceci avec les exigences de qualité, en termes de fiabilité et de répétabilité (nécessitant de
procéder & un grand nombre d’essais en paraliéle), auxquelles tout mode opératoire doit satisfaire,
ne dépend pas uniquement de la volonté et du soin que l'opératrice a pu chercher a apporter...
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CHAPITRE I11.
PRESENTATION ET ANALYSE DES RESULTATS
I11.1 ETAT D’HYDRATATION ET MICROSTRUCTURE

En paralléle aux essais mécaniques, nous avons souhaité obtenir quelques informations
sur I'état d’hydratation et la microstructure de la pate de ciment PO.

Degré d’hydratation

Nous avons procédé a une détermination, par des méthodes chimiques classiques, du
degré d’hydratation de la pate de ciment agée de 24 heures et de 90 jours.

Pate de ciment agée de 24 heures

Trois prélevements ont été réalisés sur une éprouvette :

1. Le premier a été broyé a la main et analysé immédiatement en diffraction des
rayons X (DRX) : la rapidité d’action est ici essentielle, afin d’éviter que ’hydratation ne
se poursuive pendant I'opération. On ne dose que la quantité résiduelle de CsS anhydre
a partir de l'intensité des pics correspondant aux raies caractéristiques de ce composé
sur les spectres obtenus par DRX, ce qui donne accés par suite 4 une estimation du
degré d’hydratation du CsS. Le degré d’hydratation moyen du ciment est dés lors calculé
comme étant la moyenne pondérée! des degrés d’hydratation de ses quatre constituants
majeurs, en admettant qu'a 24 heures :

lIe C:2S et le C4AT n’ont pas encore réagi ;
le Cs3A et le gypse ont déja réagi en totalité.

I par les fractions massiques respectives de ces composés, obtenues grace a la formule de Bogue
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Les deux échantillons suivants ont fait I'objet d’'une analyse thermogravimétrique (ATG)
apreés avoir subi respectivement deux types de séchage afin d’arréter 'hydratation :

2. Le deuxieme échantillon a été plongé dans l'acéfone : les molécules d’eau encore
disponibles sont échangées contre des molécules de solvant, qui sont censées ne pas
réagir avec les hydrates de la pate de ciment. Ce solvant est ensuite évacué.

3. Le troisieme échantillon a été placé en étuve pendant 24 heures a 60°C.

Les résultats de I'analyse thermogravimétrique nous donnent accés, comme évoqué en
1.1.1.5, a la quantité d'eau chimiquement liée, ici a I'age de 24 heures. Par ailleurs, la
guantité d’eau (théorique) nécessaire a ’hydratation compléte du ciment considéré est
égale & E, (w0)=22,95 %.

Les résultats sont consignés dans le tableau I11.1 :

Echantillon : DRX | ATG

1 33 % -
2 - 45 %
3 - 58 %

Tableau IIL.1. Estimation du degré d’hydratation de la pate de ciment agée de 24 heures

L'incertitude sur chacune des méthodes de détermination est trés grande, du fait
notamment des délais d’essais et des hypothéses émises sur la cinétique de réaction des
différents composés ; la relative dispersion des résultats entre les différentes méthodes
dés lors n'est pas choquante. De ceci, nous ne retiendrons qu'une estimation du degré
d’hydratation du ciment, la valeur obtenue par DRX, a=33 %, étant sans doute la plus
vraisemblable, la détermination de cette valeur n’est pas fondée sur la connaissance de
T'état plus ou moins humide de I'échantillon au début de P'essai.

Pate de ciment dgée de 90 iours

Nous avons également cherché a estimer le degré d’hydratation du ciment de la pate
agée de 90 jours. Cette détermination a été pratiquée sur des échantillons de pate
provenant de deux éprouveites agees de 90 jours : I'une avait auparavant été suivie en
retrait endogéne ; l'autre avait été soumise a l'adge de 44 jours & une contrainte de
11,5 MPa (ce qui correspond a 25 % de sa résistance ultime a 44 jours) et a été
déchargée a 90 jours. Ces échantillons ont été séchés par plongée dans P'acétone et ont
été analysés par DRX et par ATG.

Dans le cas de Yexploitation des résultats de DRX, nous avons admis qu’a 90 jours :
le C2S a réagi dans la méme proportion que le C3S
10 % du C4AF a réagi ;
le C3A et le gypse ont réagi en totalité.

Par ailleurs, le développement en cours au LCPC (au sein du service de physicochimie
des matériaux) des techniques d’analyse d'image a été pour nous l'occasion d’avoir une
estimation supplémentaire du degré d’hydratation. Sur ces images, la porosité apparait
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en noir, les grains encore anhydres en blanc et gris clair, et les produits d’hydratation
correspondent aux autres nuances de gris.

Les résultats sont consignés dans le tableau II1.2, dans lequel on rappelle les valeurs
obtenues a 24 heures :

Maturité DRX ATG Analyse image MEB
1 jour 33 % 45-58 % -
90 jours 70 % 72% | 84 % 85 % 86,6 %* (0,4 %) | 84,2 %* (7 %)
aprés un essaide | Retrait | Fluage | Retrait | Fluage Retrait Fluage

Tableau II1.2. Estimation du degré d’hydratation du ciment

Dans ce tableau, les vaieurs marquées par un astérisque sont obtenues a partir de
I'analyse de 10 images relevées sur surface polie, & méme grossissement et qui sont
supposées étre représentatives de la totalité de '’échantillon observé. Les valeurs entre
parenthéses indiquent le coefficient de variation sur la valeur du degré d’hydratation :
g'il n'y a pas de différence significative entre les degrés dhydratation des deux
échantillons, 'observation des images liées a I'échantillon venant de I'éprouvette ayant
subi du fluage montre en revanche qu’il existe une trés forte hétérogénéité du matériau
sur une méme section, ce qui rend la quantification difficile (cf. photos III.1 et III.2).

AcCV Spot Mag Det WD ———————  40um
{20000 3.0 300 BSE 100 Temoin 4-60

Photo IIL.1. Image obtenue au MEB par électrons rétrodiffusés (grossissement x 500) sur la

surface polie d’'un échantillon prélevé sur une éprouvette de retrait en pate PO agée de 90 jours
(imprégnation de résine, polissage et métallisation a Vor et au carbone)
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| AccV Spot Mag Det WD awpm o
L2000 50 500 _BSE 125 Fluage 6-50 |

Photo III.2. Image obtenue au MEB par électrons rétrodiffusés (grossissement x 500) sur la

surface polie d’'un échantillon prélevé sur une éprouvette de fluage en pate PO agée de 90 jours
(imprégnation de résine, polissage et métallisation & I'or et au carbone)

Porosité

Ces mémes échantillons, enfin, ont été analysés en porosimétrie au mercure (avec le
porosimétre & mercure Carlo ERBA Porosimeter 2000 WS du LCPC), aprés avoir subi
une cryosublimation de 48 h et avoir été placés en étuve a 45 °C. Les résultats sont les
suivants :

Retrait | Fluage
Porosité totale 2411% | 24,58 %

Porosité par analyse d'images | 14,54 % | 14,02 %
(10,4 %) | (11,7 %)
Surface spécifique (im*.g1) 23,91 23,53

Volume poreux total (mm?.g1) | 146,13 155,62
Rayon de pore moyen (A) 160 220

Tableau II1.3. Informations concernant la porosité du matériau

L’analyse d'images nous donne aussi une valeur de porosité, bien évidemment inférieure
a celle obtenue par porosimétrie au mercure, puisque seul est permis le comptage des
plus gros pores, dans la limite de résolution de la technique d’analyse d'image.

La courbe de distribution des tailles de pores est présentée en figure IIL.1 :
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Courbes porosimétriques
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Figure II1.1. Distributions poreuses obtenues par porosimétrie 2 mercure pour des échantillons
prélevés sur des éprouvettes de retrait et de fluage en pate de ciment PO, a Fége de 90 jours

La différence entre les deux n’est pas significative. Cette distribution des rayons poreux
n’est donnée qu’a titre indicatif. Rappelons ici que la porosimétrie au mercure ne donne
accés qu'au diamétre d’entrée des pores qu'elle atteint : le volume réel des petits pores
est donc surestimé (toute porosité non connectée, qui n’a de liaison qu’'avec des pores
plus petits, sera comptabilisée dans le volume correspondant aux plus gros de ces petits
pores) et celui des gros pores sous-estimé ; par ailleurs, I'établissement de la distribution
des rayons poreux repose sur 'hypothése que les pores atteints sont cylindriques.

Microstructure

Voici quelques images de microscopie électronique a balayage obtenues par électrons
secondaires sur des fractures fraiches, qui permettent de visualiser avec relief la
minéralogie des matériaux. La détection associée des photons X permet la détermination
des espéces chimiques en présence.

Globalement, 'observation comparative des deux échantillons nous améne a dire que :

1. on observe une microfissuration sur I'échantillon « retrait» (cf. photo II1.3) que lon
n'observe pas sur I'échantillon « fluage » : 'application de la contrainte de compression
pourrait en constituer U'explication.
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Photo I11.3. Image obtenue au MEB par électrons secondaires (grossissement x 400)
sur fracture fraiche de I'échantillon « retrait » de pate PO agée de 90 jours
(métallisation a I'or et au carbone)

Présence d’une microfissuration (largeur 2,4 um)

Photo I11.4. Image obtenue au MEB par électrons secondaires {grossissement x 1000}
sur fracture fraiche de 'échantillon « retrait » de péite PO agée de 90 jours
{métallisation i Tor et au carbone)

Microfissuration et cristaux de portlandite (quart inférieur gauche)

2. les cristaux de portlandite que l'on peut observer sur l'échantillon « retrait»
(cf. photo III1.4) sont clivés et lisses, en plaquettes bien orientées, tout comme ils le sont
dans le cas de l'échantillon « fluage » (cf. photo I11.5), pour lequel ils ne présentent a
priori pas de faciés de dissolution (ce qui ne va pas dans le sens d'un mécanisme de
pression-dissolution, mécanisme qui serait induit par lapplication de la contrainte
macroscopigque) ; on les retrouve essentiellement aux abords des silicates anhydres, alors
que les produits hydratés en sont plus éloignés.
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Photo II1.5. Image obtenue au MEB par électrons secondaires (grossissement x 1700)
sur fracture fraiche de I'échantillon « fluage » de pate PO agée de 90 jours
(métallisation a l'or et au carbone)

Cristaux de portlandite et aiguilles d’ettringite

Photo I11.6. Image obtenue au MEB par électrons secondaires (grossissement x 5000)
sur fracture fraiche de I'échantillon « fluage » de pate PO agée de 90 jours
(métallisation a I'or et au carbone)

Détail des cristaux de portlandite

3. On remarque la présence d'ettringite, sous forme d’aiguilles caractéristiques, sur les
deux échantillons (cf. photos IIL.5 et III.6) ; mais une observation générale semble
montrer qu'il y en a, dans P'échantillon « fluage », beaucoup moins que dans I’échantillon
« retrait » : peut-étre celle-ci dispose-t-elle, en cours de fluage, de moins d’espace pour se
développer.

4. la pate de l'échantillon « fluage » semble plus floconneuse que celle de la pate de
Péchantillon « retrait » (cf. photos III.7 et [I1.8).
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Photo II1.7. Image obtenue au MEB par électrons secondaires (grossissement x 600) sur fracture
fraiche de I'échantillon « retrait » de pate PO agée de 90 jours (métallisation a Por et au carbone)
Aspect général de la pate

Photo II1.8. Image obtenue au MEB par électrons secondaires (grossissement x 600)
sur fracture fraiche de I'échantillon « fluage » de pate PO agée de 90 jours
{métallisation 4 U'or et au carbone)

Aspect général de la pate

Exothermie

Elle a été déterminée sur la pate de ciment PO a partir d'un essai effectué dans un
calorimétre adiabatique. Une éprouvette est placée dans un caisson dont la température
est maintenue, pendant toute la durée de lessai, égale & celle du matériau. On
enregistre en fonction du temps la courbe de température de cet échantillon.

La pate de ciment PO ne contenant que du ciment et de 'eau, on peut s’attendre i ce
que Pexothermie soit trés importante. Afin de limiter le risque de dépassement de la
température admissible par Vappareillage, nous avons pratiqué l'essai sur un mortier
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normal, ce qui suppose d’admettre que la nature du sable n’a, en dehors de sa chaleur
spécifique, qu'une influence négligeable sur le dégagement de chaleur lié 4 la réaction
d’hydratation du ciment.

L’évolution de la température adiabatique T2d enregistrée en temps réel est présentée en
figure IT1.2. Au bout de 7 jours, l'élévation de température a été d’environ 40°C pour une
température initiale du matériau égale a To = 20,8°C. La température asymptotique
T2d(c0), déduite par extrapolation, est égale 4 63°C.
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Figure II1.2. Evolution de la température en conditions adiabatiques et du taux de température
en fonction de T'age réel de la pate de ciment PO

En termes d’amplitude, la chaleur totale (par extrapolation a l'infini de la courbe de
température adiabatique), produite par 'hydratation du ciment, est égale 4 374 Joules
par gramme de ciment.

Exprimer ces résultats en fonction de la maturité (ou du temps équivalent a 20°C)
nécessite de connaitre, dans la gamme de température considérée, 'énergie d’activation
de la réaction d’hydratation spécifique au matériau concerné. A maturité égale, la
chaleur produite doit étre a priori la méme quel que soit P'historique de température subi
par le matériau. Nous avons choisi d’enregistrer I'évolution de la température cette
fois-ci dans des conditions quasi-adiabatiques, par un essai dit a4 la bouteille de
Langavant (cf. figure II1.3).
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Figure II1.3. Evolution de la température et de la chaleur produite
dans Pessai 4 la bouteille de Langavant, exprimées en fonction de Pdge réel
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Figure II1.4. Chaleur produite par I'hydratation du ciment
en fonction de la maturité

La superposition des courbes (cf. figure II1.4) de chaleur dégagée, respectivement, dans
I'essai adiabatique et l'essai & la bouteille de Langavant, est obtenue, en temps
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E
équivalent, pour une énergie d’activation, prise constante, telle que ?{a— =~ 4500 K. Cette

méthode d'identification constitue une détermination expérimentale de énergie
d’activation d’'un ciment.

II1.2 RESISTANCE EN COMPRESSION ET MODULE D’YOUNG

I11.2.1 RESISTANCE EN COMPRESSION

Les résultats expérimentaux sont consignés dans le tableau II1.4 et sur la figure II1.5.

Maturité | Nombre d'éprouvettes | Valeur moyenne | Ecart-type
jours testées MPa MPa
1 3 7,48 2,85
3 4 18,56 0,63
7 4 20,98 1,33
11 1 31,09 -
13 1 32,95 -
15 3 30,24 2,94
28 3 36,51 1,44
42 1 46,27* -

Tableau II1.4. Résistances en compression moyennes fe(u)

Le coefficient de variation sur la résistance en compression, moyenné sur I'ensemble des
échéances, est égal a 8 %. Nous considérerons ce coefficient comme étant le témoin de la
variabilité, du fait du malaxage et de la mise en place, du matériau d’'une éprouvette a
Pautre.

Nous adopterons par la suite 'ajustement de ces résultats expérimentaux (les valeurs
isolées, marquées d'un astérisque, ne sont pas prises en compte) par une fonction du
type :

a

. ) 38
£, (1) = £, (o) e {11.1)

ou f(n) désigne la résistance en compression (en MPa) pour la maturité p (en jours) et
f. (o) sa valeur asymptotique, avec f (o) =62,61 MPa, a =063 et b =597 jours.
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Figure IIL.5. Evolution de la résistance en compression movenne
Les moyennes sont affectées d'un intervalle de confiance au niveau de probabilité 95 %

Cette évolution est telle que la pate a atteint 50 % de la valeur asymptotique de sa
résistance en compression pour une maturité égale a environ 17 jours.

111.2.2 MODULE D'YOUNG

Les résultats expérimentaux sont consignés dans le tableau I11.5 et sur la figure II1.6.

Maturité | Nombre d'éprouvettes | Valeur moyenne | Ecart-type
jours testées GPa GPa
1 3 3,31 0,95
3 3 7,65 0,10
7 3 9,22 0,54
13 1 10,06* -
15 2 10,82 1,21
28 2 11,65 0,08
42 1 12,23* -

Tableau I11.5. Module d'Young
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Le coefficient de variation sur le module d'Young, moyenné sur lensemble des
échéances, est égal & environ 9 %. Ce coefficient est un indice de dispersion sur la
mesure des déformations élastiques.
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Figure II1.6. Evolution du module d'Young moyen
Les moyennes sont affectées d’un intervalle de confiance au niveau de probabilité 95 %

Nous adopterons par la suite l'ajustement de ces résultats expérimentaux par une
fonction du type :

_ . M
Ep(u) = Ep(oo) ———u T et ereetera————o—eaaeiaanann .2

ot BE,(n) désigne le module d'Young (en GPa) pour la maturité p (en jours) et Ep(w) sa
valeur asymptotique, avec E,(«) =12,58 GPa et ¢ =2,34 jours.

Lorsque la pite atteint seulement 50 % de la valeur asymptotique de sa résistance en
compression, elle a déja développé quasiment 90 % de la valeur asymptotique de son
module.
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I11.2.3 MODULE D'YOUNG VERSUS RESISTANCE EN COMPRESSION

Comme le montre la figure II1.7, I'évolution du module d'Young peut étre considérée
comme linéaire en fonction de la résistance en compression, au moins pour les maturités
inférieures a 28 jours, évolution comparable aux données de la littérature (cf. figure L.7).
Au-dela, on peut constater une stabilisation du module alors que la résistance en
compression augmente encore.
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Figure I11.7. Module 4'Young meyen en fonction de la résistance en compression moyenne
Les moyennes sont affectées d'un intervalle de confiance au niveau de probabilité 95 %

I11.3 ESSAIS DE RETRAIT ET DE FLUAGE SUR PATE DE
CIMENT

IT1.3.1 RESULTATS DE RETRAIT

Nous avons rassemblé les résultats bruts de retrait, issus des différentes séries S1 a S5,
sur la figure I11.8. Les déformations de retrait sont prises positives dans le sens d'un
raccourcissement.

Ces courbes brutes de retrait présentent un départ en gonflement aprés que les aléas
dus 4 la manipulation des équipements se sont stabilisés ; la valeur de ce gonflement
reste inférieure a4 40.10%, ce qui correspond a un déplacement de 4 micromeétres. La
durée de ce gonflement, de 'ordre de 4 + 2 jours selon la série, parait trop longue pour
que celui-ci puisse é&tre attribué a4 un phénoméne chimique, en clair au gonflement
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ettringitique, ceci d'autant que le ciment employé contient un pourcentage trés faible de
CsA (inférieur a 1 %) et que, par ailleurs, du fait du rapport E/C élevé, il n’y a pas de
raison que la croissance cristalline soit génée au sein du squelette poreux. La question
reste ici ouverte.

Nous ne considérerons par la suite que le retrait réduit, initialisé, pour chaque courbe, &
partir du moment ou le gonflement est terminé (cf. figure 111.9), nous privant ainsi
malheureusement d'une part importante, en termes a la fois quantitatifs et qualitatifs,
de la courbe de retrait.
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Figure II1.8. Résultais de retrait bruts

Les courbes obtenues sont cohérentes, relativement en phase ; le décalage temporel qui
subsiste est di a l'interpolation qui est faite des abscisses d’initialisation et pourrait
sans doute étre affiné.

Au deld d’'une maturité de lordre de 40 jours, on peut remarquer un changement de
pente assez marqué, qui débouche sur une évolution de pente constante. Cette
observation nous a rapidement amenés a nous poser des questions sur lefficacité du
systéme de protection contre la dessiccation.
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Figure II1.9. Résultats de retrait réduit

Nous reviendrons plus en détails sur ce probléme.

111.3.2 RESULTATS DE FLUAGE

Rappelons ici les définitions et conventions adoptées (on se reportera a 1.2.1) :

1. La déformation mécanigue représente la déformation totale dont on a soustrait la
déformation de retrait écoulée pendant le méme laps de temps ; rapportée a la
contrainte appliquée, on obtient la complaisance de fluage J ;

2. La déformation de fluage représente la déformation mécanique dont on a soustrait la
déformation élastique initiale ; rapportée a la contrainte appliquée, on obtient la
déformation de fluage spécitique définie par :

ed(t,0) = I(t,0) - nE—(l?)- ................................................ {1L.3)

3. La déformation visqueuse représente la déformation mécanique dont on a soustrait la
déformation élastique actuelle ; rapportée & la contrainte appliquée, on obtient la
déformation de fluage spécifique définie par :
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1
Mt =d o e e eer e e e e anes A
gq (t, 1) = J(1,1) ) I11.4)

La contrainte de compression est prise positive. La déformation est prise positive dans
le sens d'un raccourcissement ; sauf précision, ce sera le cas dans tout ce mémoire.

I11.3.2.1 ETUDE DE LA REPETABILITE DE L’ESSAI (SERIE S2)

Il convient de guantifier, ou du moins d’estimer, la dispersion intrinséque a cet essai,
liée a la répétabilité de la mesure. C'est dans cette optique qu’a été réalisée la série S2.

Nous avions initialement prévu de mettre en charge, sur des batis indépendants, au
méme age (i.e. 3 jours), sous la méme contrainte (¢ = 4,77 MPa, ce qui correspond a 25 %
de la charge ultime a 3 jours), 5 éprouvettes, issues de la méme gachée, ayant subi les
mémes traitements préalables contre le ressuage et la dessiccation (une seule et méme
éprouvette de retrait a été associée i I'ensemble des essais de fluage). A l'issue de ces
préparations, seulement 4 éprouvettes étaient utilisables, rendant toute exploitation
statistique encore plus limitée ; insistons donc une fois encore sur le fait que nous ne
donnerons qu’'une estimation de la dispersion.

La procédure générale d'exploitation des données a donc été la suivante :

Détermination de la moyenne des courbes - elle est obtenue directement a partir
des résultats expérimentaux. Il faut cependant rappeler gque l'acquisition des données
est ici effectuée en fonction du dépassement d'un seuil de déformation (10.10€¢ en
Poccurrence) et que de ce fait les données d'une éprouvette a P'autre ne sont pas
synchrones : le calcul de la moyenne X de P'échantillon de mesures de fluage disponibles
(cette moyenne est une estimation de la moyenne m de la population) est donc effectué
par pas de temps, a partir d'une linéarisation des résultats, selon :

|
Il
8-
(N agc
e
=
]
=
Z

Caractérisation de la dispersion de I'essai - En faisant 'hypothése qu'a chaque pas
de temps, la déformation mesurée suit une loi gaussienne, on peut en estimer
Pécart-type o a partir de I'écart-type s (ou la variance s?) de notre échantillon selon :

Z (Xi -X)*
1=1

T e e I1.6
s no1 (111.6)

Il est dés lors possible de déduire un intervalle de confiance, que nous choisirons
bilatéral, de la moyenne m au seuil de probabilité 1-oa=90%, tel quil y ait
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approximativement 10 chances sur 100 de trouver, dans les conditions citées, une
mesure de fluage hors de cet intervalle. Le nombre d’essais n étant ici petit, l'intervalle
de confiance est déterminé a partir de la table de Student selon :

S ]
Xt —~———<m<X+t e SR {IIL.7)
(n-1;1-20) n %8 (n-1;1.%) n0b
2 2
ou t « estla variable de Student lue dans la table pour (n-1) degrés de liberté, au
(n-1; 1)
2

seuil de probabilité 1-—.
Cest cet intervalle de confiance qui qualifie Ia répétabilité de lessai, par la
quantification de la valeur au-dessous de laquelle est située avec une probabilité
spécifiée la valeur absolue de la différence entre deux résultats individuels obtenus dans
les mémes conditions (opérateur, appareil, laboratoire et dans un court intervalle de
temps). Nous préférerons cependant raisonner en termes de coefficient de variation (i.e.
rapport écart-type estimé / moyenne estimée).

Les résultats de déformation mécanique de la série S2 sont présentés sur la figure II1.10
et ceux de déformation de fluage sur la figure I11.11.
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Figure I11.10. Déformation mécanique en fonction de la maturité (serie 52)
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Figure II1.11. Déformation de fluage en fonction de la durée du chargement (série S2)

Les résultats S2 (4) et S2(2) présentent une anomalie (respectivement dés le chargement
et aprés trois jours de chargement) : on a pu constater que, dans chacun des cas, I'un des
capteurs de mesure est venu en butée a sa valeur maximale (ce qui est probablement da
a un mauvais serrage des vis de maintien des capteurs, dont le positionnement a été
perturbé par la mise en charge) ; on a dés lors une stabilisation apparente de la
déformation mesurée.

Les résultats S2 (1), S2 (3) et S2 (5) sont exploitables jusqu'a environ 18 jours de
chargement? . On peut remarquer que les trois courbes s'écartent les unes des autres sur
les 7 premiers jours de chargement ; leur écart mutuel est stabilisé par la suite.

L’analyse de la dispersion est illustrée sur la figure II1.12. Le niveau de confiance3 sur la
moyenne au seuil de 90 % se stabilise aux alentours de 55.10° ce qui représente un
pourcentage de la moyenne finale enregistrée d’environ 6 %.

Si l'on raisonne en termes de coefficient de variation (CV), celui-ci diminue rapidement
apres le chargement pour se stabiliser aux environs de 5 %.

2 1'absence d'enregistrement entre 8 et 12 jours est due a une coupure de courant, qui n'affecte
en rien la reprise des mesures par la suite.
3 égal au demi-intervalle de confiance bilatéral
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Figure I11.12. Exploitation statistique des résultats de mesures de fluage

Avec un raisonnement du méme type, nous pouvons estimer la dispersion des résultats
de retrait, ce qui entre ici dans le cadre de I'étude de la reproductibilité. Il est possible
d’exploiter 6 résultats sur une période allant jusqu’a environ 75 jours aprés initialisation
du retrait (S1(4), S2 (4), S4(23), S4 (4m), S5(4) et S5(5)).

Les résultats de 'analyse statistique sont représentés sur la figure I[1.13, en termes de
moyenne et d'intervalle de confiance sur la moyenne au seuil de probabilité 1-o =90 %.

Le niveau de confiance au seuil de probabilité 90 %, obtenu sur le retrait, se stabilise
aux alentours de 50.10%, ce qui représente un pourcentage de la moyenne finale
enregistrée d'environ 7,5 %. Il est 4 remarquer que la valeur de ce niveau de confiance
est douhlée entre 30 et 70 jours aprés initialisation du retrait, période qui correspond au
changement de pente évoqué plus haut.

Si Yon raisonne en termes de coefficient de variation, celui-ci diminue rapidement, pour
se stabiliser aux environs de 8 %. Il est 4 noter que ce coefficient de variation sur le
retrait intégre les variations de retrait induites par la différence de gichée entre les
éprouvettes.
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Figure I11.13. Exploitation statistique des résultats de mesures de retrait

De cette analyse, il ressort que le résultat S5 (5), qui, globalement, ne représente, a tout
instant, que 40 % de la valeur de retrait donnée par les autres éprouvettes, est aberrant.
Nous verrons cependant par la suite qu’il faut, a cet égard, rester prudent.

Commentaires

L’incertitude totale sur la mesure, représentée par l'intervalle de confiance, intégre les
incertitudes attachées aux différentes sources de variabilité, parmi lesquelles sont a
distinguer celles qui sont intrinséques au matériau de celles qui sont liées a
Penvironnement et accessibles extérieurement.

L’incertitude « environnementale » est liée en particulier aux incertitudes suivantes :

sur l'électronique : la sensibilité des capteurs utilisés permet d’obtenir une
précision de 10.10-¢ sur la mesure de la déformation.

sur linterpolation des valeurs de fluage a4 chaque pas de temps, ainsi que sur
linterpolation de I'abscisse temporelle de démarrage du fluage (ou, ce qui revient au
méme, de V'instant de fin de déformation élastique initiale).

sur la valeur de la contrainte appliquée : cette incertitude est liée i l'incertitude
sur les masses, sur le centrage de 'effort et 1a valeur du bras de levier du bati, ainsi que

sur la valeur de la section de I'éprouvette. On peut admettre ici une incertitude de
Pordre de 2 %. On a déja dit que la flexion enregistrée était négligeable.

sur la longueur de base : toute manipulation des éprouvettes équipées étant
délicates, la longueur de base n’a pas été mesurée systématiquement ; on peut estimer
cependant l'incertitude sur cette longueur de base inférieure a 1 %.
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sur 'étanchéité du systéme : sur une période d’essai courte, le moule téflon et
laluminium adhésif assurent une bonne protection, et la variabilité induite par le
séchage éventuel est négligeable. En revanche, nous verrons plus loin que la variabilité
a long terme sur 'étanchéité du systéme n’'est pas négligeable, quantifiée par les pertes
de masse relatives constatées ; a priori, ceci affecte surtout les résultats de retrait et ce,
d’autant plus que le réglage manuel de 'humidité relative de la salle n’a pas permis d’en
éviter la variabilité, sur toute la durée, assez longue, des essais.

sur la manipulation : une manipulation précautionneuse se doit de réduire
significativement cette incertitude ; la quantifier est bien str délicat.

La variabilité intrinséque au matériau est, elle, liée essentiellement a :

la variabilité de composition (due au mode de fabrication) : nous avons déja

évoqué les précautions prises pour 'homogénéisation pendant le malaxage, le coulage et
la période de prise ; nous avons cependant obtenu une variabilité assez forte sur la
résistance en compression (coefficient de variation, en valeur moyvenne sur toutes les
échéances, de 8 %). Cette variabilité est déja sensible pour les éprouvettes d'une méme
gachée (et influe donc sur la dispersion des mesures de fluage) ; elle I'est plus encore sur
les éprouvettes provenant de gachées différentes (cas de la reproductibilité du retrait).

la variabilité sur le fluage : elle est due au caractére aléatoire des incréments de
fluage et ce, d'autant plus que le matériau est jeune et en cours de structuration au
moment du chargement.

Vu le faible nombre des essais qui constituent notre échantillon, cette étude de la
répétabilité n’a d'autre prétention que de donner une tendance sur la précision des
mesures? . La dispersion des mesures se révéle finalement relativement faible et, en tout
cas, comparable aux plages de variation que l'on peut obtenir sur d’autres propriétés
physiques (la résistance en compression par exemple). L/'étude de la répétabilité des
mesures de fluage n’a porté que sur un age de chargement donné : eu égard a la
jeunesse du matériau au moment du chargement, on pourra considérer, pour tout age de
chargement, un coefficient de variation de 10 % (de l'ordre de ce qui est habituellement
admis pour les matériaux cimentaires) comme étant une borne supérieure.

111.3.3 LINEARITE DU FLUAGE PAR RAPPORT A LA CONTRAINTE (SERIE S3)

Quatre éprouvettes issues d'une méme gachée, associées 4 une méme et unigue
éprouvette de retrait, ont été chargées a I'age de 1 jour, respectivement i environ 5, 10,
20 et 40 % de la charge ultime atteinte a cette échéance.

Les résuitats exprimés en termes de déformation mécanique sont présentés en figure
I11.14, ceux exprimés en termes de déformation de fluage en figure I111.15 et ceux
exprimés en termes de déformation de fluage spécifique en figure I11.16.

1 En particulier, nous disposons de trop peu d’'informations pour pouvoir déterminer un intervalle
de confiance sur la moyenne des déformations visqueuses (nouvelle variable aléatoire, qui est la
différence de la variable aléatoire « déformation de fluage » et de V'inverse de la variable aléatoire
« module d’Young »).
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Déformation mécanique (10°9)
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Figure II1.14. Déformation mécanique en fonction de la maturité
et du pourcentage de la charge ultime appliqué (gérie S3)

Rappelons ici que l'enregistrement de la mesure se fait a partir de la détection d’'un
seuil ; de ce fait, la densité de points de mesure est directement liée & la vitesse de

déformation et, par conséquent, elle est d’autant plus élevée que la contrainte appliquée
est forte.
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Figure I11.15. Déformation de fluage en fonction de la maturité
et du pourcentage de la charge ultime appliqué (série S3)
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Une dérive apparente d’un capteur a, & encore, pu étre constatée sur I'éprouvette
S3 (2) ; elle a pu étre attribuée a la mise en butée d’un capteur, qui est intervenue aprés
24 heures de chargement.
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Figure I11.16. Déformation de fluage spécifique (rapportée a la contrainte appliquée)
en fonction de la maturité (série S3)

Les déformations de fluage enregistrées sont relativement faibles, en particulier sous les
taux de chargement de 5 et 10 %, pour lesquels elles dépassent a peine respectivement
60.106 et 110.105. De ce fait, ces mesures sont d’autant plus perturbées, par exemple,
par toute perturbation enregistrée sur le retrait. La limite inférieure de détection de
déformation est approchée (en termes de précision de la mesure de déformation et, pour
la transmission de la charge appliquée, de sensibilité du bati) pour le taux de

chargement 5 % (5 % de la contrainte ultime a 1 jour).

La figure III.17 met en évidence une relation linéaire entre le fluage et la contrainte
appliquée sur la plage testée de taux de chargement, a savoir 5 4 40 % de la charge
ultime. Les déviations par rapport & la linéarité ne sont en effet pas significatives en
regard de lincertitude sur la mesure de fluage. Dans ce domaine, et pour la pate de
ciment considérée, les déformations de fluage, obtenues pour des durées sous charge de
1, 3, 7 et 20 jours, sont directement proportionnelles a la contrainte appliquée. La notion
de déformation de fluage spécifique peut alors étre considérée comme légitime.

Il n’est donc pas possible de déduire de ces résultats l'existence d'un éventuel seuil
inférieur de la contrainte, seuil en dessous duquel le matériau ne fluerait pas.
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Figure II1.17, Relation entre le fluage, aprés diverses durées sous charge, et le taux de
chargement pour un chargement a 1 jour (série S3)
Les tirets figurent, pour chagque durée de chargement, la droite de régression
sur les points expérimentaux disponibles

Le ralentissement de la déformation de fluage est visible sur cette derniére figure : on
trouve quasiment le méme gain de déformation respectivement entre 1 et 3 jours, 3 et 7
jours, et 7 et 20 jours sous charge, et ceci quel que soit le rapport o/feqt jour.

II1.3.4 PERTES RELATIVES DE MASSE (SERIE S4 ET AUTRES)

Au vu des résultats de retrait évoqués plus haut, il nous a paru nécessaire de mener les
essais de retrait et de fluage en paralléle, de fagon systématique, avec la détermination
des pertes en masse des différentes éprouvettes, afin de s’assurer de I'efficacité du mode
de protection contre la dessiccation.

Une pesée initiale a été effectuée, pour chaque éprouvette de chaque série, a I'age de
24 heures, immédiatement avant le début des mesures de retrait. Compte tenu de
I'appareillage et de I'instrumentation appliquée aux éprouvettes, ainsi que du processus
de mesure des déformations, il ne nous a été possible de déterminer la perte en masse
des éprouvettes qu’a la fin des mesures. En ce qui concerne les éprouvettes de la série
S5, les pertes en masse ont été suivies pendant un certain temps aprés larrét des
mesures, les éprouvettes étant alors conservées dans la méme salle, avec les mémes
conditions de régulation hygrothermiques.

Comme alternative au mode de protection habituel (maintien du moule téflon et
protection de sa fente par une couche d’aluminium adhésif), nous avons essayé, pour
certaines éprouvettes de la série S4, d’appliquer le film d’aluminium directement sur la
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pate de ciment, et ce le plus correctement possible (ce qui n'est pas toujours facile
compte tenu de I'encombrement autour de I'éprouvette).

Les résultats de la série S4 sont regroupés dans le tableau 111.6 :

Ne° éprouvette | Perte relative de masse | Perte relative de masse
entre 24h et 90j entre 24h et 107j
S4 (la) 0,95 %
S4 (2a)* 0,93 %
S4 (3a) 1,42 %
S4 (4m)* 1,06 %
S4 (5m) 1,06 %
S4 (6m) 1,03 %

Tableau II1.6. Résultats de pertes de masse de la série 54,
exprimées en % de la masse totale de I'éprouvette, pour deux types de protection
«m » : protection habituelle (moule téflon + fente protégée par de I'aluminium adhésif)
« a» : protection par application directe d'un film d’aluminium adhésif sur la pate de ciment
* désigne les éprouvettes de retrait

De ceci, il n'est pas possible de déduire que l'un ou lautre type de protection est
significativement meilleur que l'autre : les résultats ne se rangent pas dans deux classes
distinctes et les valeurs des pertes relatives de masse sont voisines. Celles-ci sont
d’ailleurs relativement importantes, de Vordre de 1 % au bout d'une centaine de jours, ce
qui représente déja une fraction relativement importante de l'eau libre initialement
contenue dans I'éprouvette et laisse entrevoir un séchage sensible.

En fait, il semble que le séchage soit moins autorisé au niveau de la totalité de la surface
latérale de Véprouvette que le long de la fente du moule téflon, qui semble étre un
chemin de migration privilégié. On a en effet pu constater, aprés arrét des mesures, que
les bords du moule téflon, du fait des diverses manipulations, sont parfois mal ajustés,
laissant une fente ouverte allant parfois jusqu'au millimétre. Par ailleurs, le
recouvrement de cette fente par 'aluminium adhésif est rarement parfait au niveau des
joints supérieur et inférieur, disposés sur les embouts des casques.

Par la suite et pour des raisons pratigques, nous avons choisi de conserver le mode de
protection habituel.

Les résultats de pertes de masse pour toutes les séries sont regroupés sur la
figure I11.18.

Léprouvette S5 (2) s'est révélée étre cassée en section médiane des la maturité de 24
heures : elle a probablement subi un retrait géné, dit & un mauvais positionnement de
ses casques dans le systéme de rotation anti-ressuage. Elle a malgré tout été maintenue
dans son moule et sa perte relative de masse a été suivie.
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Figure II1.18. Pertes relatives de masse en fonction de la maturité
(racine de la maturité exprimée en jours)
Les petits caractéres chiffrés indiquent le numéro de I'éprouvette pour les séries 52 a S4
Les points pleins correspondent aux éprouvettes de retrait

Ces résultats appellent plusieurs commentaires :

1. Il apparait, individuellement pour chaque éprouvette, une relation affine entre la
perte en masse relative et la racine carrée de la maturité du matériau, du moins sur la
période observée allant jusqu’a 225 jours environ.

Un phénoméne de séchage du type « diffusion surfacique » n'est donc a priori pas a
exclure ; celui-ci est vraisemblablement, comme évoqué plus haut, augmenté d'un effet
de bord (fente et joints), dont lincidence est aléatoirement répartie d’'une éprouvette a
Pautre, ce qui est conforté par la grande dispersion des résultats, visible sur la
figure II1.18, notamment pour les résultats de la série S5 (rappelons ici que, par
exemple, les éprouvettes S5 (7) et S5 (3) d’'une part, S5 (6) et S5 (8) d’autre part, ont subi
les mémes historiques de fluage).

Pour les éprouvettes de la série S5 en particulier, les pertes relatives de masse débutent
pour une maturité comprise entre environ 40 et 60 jours. Tout se passe comme si on
avait en quelque sorte autorisé un séchage a partir de cette maturité, ce qui est en assez
bonne concordance avec le changement de pente constaté sur les courbes de retrait
(cf. figure I11.9).

En fait, aucune intervention n’ayant eu lieu en cours d’essai, quant a la protection contre
la dessiccation, le séchage était autorisé dés le tout jeune Age du matériau ; mais
ce mest quaux alentours de 40 jours quil devient prépondérant par rapport a la
consommation d’eau par les réactions d’hydratation du ciment, parce que celles-ci, alors,
deviennent trés ralenties.
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2. Envisager une procédure de correction objective du retrait mesuré revient a
considérer la relation entre ce retrait et les pertes relatives de masse. En effet, si l'on
admet la partition couramment admise entre le retrait de dessiccation et le retrait
endogéne d'une part :

Eretrai’l: mesuré - 8retra:it endogéne +e retrait de dessiccation (I11.8)

et une relation affine idéalisée [GRANGER 1995] entre le retrait de dessiccation et la perte
relative de masse d'autre part :

r
: and [Am Am__| . Am Am
Sretraxt de dessiccation _ k2= _ ( ) J si ( y<
m m m m
..................... d11.9)
8retrait de dessiccation =0 sinon

. Am . . : g .
ou — désigne la perte relative de masse, on pourrait déduire de nos mesures le retrait
m

endogéne.

Les résultats de mesures de retrait (réduit, comme évoqué en II1.3.1) sont ainsi
présentés sur la figure 111.19, en fonction de la perte relative de masse.
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Figure II1.19. Déformation de retrait réduite en fonction de la perte relative de masse
(les points sont affectés de I'échéance de pesée)
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N’ayant généralement quun résultat de retrait, associé a une perte de masse, par
échéance, nous ne pouvons malheureusement pas extrapoler la valeur du retrait a cette
échéance pour une perte relative de masse nulle, valeur qui aurait correspondu au
retrait endogéne a cette échéance.

Par ailleurs, ces résultats n'offrent pas de cohérence vis-a-vis de la durée de retrait (les
échéances ne se rangent pas, sur la figure 111.19, par ordre croissant vis-a-vis du retrait
effectué), cohérence qui nous permettrait d'obtenir un retrait endogéne monotone
décroissant avec la maturité du matériau.

Nous avons adopté un autre type de correction, moins objectif, qui est illustré sur la
figure I11.20 :
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Figure 1I1.20. Exemple de correction du retrait, effectuée sur I'éprouvette S4 (22)
(a) résultat de retrait brut ; (b) vitesse de retrait ; (c) résultat de retrait corrigé

A partir des résultats bruts de retrait (a), on exprime la vitesse de retrait, qui présente
clairement une allure bimodale (b) ; la courbe est d’abord de cinétique rapide, puis
présente un pic ; aprés une période de décroissance, la vitesse de retrait devient quasi-
constante. A partir du moment ot la courbe de vitesse de retrait se stabilise en fonetion
de la maturité, nous considérons que nous avons affaire 4 un autre phénomeéne que celui
qui est & lorigine du retrait endogéne. La correction consiste donc a extrapoler sur cette
courbe la fin de la portion descendante (par une fonction du type kp¥) et de l'intégrer
pour revenir a une courbe de retrait (¢), retrait que nous appellerons endogéne.

[’ensemble des résultats de retrait, corrigés selon cette procédure, est regroupé sur la
figure I11.21.
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Figure II1.21. Résultats de retrait « endogéne » obtenu aprés correction des mesures

3. Dans 'analyse de la dispersion des mesures de retrait, le résultat S5 (5) était apparu
comme aberrant. Mais, au vu de la figure 111.18, cette éprouvette n’est affectée que d’une
faible perte relative de masse (de I'ordre de 0,3 % au bout de 120 jours), ce qui conduit a
la considérer comme ayant effectué un retrait plus proche du retrait endogéne pur que
les autres.

Une étude japonaise® [TAZAWA et al. 1993] menée sur un grand nombre de pates de
ciment a permis de dégager une formule d’estimation du retrait endogéne a partir de la
composition en phases du ciment :

w

N T I omalt) %S -007 £y 51,
Sretramendogene{t)’“ 0,012 %ssxt) %C3S - 0,07 0g,g(t) %Cy

S (IL.10)
+ 2,256 ach(t) %CgA + 0,859 ac4Ap (t) %C4AF

Au bout de 90 jours, date a laquelle le retrait endogéne asymptotique est supposé
atteint, on obtient, avec les hypothéses (grossiéres) qui ont servi 4 la détermination du
degré d’hydratation (cf. page 74), une valeur de retrait endogéne pour notre ciment de
Pordre de 100.106. Le résultat S5 (5) n'est donc surtout pas a rejeter ; il pourrait bien
étre le meilleur résultat de retrait endogéne sur la pate de ciment PO, pour une mesure
initiale & 24 heures. Ceci demande a étre confirmé par des mesures de retrait endogéne
fiables, soit en continu, ce qui nécessite d’améliorer 'étanchéité du systéme, soit par des
mesures manuelles, plus éprouvées.

5 Sur ces données a pu étre sommairement validé le choix de la fonction du type ku¥ adoptée
pour la vitesse du retrait endogéne dans notre approche de correction du retrait expérimental
(cf. page 101).
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En somme, ce sont surtout les résultats de retrait et de fluage a long terme (en
particulier ceux de la série 4, pour des chargements ayant lieu au dela de 44 jours) qui
seront affectés par la correction du retrait évoquée plus haut. D’un autre coté, si I'on
attribue a4 une éprouvette de fluage, dont le retrait réel est R1, le retrait R2 d'une
éprouvette témoin tel que R2 < R1, le fluage, ainsi que sa vitesse, seront sous-estimés et
ce, d’autant plus que l'on sera dans la partie ascendante du développement du retrait
(puisque cest 'incrément de retrait sous charge qui compte). Ceci est 4 garder & l'esprit
pour P'analyse des autres résultats, qui sont donc & manipuler avec circonspection.

4. Enfin, au vu de la figure I11.18, sur laquelle les signes vides correspondent tous a des
éprouvettes qui ont subi un certain historique de chargement, on peut dire qu'il n’est
pas permis d’avancer quoi que ce soit quant a l'influence du chargement sur 'amplitude
ou sur la cinétique de la dessiccation.

I11.3.5 RECOUVRANCE (SERIE S5)

En matiére de recouvrance, nous avons quelques résultats issus de la série S1 et S4
pour des déchargements a maturité élevée (cf figure II1.22), que nous avons voulu
compléter par quelques essais portant sur le matériau jeune.
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Figure I11.22. Déformations de fluage et de recouvrance spécifiques en fonction de la maturité
(séries S1 et S4)

La figure I11.23 représente les déformations mécaniques brutes enregistrée's'sur 1e§
éprouvettes de la série S5 (rappelons ici que la mesure de la déformation initiale doit
étre corrigée & partir des valeurs du module d’Young, mesurées par ailleurs).
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La figure III.24 représente les déformations de fluage et de recouvrance spécifiques.
Dans cette représentation, la maturité, volontairement, est en échelle logarithmique,
afin de mettre en évidence la recouvrance et le fluage au jeune age.

1600
&
o 1200
=’
Q
2 e (T
g S5 (7) - 0.84 ~iPa \
S \ 5 (9 0,64 )% |
g 800 | ‘ $5(6)- 128 MPa |
g . - ' 55(8) - 1,28 MYa |
5 - | S5010)- 0,54 MPa|
B
Y400
s
0
0 5 10 15 20 25 30 35 10 45
Maturité (ours)
Figure I11.23. Déformation mécanigue (série S5)
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Figure I11.24. Déformations de fluage et de recouvrance spécifiques (série S5)
(maturité en échelle logarithmique)
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La superposition des courbes de déformations spécifiques, compte tenu de la précision
des mesures, conforte nos résultats de linéarité du fluage par rapport a la contrainte. La
non-superposition de la courbe S5 (7) sur la période de fluage entre 3 et 23 jours n'est
due qu’au seul point de mesure a 3 jours sur la période de recouvrance entre 2 et 3 jours
(90.10% au lieu de 130.10% en moyenne) ; ce défaut se répercute par la suite sur la
période de fluage.

Nous voyons ici que la recouvrance semble également étre linéaire par rapport a la
contrainte qui vient d’étre supprimée : c’est le cas sur la période entre 2 et 3 jours ; du
fait de la perturbation sur les mesures, c’est moins clair pour la période de recouvrance
au-dela de 23 jours.

Ici encore, les déformations mesurées sont trés faibles (les contraintes appliquées sont
faibles et le matériau est trés jeune), ce qui explique la grande perturbation des courbes.
On peut remarquer l'évolution singuliére des courbes pour la période de recouvrance
au-dela de 23 jours, durant laquelle les éprouvettes S5 (7) et S5 (8), par exemple,
évoluent dans le sens d’'un raccourcissement, sans qu'aucune contrainte ne leur ait &
nouveau été appliquée. Si cette évolution était «intrinséque» au fluage et a la
recouvrance, elle devrait se reproduire de fagon proportionnelle a la contrainte ; or, cela
ne semble pas étre le cas. Nous ne voyons guére qu'une influence de la déformation de
retrait, ce qui nous raméne au probléme évoqué précédemment, & savoir :

la substitution du retrait d’'une éprouvette témoin au retrait réel de I'éprouvette sous
charge ou en recouvrance est d’autant plus préjudiciable que ces deux retraits sont
respectivement d’amplitude et de cinétique différentes en chaque point de mesure.

Globalement, la pate de ciment, méme chargée a maturité trés avancée, semble
présenter de la recouvrance. Cette recouvrance se développe trés rapidement
immédiatement aprés déchargement ; elle atteint trés rapidement un palier,
typiquement en moins de deux semaines (quand on lui en laisse évidemment le temps).
Une décomposition en série de Dirichlet a 2 éléments de Kelvin, appliquée au lissage de
nos résultats, nous donne un temps caractéristique 1s de l'ordre de 50 heures (moyenne
de résultats dispersés), sans qu’il soit possible de dégager une quelconque tendance en
fonction de I'age de déchargement.

Sur une trés courte période apreés le déchargement, elle est sensiblement de méme
amplitude que la déformation de fluage antérieure, pendant le méme délai aprés le
chargement ; par contre, a plus long terme, la recouvrance ne représente qu'une faible
proportion du fluage qui a été effectué avant déchargement : environ 15 % pour la série
1 et 256 % pour la série S4 sur les résultats présentés en figure 111.22. Les incertitudes
sur les mesures ne nous permettent cependant pas d’aller plus avant, si ce n'est quon
retrouve une tendance formulée notamment dans [NEVILLE et al. 1983}, & savoir que le
rapport recouvrance/fluage est d’autant plus élevé que le chargement a eu lieu & une
maturité élevée.

I11.3.6 DEFORMATION VISQUEUSE (TOUTES SERIES CONFONDUES)

A la lumiére des résultats précédents et en tenant compte des conclusions tirées en
termes de dispersion des essais, en termes de linéarité du fluage par rapport a la
contrainte (pour des rapports o/fc inférieurs a 40 %) et de précaution dans P'utilisation
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des résultats de retrait, un certain nombre dautres résultats intéressants sont &
présenter.
La figure II1.25 représente la complaisance J(t,7) en fonction de la maturité du matériau.

N

Elle a été obtenue a partir de la correction, au niveau des déformations initiales, des
courbes de déformations mécaniques mesurées, griace aux résultats des mesures de

module d'Young. La figure II1.26 représente la déformation visqueuse spécifique & .

S1(4)
800 82 (3
S3 (1)
53 (@)
Ls2@ |
800 Ss(n |
s S4(la)
S4 (3a)
s $4 (5m)
400 S8{(7)
S5 (3)
85 (6)
S5 (8)
900 , 85 (10}
- S5 (7) bis

Fal S5 (3) bis
S5 (6) bis |
o S5 (8) his i
S8 (19 'ms:

JEG

e e

Complaisance (105MPa)

10 100 1060 10000

Maturité (heures)

Figure II1.25. Complaisance en fonction de la maturité
(est également représentée la courbe d’évolution de la déformation élastique spécifique)

Cette déformation visqueuse est d’autant plus élevée gue le chargement a lieu & une
maturité précoce. Son développement est particuliérement rapide apres le chargement
et ralentit fortement au bout d’environ 3 semaines sous charge. Si 'amplitude de cette
déformation est fortement réduite entre les chargements au jeune age (1, 2, 3 jours) et
les chargements tardifs (au deld de 40 jours), elle est déja significativement au jeune
age : la déformation visqueuse obtenue au bout de 24 heures sous charge est divisée par
3 entre un chargement i 1 jour et un chargement a 2 jours, alors qu'elle n'est diminuée
que de 10 % entre un chargement i 2 jours et un chargement a 3 jours.

La courbe S5 (10) bis souffre, ici encore, de la faible amplitude des déformations
mesurées sous une contrainte faible (0,64 MPa).
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Déformation visqueuse spécifique (10%/MPa)
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Figure I11.26. Déformation visgueuse spécifique sous charge en fonction de la maturité

(la dénomination « bis » fait référence au rechargement)

Venons-en maintenant a 1'étude de la cinétique de cette déformation visqueuse, dont
nous avons déja évoqué l'intérét (pour la liaison entre le comportement observable et les
mécanismes a ['échelle microscopique) dans le chapitre 1.
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Figure IT1.27. Vitesse de déformation visqueuse spécifique en fonction de la maturité
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Les résultats de vitesse de déformation visqueuse spécifique en fonction de la maturité
du matériau sont regroupés sur la figure 111.27, en échelle logarithmique. Les maturités
de chargement sont rappelées au-dessus des courbes.

La visualisation de cette figure 111.27 appelle quelques commentaires :

On ne revient pas sur le comportement erratique de la courbe S5 (10) bis que 'on a déja
évoqué précédemment.

Pour chaque courbe, prise individuellement, la vitesse de déformation visqueuse
spécifique diminue de facon drastique, immeédiatement aprés la sollicitation en
compression ; elle diminue ensuite beaucoup plus lentement. Si V'observation de la
figure III.26 nous avait déja permis d’aboutir au méme type de remarque, la
figure II1.27 nous offre un certain nombre de renseignements supplémentaires, assez
surprenants :

1. La plupart des courbes de vitesse de déformation visqueuse spécifique semblent venir
rejoindre une méme courbe, que I'on peut assimiler, dans ce diagramme logarithmique,
a une droite, et ceci indépendamment de la maturité de chargement.

2. Allons méme plus loin : au vu des courbes S5 (7) bis, S5 (3) bis, S5 (6) bis et S5 (8) bis
qui viennent également s’aligner sur cette droite, il semble que cette évolution de la
vitesse soit indépendante de 'historique de chargement que 'éprouvette a subi.

3. La question reste en suspens en ce qui concerne les chargements tardifs, qui semblent
présenter une évolution identique, sans cependant venir saligner sur cette méme
droite : il y a fort a parier que le comportement déviant provient des incertitudes sur le
retrait, dont nous avons déja parlé ; ceci demande cependant a étre confirmé.

Ayant a notre disposition des résultats trés complets [LAPLANTE 1993] d’essais de fluage
propre (et également de retrait endogéne, de résistance en compression et de module
d’Young) menés sur un béton ordinaire BO et un béton a trés hautes performances
BTHP, fabrigués a partir du méme ciment que la pate de ciment PO (les compositions de
ces deux bétons sont présentées en Annexe II), nous avons adopté la méme démarche
d’étude en termes de vitesse de la déformation visqueuse spécifique. Cela est illustré sur
la figure 111.28.

La méme tendance que sur la pate de ciment est obtenue sur les bétons BO et BTHP :
les courbes de vitesse de déformation visqueuse spécifique viennent rejoindre une droite,
dont la pente est, de surcroit, la méme que dans le cas de la pate pure PO.

Rappelons que ce diagramme est en échelle logarithmique et que, de ce fait, la forte
dispersion des résultats expérimentaux autour de la droite, pour des maturités
supérieures a4 1000 heures, n'est qu'apparente : en valeur absolue, la perturbation est la
méme sur les petites vitesses que sur les grandes ; seulement, le bruit est d'autant plus
amplifié que la valeur de la vitesse est faible.
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Figure II1.28, Vitesse de déformation visqueuse spécifique en fonction de la maturité
Résultats sur pate de ciment PO et résultats sur bétons BO et BTHP [LAPLANTE 1993]

Par comparaison des résultats sur la pate de ciment PO et sur le béton ordinaire BO,
qui ont un méme rapport eau/ciment égal A 0,5 (la pate de ciment du béton BO est
probablement trés proche de la pate de ciment PO), on constate I'influence quantitative
de la présence de granulats sur la vitesse de déformation. En revanche, la présence de
granulats n’a pas d’influence sur I'évolution de cette vitesse, ce qui tend a dire que le
processus visqueux ne dépend que du réseau poreux propre a la matrice de pate de
ciment (4 une échelle donc beaucoup plus petite que celle des granulats ou des
hétérogénéités de l'interface pate de ciment - granulat).

Le fait que la tendance soit la méme entre les bétons BO et BTHP est une indication
supplémentaire : les pates de ciment de ces deux matériaux sont différentes, autant au
niveau du réseau capillaire que des pores du gel d’hydrates (cf. 1.1.1.4). C’est donc
vraisemblablement 4 la présence, dans les deux cas, de CSH qu'est a rattacher la
similitude de comportement visqueux.

Comme le montre schématiquement la figure I11.29, nous pouvons donc choisir de
partitionner 'évolution de la vitesse de déformation visqueuse spécifique en deux termes

de vitesse, que nous noterons £,° et £JP, manifestement attachés & deux phénoménes
physiques différents, qui n’agissent pas sur les mémes échelles de temps et qui sont

successivement prépondérants 'un par rapport a Uautre, de telle sorte que :

IR OO (IIL.11)
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Figure II1.29. Schématisation de la partition de la vitesse de déformation visqueuse spécifique
en fonction de la maturité

1. Le terme £ concerne le long terme, au-deld du délai Ap aprés chargement,
déterminé par larrivée sur la droite unique évoquée plus haut dans le diagramme
logarithmique. Cette vitesse, vieillissante, indépendante de la maturité au chargement,
et apparemment de tout Vhistorique de chargement, s’exprime dés lors trés simplement
en fonction de la maturité :

é:p(p) = A;,fB POUL o S oo ecameecns I11.12)

ou é;"p (u) désigne la dérivée de e.F par rapport & la maturité et ou A et B sont deux
constantes positives® . En l'occurrence, la meilleure approximation sur les résultats de la
péate de ciment PO permet d’obtenir, pour cette composition, les valeurs suivantes (avec
1 et e, maturité au chargement, exprimées en heures) :

A=1113,5 (en MPa1t.h?)
B=148

Dés lors, une simple intégration nous améne a l'expression de la déformation e;¥ en

fonction de la maturité. a savoir :

6 Pour étre tout a fait correct, il faudrait écrire & SVP (n) = A(E)_B ot « ¢» a la dimension d'une
c

maturité et vaut 1 st l'unité utilisée est 'heure.
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1-B 1-B
~ R

A
ggP (1) = E:(MC ) POUT Ly S M eeeieereeaeeereenceenn. (111.13)

2. Le terme £.° concerne le court terme ; il est prépondérant dans un délai Ap aprés

chargement. le terme s:e se déduit par construction de la déformation visqueuse
spécifique selon :

AL (TITIR TR CTIITHG -0 T OO d11.14)

Cette décomposition est illustrée en figure I11.30 sur le cas de 'éprouvette S1 (4).
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Figure 111.30. Exemple de décomposition de la déformation visqueuse spécifique

en deux termes, 8: € et S:p , obtenus par construction,
i partir du résultat expérimental S1 (4)

Ici, les déformations €.P et £° sont, aux environs de 24 heures aprés le chargement,

d’amplitudes égales. Pendant un trés court délai aprés le chargement, £)° représente

une forte proportion de la déformation visqueuse spécifique, et se stabilise tres
rapidement (le maximum est atteint environ 4 jours aprés le chargement).

L'ensemble des déformations £;° pour les cas de chargement étudiés est représenté, en
échelle semi-logarithmique, sur la figure I11.31. La partie décroissante n'est que la
résultante de la procédure de déduction de £)° A partir des résultats expérimentaux de

déformation visqueuse & ; elle n’a aucune signification physique et I'on devrait
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considérer que la déformation devient quasi-constante dés l'arrivée sur la droite VP
(comme cela a été fait sur la figure II1.30 pour le résultat S1 (4)).
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Figure 111.31. Déformation €, en fonction du temps sous charge
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Figure I11.32. Délai d’arrivée Ap sur la droite
en fonction de la maturité de chargement ou de rechargement
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La figure II1.32 présente I'évolution du délai Ay d’arrivée sur la droite du comportement
VP, ce qui donne une idée du temps caractéristique du phénoméne attaché i la
déformation ¢,°, en fonction de la maturité de chargement. On n'en dégagera qu'une
tendance, a savoir : plus l'on charge tard, plus le délai Ap est grand ; il est de lordre de
quelques jours pour les chargements précoces étudiés. Ceci ne semble vrai, cependant,
que pour un premier chargement ; les points qui correspondent & un rechargement

(dispersés du fait de la dispersion sur les déformations visqueuses spécifiques) semblent
en effet constituer un groupe a part.

3. Par construction, les déformations a;’p et gg © sont proportionnelles a la contrainte
appliquée.

4. L’analyse qui précede nous a montré que le terme (VE), qui est lié au court terme et
se stabilise trés vite, présente de fortes ressemblances, en termes de développement,
avec la recouvrance. Nous avons dailleurs représenté sur la figure II1.33,
symétriquement par rapport a l'axe des maturités, les déformations de recouvrance
spécifique (comptées positives) et les déformations ssve (comptées négatives), que nous
avions a notre disposition.
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Figure II1.33. Recouvrance et déformation VE spécifiques en fonction de la maturité

L’incertitude sur 'ensemble de nos mesures nous oblige & rester prudents. Cependant, il
ressort de cette figure quil y a une forte similitude entre, d'une part, la cinétique de
développement de la déformation VE pour une maturité de chargement p. donnée et,
d’autre part, la cinétique de développement de la recouvrance spécifique pour une
maturité de déchargement rapportée a pe. On ne peut gue rester vague en ce qui
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concerne l'éventuelle similitude en amplitude ; cela demande a étre confirmé (ou

infirmé) par d’autres essais. Peut-étre Phypothése de proportionnalité de £'° par rapport
a la contrainte est-elle & remettre en question.

I11.4 CONCLUSIONS DE L’APPROCHE EXPERIMENTALE

On a présenté dans ce chapitre un certains nombre de résultats expérimentaux
concernant d'abord la microstructure et les propriétés mécaniques (résistance en
compression et module dYoung) de la pate de ciment PO, concernant ensuite ses
déformations différées (retrait, fluage et recouvrance).

L’essai de fluage sur pate de ciment s’est révélé présenter une assez bonne répétabilité.

Par contre, il existe de fortes incertitudes concernant le retrait endogéne, incertitudes
qui sont dues notamment aux mauvaises conditions de protection du matériau contre la
dessiccation ; ces incertitudes ont des retombées non négligeables sur la qualité des
mesures des déformations de fluage, en particulier pour les faibles contraintes
appliquées a un matériau jeune. Il faut donc améliorer le systéme d'étanchéité : tel qu’il
se présente actuellement, il est peu efficace, notamment parce qu'il est difficile a mettre
en place de fagon correcte ; on ne gagne rien, pour le moment, par rapport a des essais
de retrait endogéne a acquisition de données manuelle.

Une fois la fiabilité de la protection contre la dessiccation démontrée, encore faut-il que
la dispersion du retrait endogéne d’'une éprouvette a autre soit faible.

La Linéarité de la déformation de fluage par rapport a la contrainte, dans le domaine des
contraintes testées (rapport o/fc inférieur a 40 %), semble acquise, ce qui rend légitime le
fait de travailler en déformations spécifiques. Ceci est certes pratique, mais l'acquisition
de points de mesure sur la base du dépassement d'un seuil se révéle, dans ce cas, mal
adaptée (densité de points de mesure trop faible pour les faibles déformations obtenues
sous faibles contraintes) ; ceci est a garder présent a l'esprit lors de Yexploitation des
résultats.

La connaissance de I'évolution du module d'Young avec la maturité est essentielle en ce
qui concerne l'étude de la déformation visqueuse. On aurait pu s'abstenir de la
réalisation d'essais de module classiques, menés en paralléle, si 'interface (ancrage et
contact) entre le casque et la pate de ciment avait été meilleure : une solution
consisterait a remplacer la vis d’insert unique par plusieurs, réparties sur la section du
casque [LE Roy 1995].

Du point de vue de 'exploitation des résultats, on retiendra la partition, issue de l'étude
de sa cinétique macroscopique, de la déformation visqueuse spécifique eg en deux

v ve
termes ssp etg,

;’p est relatif au long terme, indépendant de la maturité de chargement ainsi,

semble-t-il, que de T'historique de chargement ; il est ainsi facilement caractérisable a

* £
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partir d'un essai de fluage, a maturité de chargement quelconque {en particulier le
plus tot possible), qu'on laisse se poursuivre le plus longtemps possible.

eq° est relatif au court terme, de temps caractéristique de lordre de quelques jours,

qui tend a4 augmenter avec la maturité de chargement. Il présente de fortes
similitudes avec 'évolution de la recouvrance. La voie semble ainsi ouverte a une
caractérisation relativement simple de la déformation a:e a partir d'essais de
recouvrance, ceci sous toutes réserves de confirmation par d'autres campagnes
d’essais de fluage (pas forcément, d’ailleurs, sur pate de ciment). Si une telle
détermination s’'avérait suffisamment adéquate pour, a partir de la partition, ne pas
perdre en information et en précision sur les déformations de fluage de longue durée,
on pourrait étre amené a réduire le nombre des éprouvettes et les durées des
campagnes d’essais de fluage, en particulier sur bétons. I had a dream...
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CHAPITRE IV.

MODELISATION DU COMPORTEMENT VISQUEUX
DU MATERIAU

Nous allons tenter, dans ce chapitre, de concilier nos résultats expérimentaux et les
données de la littérature, en termes de mécanismes agissant a I'échelle microscopique,
dans un modéle, élaboré dans un cadre thermodynamique, gqui rende compte, a 'échelle
macroscopique, du comportement visqueux sous charge de longue durée du matériau
durcissant.

Il s’agit en particulier de prendre en compte explicitement les origines physiques des
différents phénomeénes, a savoir la réaction d’hydratation, ainsi que les comportements
visqueux a court et a long terme, qui ont pu étre mis en évidence lors du précédent
chapitre. Faute d’identifier ces mécanismes avec précision, nous choisissons de faire
référence a certains mécanismes qui semblent les plus plausibles, ou, du moins,
cohérents avec les conclusions de notre approche expérimentale, en termes, a la fois,
d’échelles de temps (de temps caractéristiques) et d'espace poreux mis en jeu.

IV.1 MECANISMES SOUS-JACENTS RETENUS

IV.1.1 HYDRATATION

Nous avons vu, au paragraphe 1.1.1.2, que 'hydratation du ciment, constituée de
nombreuses réactions chimiques interdépendantes et de cinétiques diverses, peut
globalement étre envisagée de la facon suivante : I'eau libre et ses ions diffusent, a
travers la couche des hydrates déja formés, dont I'épaisseur s'accroit et qui se densifie
au fur et a mesure de 'avancement de la réaction, vers les grains anhydres ; la, de
nouveaux hydrates se forment, avec une cinétique qui est, au regard du processus de
microdiffusion, instantanée. On peut donc considérer que cest le processus de
microdiffusion qui impose sa cinétique a l'hydratation. On choisit donc de modéliser
I'hydratation par le changement de phase suivant :
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Eau libre — Eau combinée .......o.c.oov v av.1

Teau combinée recouvrant a la fois eau chimiquement liée dans les hydrates et 'eau
physiquement liée par adsorption, et faisant ainsi, en quelque sorte, partie intégrante
du squelette. La réaction (IV.1) traduit le mécanisme responsable, a léchelle
microscopique, de I'évolution, a I'échelle macroscopique, des caractéristiques mécaniques
du matériau (module d Young et résistance en compression).

IV.1.2 COMPORTEMENT VISQUEUX A COURT TERME

Comme on I'a vu au paragraphe 1.2.3.1, le comportement visqueux a court terme peut
étre attribué a des mouvements d’eau, induits, vers les espaces capillaires, par
Tapplication de la contrainte macroscopique, comme schématisé de fagon simplificatrice,
volre simpliste sur la figure IV.1. Cest vraisemblablement l'eau adsorbée, plus que l'eau
capillaire libre, qui est concernée puisque plus fortement liée au squelette solide dont
elle contrdle la déformation. L'effet de ces mouvements d’eau, a priori, se fait d’autant
plus sentir sur Famplitude de la déformation du matériau que celui-ci est jeune (le
volume d’hydrates développés est moindre) et que le squelette est moins rigide, ce qui
expliquerait I'évolution en amplitude constatée expérimentalement.

Contrainte
macroscopique Pore capillaire

: Hydrates enchevétrés
_ (zone de transfert de charge)

~ Eaulibre + air

Ciment anhydre

[ ] Hydrates

(internes et externes)

M—D Chemin de microdiffusion induite par la contrainte

Figure IV.1. Schématisation de la redistribution d’eau induite par la contrainte macroscopique
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IV.1.3 COMPORTEMENT VISQUEUX A LONG TERME

Un tel comportement visqueux a long terme, vieillissant, apparait comme agissant sur
une échelle de temps trés grande, bien plus grande, en tout cas, que celle attachée a la
réaction d’hydratation.

Par ailleurs, I'évolution de ce comportement visqueux a long terme, apparait comme
étant similaire entre un matériau ordinaire et un matériau a hautes performances
(cf. figure II1.28), et ceci nous améne a lier ce comportement a I'espace poreux, qui est
commun, en termes de structure et de texture a ces deux types de matériau, a savoir les
pores du gel dhydrates [BAROGHEL-BOUNY 1994].

L'explication physique émise par Bazant et son équipe nous semble dés lors
intéressante, explication qui situe dans les nanopores le mécanisme du comportement
visqueux a long terme, que nous rappelons briévement (pour plus de précisions,
cf. paragraphe 1.2.3.1) : dans les zones d’adsorption empéchée (de facon plus générale,
dans les pores du gel d'hydrates), les surfaces solides adjacentes sont liées, par des
forces a distance ou des liaisons atomiques directes ; ces liaisons équilibrent la pression
de disjonction qui tend & écarter les dites surfaces solides, cette pression de disjonction
s'étant développée pendant lhydratation. Du fait de leur caractére instable et
désordonné, ces liaisons auraient tendance, localement, a se rompre, se propager et se
reformer, selon un mécanisme du type dislocation. Dés lors, un mouvement de
glissement visqueux relatif est autorisé entre les surfaces de gel d’hydrates, mouvement
différé qui constitue une déformation de fluage. Les sites de rupture et de reformation
de liaisons seraient autant de sites favorables de fluage, que la relaxation des forces
mises en jeu tend a éputser, ce qui offre une explication de la cinétique amortie de la
déformation en question.

IV.2 UN CADRE THERMODYNAMIQUE POUR LA
MODELISATION

IV.2.1 PRESENTATION

Nous sommes confrontés a trois phénomeénes qui se développent au sein de la
microstructure du matériau, phénoménes qui mettent en jeu chacune des trois phases
(solide, liquide, gazeuse) et leurs interactions. Pour la modélisation, nous choisissons de
faire appel a un cadre théorique [CoUSSY 1995), qui permet de modéliser le comportement
de matériaux poreux siéges de phénomeénes physicochimiques variés. Dissclution de
matiére, changements de phase liquide - vapeur, réactions chimiques en solution,
phénoménes d’adsorption..., sont autant de réactions, au sens large du terme, qui
peuvent étre la source de manifestations macroscopiques spécifiques : vieillissement
d’hydratation, retrait, fluage, gonflement par alcali-réaction. Ce qui nous a conduit a
analyser et a intégrer, a I'échelle macroscopique (typiquement celle d'une éprouvette de
laboratoire, correspondant a une échelle intermédiaire entre celle de la microstructure
et celle des structures de génie civil), la cinétique des phénoménes microscopiques.

Ce cadre a déja fait I'objet d'une application au cas du retrait de dessiccation du béton
(avec l'analyse des couplages thermo-poro-hydromécaniques) [LASSABATERE 1994] et son
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application aux couplages thermo-chimico-mécaniques dans le béton au jeune age
commence a faire référence [ULM et al. 1995].

En ce qui nous concerne, cest son application au cas du fluage propre qui nous
intéresse ; celle-ci s’'appuie essentiellement sur les travaux trés récents de
[ULM et al. 1995} [UrLM et al. 1996], dont nous reprenons ici, succinctement, les
développements, et qui constituent, grace & des hypothéses simplificatrices valables
dans le cas qui nous occupe, un « dégrossissage » de la théorie, sans la dénaturer.

Scit un élément de volume représentatif de notre matériau. Ce systéme est la
superposition d'un squelette solide et d'une solution interstitielle contenue dans un
systéme poreux associé.

La déformation observable est celle du squelette et sera notée «.
Par ailleurs, nous noterons :

m la masse d’eau libre, qui, par unité de volume, se combine avec le ciment durant son
hydratation ;

ms la variation de masse d'eau impliquée dans les mouvements d’eau induits par la
contrainte, responsables du comportement visqueux a court terme ;

e"P la déformation visqueuse a long terme et y le glissement visqueux relatif entre les
parois adjacentes des pores du gel dhydrates, au niveau des zones d’adsorption
empéchée.

Pour traiter le cas du fluage propre, nous nous limitons d'emblée aux hypothéses
suivantes :

a. les évolutions sont isothermes : T =0 ;

b. le milieu est considéré comme fermé vis-a-vis des différentes phases (liquide
ou gazeuse) qui saturent ’espace poreux ;

¢. le matériau est isotrope ;

d. on considére le cas d'un chargement uniaxial (dans une premiére approche
stmple, le cas général multiaxial dtant présentd dans [1JLM et al. 1996)).

L'inégalité de Clausius-Duhem s’écrit, dans le cas du systéme fermé élémentaire en
conditions isothermes :

Q=08 = W20 s (IV.2)

ol ¢ est la dissipation intrinséque, associée au comportement irréversible du squelette
et 4 la réaction d’hydratation, et ot ¢ est la contrainte macroscopique liée aux forces
extérieures par I'équilibre mécanique. Le point désigne la dérivée par rapport au temps.

L’énergie libre (de Helmholtz) associée au systéme, notée y, en définit les états
énergétiques en termes de variables d’état externes, i.e. la déformation ¢, et de variables
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d’état internes!, i.e. ms (pour le comportement visqueux a court terme), £ et ¥ (pour le
comportement visqueux & long terme) et m pour la réaction dhydratation :

W=y (s,ms,sm,x,m) .................................................... av.3)

Plus particuliérement :

w=W(Ee~eP . mmg)+U(mmy) e AV.4)

ou W est 'énergie qui tient compte des couplages avec la déformation ¢ et U est 'énergie
dite bloquée.

L/utilisation de (IV.4) dans (IV.2) conduit a :

oW . W . oU., oW+U) . aW=+U) .
- _ B _ vp_ . _ / r
Q=(0-7r)E-—r e — = z . My 20 . (IV.5)

1V.2.2 EQUATIONS D’ETAT

Dans le cas ott £"P=0 et 3 =0 et m=0 et 1 ,=0, la dissipation est nulle ; on obtient alors
Iéquation d’état habituelle

équation qui reste valable méme en présence de mécanismes dissipatifs divers.
I/inéquation (IV.5) devient donc, dans le cas général :

@=0tP + L+ Apm+Aging 20 e av.m

ce qui fournit les éguations d’état supplémentaires :

! dont I'évolution n'est pas contrdlable de Pextérieur
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oW
0= —
de P
__%u
et
...................................................... V.8
AW+ 1) a8
Ay =-
om
J(W+U
A, = _EE_+—)
om

8

ou ¢, {, Am et As sont les forces thermodynamiques associées, dans la dissipation

intrinséque ¢, respectivement a la vitesse de déformation visqueuse a long terme, &7,
au taux de glissement visqueux relatif, %, au taux massique de combinaison de l'eau
avec le squelette, m, et au taux massique de redistribution de I'eau dans les capillaires,
mg. Ce sont ces forces qui provoguent la dissipation (i.e. la transformation d’énergie
mécanique en chaleur).

Pour faire apparaitre clairement les couplages entre la contrainte et les phénoménes

physicochimiques pris en compte, il est utile d'introduire la transformée de Legendre-
Fenchel W* de W, définie par :

W*=o(g~e"P)-W W*=W*(o,m,mg) oo, (Iv.9)

Dés lors, on peut écrire, d'aprés (IV.9) et (IV.8) :

..................................................... (IV.10)

m om

_&W*-1)
- Jm

A

S

8

Par analogie avec le cas ou m=0 et m =0, pour lequel (IV.7) se réduit a la dissipation
associée a une déformation irréversible quelconque du squelette (modeéle plastique ou
viscoplastique standard), { est appelée force d’écrouissage, dont on suppose qu'elle ne
dépend que de l'évolution de la variable décrouissage ¥ ; ici, elle représente, a V'échelle
macroscopique, le glissement relatif agissant a 'échelle des pores du gel. De plus, la
dépendance de I'énergie bloquée U de l'avancement de la réaction d’hydratation,
exprimée en (IV.4), implique celle de la force d'écrouissage, a savoir :
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(A G2 1) OSSR dv.1y

ce qui constitue le phénomeéne d’écrouissage chimique [COUSSY et al. 1995} : { correspond
aux liaisons internes censées empécher le glissement relatif désordonné des hydrates au
niveau des zones d’adsorption empéchée.

Ainsi, les équations d’état s'écrivent, sous forme incrémentale :

1
de ~de'P = —E-ch- bdm + gdmg oo (IV.12)
ainsi que :
.
dg = %dx + ;5 AN e (IV.13)
O0A
dA,, =bdo+—Rdy + =AM oo (IV.14)
om
oA
dAg =2d0 + =AMy oo (IV.15)
om

en admettant, d’'abord, que V'hydratation, en soi, n'est pas la source directe du
comportement visqueux a court terme (I'équation (IV.15) ne comporte pas de terme en
dm, mais il n’est pas exclu, comme nous le verrons plus loin, que g dépende de m) et en
tenant compte, ensuite, de certaines symétries de Maxwell (qui explicitent les effets de
couplages entre les différents phénomeénes et que respectent les dérivées partielles du
deuxiéme ordre, du fait de Papproche thermodynamique choisie) jouant sur W*, a
8avoir :

Ay FWH Ae-£'P)

b= -
oo dolm Sm
........................................ Iv.16)
LA, BWYH as-c")
®% % ~ooom,  om,

Les équations (IV.13)-(IV.15) prennent alors en compte, a I'échelle macroscopique de
modélisation, les couplages entre la déformation et, d'une part, 'hydratation, a travers
le coefficient b, et, d’autre part, la microdiffusion dans les capillaires, a travers le
coefficient g, ces deux coefficients étant définis par (IV.16).
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De (IV.12), il est possible d'identifier E comme étant le module élastique du matériau,
dont nous avons vu gqu’il évolue avec la réaction d’hydratation, ce qui nous permet
d’écrire :

E=E{m) e (Iv.17)

Par suite, b, qui lie la variation de masse d'eau dans la réaction d’hydratation a la
déformation qu'elle provoque, est assimilable & un coefficient de dilatation chimique,
quil est possible de déduire d'une expérience ou l'on enregistre la déformation sous
contrainte ¢ nulle ; plus précisément, lorsqu'il est négatif (et qu’il y a avancement de la
réaction d’hydratation, c'est-a-dire dm > 0), il rend compte du retrait endogéne (plus
exactement d’abord de la contraction Le Chatelier, puis du retrait endogéne), da au
couplage chimico-mécanique :

Rappelons ici (cf. 1.1.2.3) que la consommation d’'eau dans la réaction dhydratation
conduit effectivement & la formation de ménisques et de pressions capillaires, lesquels
entrainent la contraction macroscopique du squelette, contraction quon désigne par
retrait endogéne. La relation (IV.18) peut éventuellement étre non-linéaire, soit :

On néglige, ici, en premiére approche, tout couplage entre les phénoménes visqueux et le
retrait endogéne, bien que cette hypothése soit manifestement trop forte : en effet, la
mise en compression du squelette solide, du fait des tensions capillaires, donne lieu 4
des effets intrinseques de fluage, méme en I'absence de toute charge appliquée. Ainsi, le
retrait endogéne contient déja une part de comportement visqueux. En ['absence
dinformations supplémentaires, nous choisissons de négliger le dit-couplage.

Par analogie, g, qui lie les mouvements d'eau induits a court terme par la contrainte o a
la déformation qu'ils provoquent, est un coefficient qui rend compte (pour dms < 0) du
raccourcissement lié¢ & la déformation visqueuse & court terme -

de¥® = gdmg ..o (IV.20)

L'effet de ces mouvements d'eau se fait sentir sur I'amplitude de la déformation du
matériau d’autant plus que celui-ci est jeune et que le squelette est moins rigide. g
dépend donc a priori de I'avancement de la réaction d’hydratation :
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avec g fonction décroissante de Pavancement de la réaction d’hydratation.

C'est cette fonction g qui permet de décrire le vieillissement macroscopique de la
déformation visqueuse a court terme, vieillissement di a 'augmentation du volume
d’hydrates, du fait de la poursuite de 'hydratation.

1V.2.3 LOIS D’EVOLUTION

Pour compléter la modélisation, il faut préciser les lois d'évolution, c'est-a-dire les
équations supplémentaires qui précisent le lien entre les forces thermodynamiques et
les vitesses des variables qui leur sont associées :

1. Admettre que la microdiffusion de l'eau a travers les couches d’hydrates est le
mécanisme qui impose sa cinétique a la réaction d’hydratation revient a considérer m
comme étant une mesure du taux de diffusion. Ainsi, m dépend du gradient
microscopique entre l'eau libre et l'eau combinée, qui est traduit a Iéchelle
macroscopique par 'affinité chimique An de la réaction (IV.1).

Par ailleurs, la réaction d’hydratation du ciment est, rappelons-le, thermo-activée.

Dés lors, nous choisissons, pour la réaction d’hydratation, en premiére approximation,
une loi d’évolution linéaire, du type Arrhenius :

: E ,
A, =kgm exp(ﬁ;—) .................................................... Iv.22)

ou E est I'énergie d’activation de la réaction d’hydratation et R la constante universelle
des gaz parfaits. ke est un terme de diffusion, qu’il est probablement plus réaliste de
considérer comme dépendant de 'avancement de la réaction (IV.1) (i.e. ke=ka(m)), pour
rendre compte de U'influence, sur la diffusion, de I'accroissement de I'épaisseur et de la
densification de la couche d’hydrates au cours de 'hydratation.

Simplifions I'équation d’état (IV.14) grace aux hypothéses de découplage suivantes :

H1. La contrainte n'induit qu'un déséquilibre thermodynamique négligeable entre 'eau
libre et 'eau combinée dans les hydrates ; cette hypothése est, a priori, vérifiée, excepté
pour certaines applications technologiques, dans lesquelles des pressions élevées sont
appliquées, susceptibles de modifier le processus d’hydratation (en particulier la nature
des hydrates) [MORANVILLE-REGOURD 1992].

H2. N'ayant que peu d’informations sur les couplages chimico-visqueux de court et de

. . 8A 0A
long termes (traduits respectivement par les termes et ), nous les

omg o

considérons, en premiére approximation, comme étant négligeables.

L’affinité Am ne dépend alors que de 'avancement de la réaction d’hydratation et nous
avons, par intégration :
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A AL, —a(M) (IV.23)

ol Amo désigne I'affinité initiale, qui exprime la différence des potentiels chimiques entre
I'eau libre et le ciment anhydre, a I'origine du départ de la réaction d’hydratation (elle
dépend notamment du rapport E/C et de la température initiale To) et a(m) est une

»

A
fonction de 'avancement de Ja réaction d’hydratation (avec a(m) = —J —Em dm).

A Téquilibre thermodynamique, m =0 (m atteint sa valeur asymptotique m_); les
équations (IV.22) et (IV.23) se conjuguent pour donner :

Ao Ta(M ) i (IV.24)

m,, ne dépend donc que de A .

I/équation d’équilibre (IV.24) permet donc de définir le degré d’hydratation de la fagon
suivante :

Et)= T e (IV.25)

g varie entre 0 et 1. On retrouve la une définition du degré d’hydratation similaire a
celle employée par les chimistes.

Deés lors, (IV.22) devient, en utilisant le changement de variable m — & :

i

A . E
(B = e = oY e (T 28)

ot Km est I'affinité dite « normalisée », qui caractérise la cinétique macroscopique de la
réaction d’hydratation du ciment dans les matériaux hydratants, et dent nous verrons,
au paragraphe IV.3.1, qu’il est possible de la déterminer de fagon simple & partir
d’essais classiques. Pour un historique de température T(t) donné, et en particulier pour
T(t)=T*, en 1sotherme, elle permet, par intégration de (IV.26), de déterminer I'évolution
temporelle du degré d’hydratation £ et, donc, de connaitre I'état d’hydratation du
matériau.

En particulier, si nous reprenons 'expression, présentée en 1.1.2.2, de la maturité pu(t),
communément employée pour -caractériser le vieillissement accéléré sous une
température donnée :
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1
T(s)

E, 1
u(t) = J'f eXP( (= TS o av.am
2 [+]

ou To est la température de référence pour laquelle la maturité coincide avec le temps,
nous avons, d'aprés (IV.26) :

La maturité p et le degré d’hydratation &, se révélent donc étre des variables d'état
équivalentes.

Au passage, (IV.18) devient :

Ae™ = BAE oo IV.30)

avec B =bm,_,.

La connaissance de £(t) permet donc I'accés aux courbes f:(&), E(£), ainsi que €™ (&).

2. De facon analogue, nous choisissons, en premiére approximation, une loi d’évolution
linéaire pour le mouvement d’eau représenté par ms :

A = NgHgerrromaesoseimseeeoee e av.31)

ou s est un coefficient de diffusion qui caractérise le mouvement de I'eau dans le milieu
poreux (As traduit, a l'échelle macroscopique, le déséquilibre da au gradient de
concentration, en quelque sorte, a P'échelle microscopique).

En utilisant (IV.29), (IV.15) devient :

dA, =g(€)do—Egdmy oo (IV.32)
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S
omg
variation de masse d’eau ms, i.e. Es est un coefficient, indépendant de ms, que nous
supposons constant (mais il n'est pas exclu de supposer Es = E«()).

en posant Eg =- . Nous supposons linéaire le couplage entre l'affinité As et la

1’équation (IV.32) s’écrit encore :

o8

dAg =d(gE)o) -0 o

S O = Y (Iv.33)

%, . ) , . ,
Sile terme §d§ est négligeable (1.e. st la fonction g ne dépend pas du degré
Q

d’hydratation ou bien si celui-ci n'évolue plus que trés peu, ce qui est le cas pour un
matériau mature), nous obtenons, d'aprés (IV.20) et en intégrant (IV.53) :

1 .
AL =80 ——=F €™ e IV.34)
s =BTy
ce qui, combiné avec (IV.31), donne :
=B = Ha Y e (IV 35)
t E L B et
en posan = ——E et fy = ——n,.
(S I € B

Léquation {IV.35) est la loi classique d'un matérian viscoélastique du type Zener,
illustrée sur la figure IV.2.

Ce modéle rhéologique classique est compliqué, malgré tout, par 'influence éventuelle,
traduite par g(£), de I'avancement de 'hvdratation sur Pamplitude de la déformation
visqueuse a court terme .
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Figure IV.2. Modéle rhéologique du type Zener illustrant P'équation (IV.35)

3. Nous choisissons, pour la déformation visqueuse a long terme, une loi de type
Maxwell, linéaire par rapport a la contrainte :

En ce qui concerne le glissement visqueux relatif, on admet qu’il est 1ié a un mécanisme
du type dislocation au niveau des parois des pores, en zones d’adsorption empéchée. Ce
phénomeéne est a priori thermo-activé : une agitation thermique accrue est susceptible
d’entrainer statistiquement un plus grand nombre de ruptures (de liaisons atomiques ou
moléculaires, type Van der Waals ou pont hydrogéne) et donc de favoriser les
dislocations et les réarrangements locaux. Il est par ailleurs supposé indépendant de la
contrainte macroscopique . On choisit dés lors une loi puissance du type :

i =cLPexp (- kE) ..................................................... av.amn

ou ¢ et p sont des constantes, U est une énergie d’activation, k est la constante de
Boltzmann (k=1,36.1023 J K1) et T est la température absolue.

Dans notre cas, isotherme, T=T* ot T* est la température absolue de référence (293 K).
Des lors :

= CEP e N (IV.38)

ou ¢ =cexp(- ) est une constante.

U
kT *
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Si Pon admet que le comportement visqueux de long terme est thermo-activé, avec une
énergie d'activation telle que ?V ~ 2700 K (cf. 1.2.2.5), une telle compatibilité implique
U

d'identifier les termes ERl et T

Intégrons ici Péquation d'état (IV.13) relative a la force d’écrouissage :

g S O ¢ SO @IV.39)

ou § (&) désigne la force initiale, engendrée au cours de hydratation ; sa relaxation, du
fait du glissement relatif visqueux 7y, est prise en compte, de fagon linéaire dans une
premiére approche, grace au coefficient, supposé constant, H (H = 0).

La dérivation de (IV.39), conjuguée avec (IV.38) et (IV.25), permet d'aboutir a :

. 08,8 .
550

E—THELP e (V.40)
a5

{ augmente donc avec 'avancement de la réaction d’hydratation et se relaxe selon le
mécanisme de type dislocation.

Une relation supplémentaire est nécessaire qui doit établir la compatibilité des vitesses

£'P et v, respectivement de la déformation visqueuse de long terme et du glissement
visqueux relatif, ces deux phénoménes étant liés a P'échelle microscopique. Ceci doit se
traduire, a l'échelle macroscopique, par une relation entre n et £. Nous choisissons de
lier la vitesse de déformation visqueuse de long terme, rapportée a la contrainte
macroscopique. a la vitesse de glissement visgueux, rapportée a la force £, selon la
relation générale suivante :

1 4
e L aAv4D
N )
ou k est une constante positive. Ceci s'écrit encore, d'aprés (IV.38) :
1 1
- = [E;(P v ]1‘ ........................................................ (IV.42)
n
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Pour p > 1, la viscosité n augmente lorsque la force £ diminue. Le vieillissement du
comportement visqueux a long terme (augmentation de la viscosité n) est ainsi décrit
comme étant la conséquence de la relaxation intrinséque de .

IV.3 ACCES MACROSCOPIQUE AUX PARAMETRES

I1 s’agit maintenant d’évaluer les différents paramétres et fonctions de ce modéle, que
nous rappelons dans le tableau suivant :

PHENOMENE PARAMETRES / FONCTIONS

Hydratation AL B
Comportement visqueux a court terme Es,ns, g
Comportement visqueux a long terme mpc H

Tableau IV.1. Récapitulation des paramétres et fonctions du modéle

Ce paragraphe est loccasion de montrer comment il est possible d’accéder a ces
parameétres et fonctions a partir de résultats d'essais macroscopiques menés sur le
matériau.

IV.3.1 CINETIQUE D’HYDRATATION: A

Nous ne disposons de la détermination du degré dhydratation par des méthodes
chimiques usuelles quaux deux échéances de 24 heures et de 90 jours (cf. II1.1).

L'exploitation des couplages thermo-chimico-mécaniques, comme exposés en
[ULM et al. 1995], nous permet cependant d'avoir un accés macroscopique a ce degré
d’hydratation, a partir des résultats d'essais de calorimétrie adiabatique, de résistance
en compression ou de module d'Young.

L'exploitation du couplage thermo-chimique, linéaire, permet de déterminer le degré
d’hydratation a partir de I'élévation de température (due au caractere exothermique des
réactions d’hydratation) dans une expérience adiabatique, selon :

-1,
Tad(d}) . TQ

ey
)

..................................................... (IV.43)

ou Tad(t) est la température adiabatique en fonction du temps, To sa valeur initiale et
Tad(c0) sa valeur asymptotique.

L’'utilisation de (IV.43) dans (IV.26) conduit a la loi de cinétique macroscopique
d’hydratation sous la forme :
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K= gy T2 (t) exp(

Y e V.44)
T2d(x0) - T, RTad(t)) @

ou Tad (t) désigne la dérivée de T2 par rapport au temps et —= = 4500 K comme

R
déterminé en 1I1.1.

I1 est également possible de déterminer le degré d’hydratation a partir de la résistance

en compression isotherme f:(t) du matériau, en exploitant la relation bilinéaire? entre la
fe(t)

résistance en compression normalisée et £ [TORRENTI 1992], comme illustré sur la

f.(e0)

figure 1V.3.
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& 02~ : Degré d'hydratation
2 ,

0,4

@4-; feo =-0,54
0,6 £ (o)
Figure I'V.3. Relation bilinéaire entre le degré d’hydratation
et la résistance en compression normalisée
On a alors :

....................................................... (1vV.45)

2 Une relation, plus générale, de type parabolique semble plus adaptée au cas des bétons

([DE SCHUTTER et al. 1996)).
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ou fe(0) est la valeur asymptotique de la résistance en compression ; par ailleurs, fo est
une valeur de référence (négative), qui correspondrait a un degré d’hydratation £ nul.
Les valeurs du degré d’hydratation seuil & (qui dénote la prise et donc 'amorce des

résistances mécaniques du matériau) et de la pente ont été calées a partir des résultats,
présentés respectivement en II1.2 et II1.1, de résistance en compression et des degrés
d’hydratation obtenus par DRX et ATG (dont on a tiré un comportement moyen).

La loi de cinétique macroscopique d’hydratation devient dans ce cas :

. E
£ (t ) e (46
o )exp(RT ) (46)

ol fc(t) désigne la dérivée de la résistance en compression par rapport au temps, T* est

E
la température absolue de référence, égale a 293 K, et —ﬁ-‘-“—‘ 4500 K.

Le module d'Young dépend lui aussi de 'avancement de la réaction d’hydratation. On
pourrait ainsi, par analogie avec le cas de la résistance a la compression, obtenir le
degré d’hydratation selon :

E,(t) ]

‘i(t) = E_-o “é'(l_go)l:E (00)-!
P

La valeur du coefficient a est variable selon les auteurs et dépend notamment de la
nature du matériau : {BoUMIZ et al. 1996] semblent montrer une relation du premier ordre
(soit a=1) sur des pates de ciment ; pour des bétons, [GUTSCH et al. 1994] retiennent a=2,
pendant que [DE SCHUTTER et al. 1996] exhibent des valeurs comprises entre 1,6 et 3,8.

Nous avons ainsi a notre disposition plusieurs moyens pour caractériser la cinétique
macroscopique d'hydratation, grace aux évolutions de la résistance en compression, du
module d’Young ou de la température adiabatique. L’affinité normalisée qui traduit
cette cinétique est représentée sur la figure IV.4. en fonction du degré d’hydratation :
elle est ici maximale pour un degré d’hydratation proche de 0,1.
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25

Température adiabatique

Résistance en compression

Affinité normalisée (s

[+1]

=)

0.0 0.1 0,2 c3 0.4 0,5 0,6 0,7 0.8 Q. L0

o

Degré d'hydratation

Figure IV.4. Affinité normalisée

En ce qui concerne le couplage chimico-mécanique, qui met en jeu le retrait endogéne,
son degré n'est pas trés bien connu ; la détermination du degré d’hydratation est, de ce
fait, incertaine (elle I'est d’autant plus que nous n'avons pas eu accés, lors de nos essais,
a 'ensemble de la courbe de retrait endogéne, notamment pour les premiers jours).

En revanche, la connaissance de la courbe &(t), déterminée par intégration a partir de
Iaffinité normalisée, et, par ailleurs, de la courbe expérimentale £™(t), nous permet
d’avoir accés a la courbe g(€), dont une représentation typique est donnée en figure IV.5.
Comme établi en (IV.30), la pente de cette courbe représente, au signe prés, la valeur de
B=pE). Cette valeur peut étre considérée comme constante jusqua un degré
d’hyvdratation relativement élevé (environ 0,7) ; au dela, la linéarité du couplage est
perdue (on retrouve ce type de résultat sur béton dans {L.APLANTE 1993]).
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Déformation de retrait endogéne

0,0 02 0.4 a.6 0.8 1.0

Degré d’hydratation £

Figure IV.5. Retrait endogéne en fonction du degré d’hydratation

Ici apparait clairement lintérét de raisonner en degré d’hydratation plutdt quen
maturité (dont on a montré en (IV.29) qu’ils sont liés par une relation univoque) : § est
accessible macroscopiquement par intégration d'une fonction intrinséque, elle-méme
facilement accessible grace a des essais classiques relativement simples, alors que la
signification de p reste plus hasardeuse.

1V.3.2 CINETIQUE DE DEFORMATION VISQUEUSE A COURT TERME

Reprenons I'équation d’état (IV.12), en tenant compte du changement de variable m—¢ :

1
de - BdE = de P + B Ao+ gdM g (IV.48)

L’accés au paramétre g nécessite de procéder a un essai dans lequel do = 0 et de*F = 0.
Cest le cas dans un essai de recouvrance, pour un déchargement total : il suffit de
mesurer, sur une premiére éprouvette, la déformation de recouvrance apres
déchargement total, et de lui soustraire la déformation de retrait endogene, mesurée en
paralléle sur une deuxiéme éprouvette. La déformation résultante est la déformation
visqueuse de court terme.

Dans un tel essai de recouvrance, pour lequel o = 0, (IV.35) se simplifie en :
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~E e = NGE Y (IV.49)

équation différentielle dans laquelle le terme g2(£) n'apparait plus, et qui peut encore
g’écrire sous la forme :

en posant 1, = f]gi.
s

Ainsi, les essais de recouvrance nous donnent accés au temps caractéristique 1s
du phénoméne visqueux de court terme, c’est-a-dire au vieillissement cinétique
de ce phénoméne ; ce vieillissement en cinétique est ici dissocié du
vieillissement en amplitude, lié a la fonction g.

Rappelons ici que les temps caractéristiques de recouvrance, que nous avons pu exhiber
en 111.3.5, étaient de l'ordre de 50 heures, sans qu'il ait été possible de dégager une
tendance avec I'évolution de I'age du matériau ; ceci tendrait a poser :

1s = constante=50h

Cet ordre de grandeur de temps caractéristique semble cohérent avec le mécanisme que
I'on a retenu pour ce phénoméne & court terme ; en effet, si 'on imagine (cf. figure IV.1)
que les grains anhydres de ciment, tous sphériques et identiques, sont arrangés
périodiquement selon un réseau du type cubique simple et que leur hydratation se
développe de fagon concentrique, il est possible d’avoir une idée de 'ordre de grandeur
du chemin «l» que devront parcourir, par microdiffusion, les molécules d'eau,
« expulsées » des zones de contact entre les hydrates (ou s'effectue le transfert de charge)
vers des zones plus dégagées. Le temps caractéristique 1 de microdiffusion g'en déduit
2
selon T = == ou D est le coefficient de diffusivité hydrique.

D

Si 'on s’appuie sur les travaux de [Hua 1992], 'ordre de grandeur de « 1 », correspondant
4 un rapport E/C = 0,5 et un diamétre initial des grains de ciment de 20 pm, serait de
20 um pour une trajectoire géodésique ; cette valeur, qui ne prend pas en compte la
géométrie du réseau poreux (tortuosité, connectivité), sous-estime, sans nul doute
largement, la réalité. Pour un coefficient D correspondant a une diffusion de surface
(D = 10-2m?.s! a 10-4 m?s?! [XI et al. 1994]), on obtient un temps caractéristique 1s de
Pordre de quelques dizaines d’heures.

La constance? du temps caractéristique 1s ne constitue quune premiere approche : du
fait de la croissance périphérique des hydrates et de la réduction de la taille des pores, il
est probable que 1t évolue avec l'hydratation. Une analyse plus approfondie est

* La constance de 1, n’implique ni celle de E,, ni celle de 7.
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nécessaire, pour déterminer cette évolution, ce qui revient a déterminer les évolutions
respectives et relatives de Es et ns.

Par ailleurs, pour un délai aprés chargement trés supérieur au temps caractéristique T,

le phénoméne donnant lieu a la déformation visqueuse & court terme est quasiment

inopérant. Nous avons dés lors ¢'° — 0 ("¢ atteint sa valeur asymptotique £5 ). En

particulier, au déchargement 14, tel que 14 — 1, » 71,4, nous avons, d’apres (IV. 35) :

gitg) Ew

e T et e e e e earens (dV.5D)
E, o
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Figure IV.6. Allure de la courbe

S

(approchée par 20.10-6+50.10-6 exp(-t/60), avec t en jours)

g*(1)
‘ ]
obtenue a partir de nos résultats expérimentaux (sont exclus les résultats relatifs au
premier déchargement de la série S5, trop précoce par rapport au chargement antérieur)

est représentée sur la figure IV.6.

Pour plusieurs ages de déchargement, on a donc accés a la courbe , dont I'ailure,

L'effet de vieillissement en amplitude semble tres marqué (décroissance trés rapide de

2(t
gE( 2) jusqu’a un age de 2 mois, avant de se stabiliser au dela.

s
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IV.3.3 CINETIQUE DE DEFORMATION VISQUEUSE A LONG TERME

Nous avons déja répondu partiellement a ce probléme lors du chapitre précédent, dans

lequel nous avions établi que la déformation visqueuse spécifique, i.e. —, évoluait? selon
ll

la loi:

1
. At e (IV.52)

avec A=1113 MPalh!tet B=148.

Revenons-en ici a la loi de relaxation de £ (éguation (IV.40)). Silon se place a long terme,
i.e. pour une hydratation trés avancée et, de ce fait, trés ralentie (£ — 0), nous obtenons
Péquation différentielle suivante :

4+ THEP =0 {IV.53)

de solution :

L R G 1 (IV.54)

qui lie 1a force £ au temps physique t.

Ceci permet d’accéder a la cinétique macroscopique du comportement visqueux a long
terme, par U'intermédiaire de 7. En effet, en combinant (IV.52) et {IV.54), on abtient :

% == DH ] e aV.55)

ce qui nous permet tout d'abord d’identifier k avec B, et, dés lors, d’obtenir la relation
suivante entre Het p :

[o-DHE]TB=A o (IV 56)

4 Nous préférons revenir & V'Age réel t du matériau (d’autant que, en isotherme, il est confondu
avec la maturité p), afin de bien dissocier le comportement visqueux 4 long terme de tout effet lié
i la thermo-activation de la réaction d’hydratation.
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On attribue volontiers a4 p la valeur 2, au sens ol : « In numerical simulations, the value
p=2 was found to work well. » [BAZANT et al. 1996]. La signification physique de ce
parameétre p est vraisemblablement liée a la topologie fractale du gel d’hydrates et au
réarrangement, a long terme et a l'échelle locale, de linterface matiére / porosité
(cf. 1.1.2.1) [MAGGION 1992)].

-1,48

Pour p = 2, on obtient, dans notre cas, H ~ 1 % et n«x( , comme illustré sur la

figure IV.7 :

Y

Figure IV.7. Dépendance de la viscosité 1 vis-d-vis de §

En guise de récapitulation, nous complétons le tableau IV.1, en indiquant les essais
nécessaires a I'accés macroscopique aux parameétres et fonctions du modéle.

139



Contribution a 'analyse physique et a la modélisation du fluage propre du béton

PHENOMENE MECANISME PARAMETRES TYPE D’ESSAIS
MACROSCOPIQUE PHYSIQUE . , PERMETTANT
ET FONCTIONS I’ACCES MACROSCOPIQUE
AUX PARAMETRES
ET FONCTIONS
Hydratation calorimétrie
du ciment anhydre : adiabatique —» T2d(t)
. ~ ou
EVOh{nuon, des = diffusion d’eau a Ap ..
caracteristiques (ravers les couches " resistance
mécanigques Tavers ue afﬁmfce en compression — fe(t)
d’hydrates normalisée
ou
module d'Young —» E(t)
Retrait endogéne = autodessiccation B retrait endogéne
Comportement Es ns recouvrance
visqueux {décharge totale)
a court terme : pour divers Ages
de déchargement
Fluage de court terme = redistribution,
sous contrainte,
de eau
vers les capillaires g fluage puis recouvrance
{avec durée
sous charge » 1)
Comportement n fluage de longue durée
visgueux (représentation
a long terme : en échelle logarithmique
Fluage de long terme du temps)
glissements dans les p.c, H (liés a n
hydrates par la relation
de compatibilité IV.41))

Tableau V.2, Accés aux paramétres et fonctions du modéle

IV.4 ALGORITHME DE RESOLUTION NUMERIQUE

Si nous supposons indépendants les divers types de déformation, lincrément de
déformation totale s’écrit, a I'instant t, sous la forme suivante :

- éelasthue + éretraxt endogéne gve
Si le temps t est discrétisé, 'équation (IV.57) est approximée sur l'intervalle [ti ; ti+1], tel

que Ati= ti+1-ti 1=0; 1...), par:
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A, = Agrastiaue | ppretrait endogene | ve  AeYP aV.58)
Sur I'intervalle [ti ; ti+i}, nous avons :
- N Ea
Eiv1 — &1 = A exp(- RT AL (i (IV.59)

i

ou nous notons Kmi = K(ti) et Ti = T(t) les valeurs respectives de 'affinité normalisée et

de la température, que nous supposons constantes sur 'intervalle [ti ; tis1] (suffisamment
petit) ; dans le cas isotherme, on a effectivement Ti = constante = T*.

Précisons maintenant chacun des termes du membre de droite de 'équation (IV.58), a
savoir les incréments des diverses déformations, sur l'intervalle [ti ; ti+1] :

slasti Ao Gii1 —Oj
Agflasm‘l“e =—r= i =0i) (Iv.60)

ol nous notons E, = E(§;) la valeur du module, que nous supposons constante sur
Tintervalle [ti ; ti+1] (suffisamment petit) ;

retrait endogéne

Agl = BiAéi = Bi(E—'i+l —E_,i) ................................. (IVGl)

ou nous notons PB; = &;) la valeur de B, que nous supposons constante sur l'intervalle
[ti ; tir1] (suffisamment petit) ;

(Iv.e2)

ou nous notons 1; =n;) la valeur de n et o; =o(t;) la valeur de o, valeurs que nous

supposons constantes sur 'intervalle [ti ; ti1] (suffisamment petit) ; de plus, nous notons
¢; =¢&(t;), sachant que :

1
£t = Jo = DTHEG TP (IV.63)
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En ce qui concerne la déformation visqueuse a court terme, nous avons, d’aprés (IV.31),
(IV.32) et (IV.20), et en premiére approximation :

ns(i)

o —Egi (6] +28)) = —= A6 ¥ i 1V.64)
Ati i
N -~ Es ﬂ
ot nous notons Es(i) ( )(§ ¥ et ns(l) —( )(__,1) la valeur des fonctions E; et — pr
valeurs supposées constantes sur l'intervalle (sufﬁsamment petit).
ror e n ve
Ceci s'écrit encore, en posant 14 = —-——~ ainsi que Gg(;) = Fs(i) €5
ES(I)
G; ~Ogfi
PO L Sl R (IV.65)
Es(i) N
i
Au final, (IV.58) devient :
r At; !
Ao = Ey! Agj - B4E; - —Lo; —-AsveJ .................................. (IV.66)
L i

. . ; 4 va
Ainsi, en supposant connues les valeurs de oi, G, €. g; , s;yp

au débui de chaque
intervalle de temps, il g'agit d'abord d’évaluer ASVp Ael , puis de résoudre (IV.66) en
spécifiant la valeur de l'incrément de contrainte imposé par 1h1stor1que de chargement
suivi ; dés lors, il est possible d'évaluer €, =¢; + Ag;, ¢ :’fl =g 0 + AT, €y =€ +AE}T
et Ogi41) = Og(i) * Es(i)Aa;’e ; on procéde ainsi par itérations successives, pas de temps

par pas de temps.

Voici, présenté en figure IV.8, un exemple de calcul, simulant l'essai mené sur
I'éprouvette S1 (4), avec un chargement sous 3,18 MPa a 2 jours et un déchargement
total a 44 jours, ol apparait la déformation mécanique, ainsi que ses composantes VP et
VE. |

142



Chapitre IV. Modélisation du comportement visqueux du béton

600 7
500 4

400 4

déf. mécanigue

200 k e = dE{ VP '
° | e [ S :— = défVE ;
o — ioe Sl expérimenvm_lj

200

PR N

100 -

Déformations spécifiques (10-%MPa)

Age (ours)

Figure IV.8, Exemple de calcul

La simulation est correcte du point de vue de la cinétique de la déformation. Elle I'est
moins du point de vue de 'amplitude (le calcul surestime d’environ 30 % la déformation
mécanique sur la durée du chargement ; cette surestimation se retrouve au niveau de la
recouvrance) : les valeurs des parameétres A et B choisies pour cette simulation
(respectivement 1113 MPa'.h! et 1,48) proviennent de leur détermination directe sur la

figure I11.27 ; or, elles devraient étre déterminées sur la courbe exprimant, en échelle

. . . V- ve . "V .T N s
logarithmique, la vitesse €3 —€£5° (ou du moins € —£.°°, ou e.°° désigne la

déformation de recouvrance spécifique expérimentale®) en fonction de la maturité. A ce
stade, nous disposons de trop peu de résultats corrects pour tracer cette derniére courbe
et avoir une meilleure détermination de A et B.

La logique aurait voulu gqu'une étude paramétrique, ainsi que d’autres comparaisons
entre le calcul par ce modeéle et les résultats expérimentaux, cloturent ce chapitre. Mais
nos résultats expérimentaux ne sont pas suffisamment exploitables pour aller plus loin ;
en particulier, les informations sur le comportement visqueux de court terme sont trop
succinctes du point de vue quantitatif. Nous en resterons a ce stade de reflexions
indicatrices, en espérant avoir été suffisamment clairs sur le fonctionnement du modéle,
qui est fondé sur un nombre restreint de parameétres.

Une prédiction quantitative, en particulier pour des historiques de chargement
complexes, ne nous parait accessible qu'a lissue d’autres campagnes expérimentales,
pour lesquelles une plus grande qualité des mesures doit étre obtenue. Insistons ici, en
particulier, sur l'importance que semblent revétir les essais de recouvrance dans la
possibilité quils offrent d’identifier un certain nombre de paramétres du modéle, et

3 Cette différence est effectuée par rapport au délai écoulé apres la sollicitation (i.e. on fait se coincider les
ages de chargement et de déchargement).
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notamment dans la dissociation des deux types de comportement visqueux, & court et a
long terme.
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

I objectif de cette étude est d’apporter une contribution a la modélisation du
comportement sous charge de longue durée du béton (on se limite au domaine des faibles
contraintes, conduisant a4 un comportement linéaire), modélisation fondée sur les
mécanismes physicochimiques qui régissent ce comportement au sein de la
microstructure du matériau, de I'état d’hydratant a celui d’hydraté.

Insistons ict sur le fait qu’il ne sagit pas ici de participer a la traditionnelle césure
modéle (explicatif) pour le chercheur / modéle (phénoménologique) pour lingénieur.
Lingénieur est tout autant demandeur de qualité, d'efficacité et de techniques de pointe ;
cependant, ses obligations industrielles lui rendent nécessaire une certaine intégration
des réflexions théoriques et des résultats avancés dans des outils, de calcul
essentiellement, « préts a l'emplot »n. Cect est un travail @ mener en paralléle.

Nous avons choisi d'engager cet effort de modélisation (de moins en moins inhabituel
parce qu'intellectuellement plus naturel) dans un cadre théorique général, issu de la
thermodynamique des milieux poreux réactifs, cadre qui s’est révélé adapté a la prise en
compte explicite, a I'échelle macroscopique, des phénomeénes qui agissent a ['échelle
microscopique. Cest l'aspect cinétique qui assure un lien significatif entre les deux
échelles évoquées.

L'élaboration du modéle implique de déterminer quels phénoménes celui-ci doit étre
capable de simuler, par l'intermédiaire de paramétres a définir et a déterminer.
L analyse bibliographique et la campagne expérimentale que nous avons menées nous y
ont aidé, en nous apportant, d’abord, les éclairages nécessaires sur les processus
physicochimiques et les changements microstructuraux au sein du matériau, ainsi que
Pévidence phénoménologique de son comportement macroscopique, et en nous
permettant, ensuite, de formuler un certain nombre dhypothéses physiquement
cohérentes.

PRINCIPAUX RESULTATS OBTENUS

En ce qui concerne le travail expérimental, les essais sur pate de ciment se sont révélés
entachés d’'incertitudes. Celles-ci portent essentiellement sur la mesure des
déformations de retrait, que les défauts des méthodes de protection contre le
dessiccation ne nous ont pas permis de considérer comme réellement endogéne ; elles se
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sont, par construction répercutées sur les mesures des déformations visqueuse et de
recouvrance.

Ces incertitudes sont trop fortes pour nous permettre de répondre quantitativement au
probléme qui nous était posé, i.e. d’'aller jusqu'a la détermination des paramétres d'un
modeéle, qui aurait permis sa validation.

De maniére qualitative, les principaux résultats obtenus sont les suivants :

¢ En particulier pour un matériau en cours d’hydratation, il est préférable, parce que
plus physique, de travailler sur la déformation visqueuse, plutét que sur la
déformation de fluage.

e La déformation visqueuse peut étre décomposée en une déformation de court terme et
une déformation de long terme ; ceci est en accord avec les résultats d’autres
chercheurs.

La déformation visqueuse de court terme se développe tres rapidement et se stabilise
en quelques dizaines d’heures aprés le chargement.

La déformation visgueuse de long terme, qui agit sur une échelle de temps
significativement plus grande, semble indépendante de I'age de chargement, ainsi que
de Thistoire des contraintes.

e Les mécanismes, temporellement distincts, qui sont associés & ces déformations
visqueuses, sont manifestement attachés a deux espaces poreux différents : 'espace
capillaire, pour le mécanisme a court terme, et un espace de pores d'un ordre de
grandeur inférieur, vraisemblablement les pores du gel d’hydrates, pour celui qui agit
a long terme.

e Le développement de la déformation visqueuse de court terme est suffisamment
semblable a celui de la déformation de recouvrance, pour que l'on puisse en associer
les origines. Les essais de recouvrance apparaissent une voie prometteuse pour la
dissociation des deux composantes du comportement visqueux, et pour la séparation
des deux mécanismes sous-jacents.

Ces résultats alimentent le modéle que nous proposons, modéle qui tient compte a la fois
de Thydratation et de deux mécanismes visqueux, par lintermédiaire d'un nombre
Iimité de paramétres et de fonctions :

o La cinétique de I'hvdratation est considérée comme étant imposée par la
microdiffusion de 'eau (et des ions gu'elle contient) & travers les couches d’hydrates
formées autour des grains de ciment anhydre ; c’est la combinaison de Peau libre et la
formation des hydrates qui est le mécanisme microscopique responsable de I'évolution
des caractéristiques mécaniques macroscopiques.

s Le comportement visqueux de court terme est attribué a une redistribution, induite
par la charge appliquée, de I'eau évaporable au sein des espaces capillaires.

o Le comportement visqueux de long terme est attribué & un mouvement de glissement
relatif entre les surfaces solides d’hydrates, mouvement qui serait dt 4 un processus
de dislocation (rupture, propagation et reformation de liaisons) au niveau des zones
d’adsorption empéchée, et plus généralement dans les nanopores.

Nous avons montré que les paramétres et fonctions du modéle sont accessibles, grace a
des essais classiques (essais de résistance en compression et de module, essais de retrait
endogéne), sans toutefois, par manqgue de résultats précis (et manque de temps) avoir pu
les quantifier. Soulignons ici I'importance des essais de recouvrance, qui permettent
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d’avoir accés aux paramétres de vieillissement, 4 la fois en cinétique et en amplitude, du
phénoméne visqueux de court terme.

Certes, ce travail n’est pas abouti, en ce sens quil n'en résulte pas un modéle
complétement validé. Mais nous avons tenté de (re)mettre sur rails un débat de fond sur
Panalyse des mécanismes & ['échelle microscopique et la modélisation physique
macroscopique du fluage, et de montrer qu’il était possible de jeter un pont entre les
deux échelles en question. Les difficultés expérimentales sur lesquelles nous avons buté
nous paraissent surmontables. La perspective d'un aboutissement de la démarche est
donc aujourd’hui réaliste, qui passe par la résolution de problémes liés a des techniques
expérimentales. L/obtention d'un modéle de fluage robuste et performant est a ce prix.

QUESTIONS EN SUSPENS ET PERSPECTIVES

Concernant le travail expérimental, il s’agit d’améliorer 'essai de retrait et de fluage sur
pate de ciment, du point de vue de la protection contre toute dessiccation, d’'une part, et
du point de vue de I'ancrage des casques dans la pate de ciment, d’autre part (afin de
permettre une mesure directe de la déformation instantanée initiale).

Dés lors que cet essai donnera des résultats concluants, mener d’autres campagnes
d'essais de fluage, privilégiant Pétude de la recouvrance et du wvieillissement, en
amplitude et en cinétique, de la déformation visqueuse, devrait pouvoir permettre, entre
autres :

¢ de confirmer la similitude, en amplitude et en cinétique, entre la déformation
visqueuse de court terme et la recouvrance, et de quantifier ces déformations ;

e de voir si les lois d’évolution des vitesses de déformation visqueuse spécifique pour
des ages de chargement tardifs respectent la loi observée avec les chargements
précoces.

Deés lors que l'accés quantitatif aux paramétres et fonctions du modéle sera autorisé, il y
aura lieu de calibrer, puis de valider celui-ci, en particulier sur des historiques de
contrainte complexes, grace a I'algorithme de résolution proposé.

La voie est également ouverte A la prise en compte effective de couplages que nous
avons, dans une premiére approche, négligés, en particulier le couplage entre le retrait
endogéne et les phénoménes visqueux.

Si le mécanisme de redistribution de I'eau dans le milieu poreux, que nous avons associé
au phénomene visqueux de court terme, est plausible, sans doute le mécanisme de
dislocation n’est-il retenu, pour l'explication du phénomeéne visqueux a long terme, que
faute dinformations microstructurelles précises. Les techniques d'investigation
(physiques et chimiques, qui progressent aujourd’hui trés vite, a des échelles de plus en
plus petites) seront, 4 n’en pas douter, d'une grande utilité.

Le modeéle peut étre complexifié a loisir (par degrés successifs, aprés validation de
chaque étape), pour la prise en compte d'autres phénomeénes, telles que la fissuration et
la dessiccation, cette derniére intervenant, vraisemblablement, de fagon prépondérante
sur le phénoméne visqueux a court terme.

Quand on en sera la... il sera essentiel de progresser en paralléle avec la pratique, qui
seule peut apporter la validation a chaque étape.
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ANNEXE 1.

CARACTERISTIQUES DES MATERIAUX

CARACTERISTIQUES DE LA PATE ETUDIEE

La composition de la pate étudiée est la suivante :

Dosage en kg/m3
Eau 611,65

Ciment CPA CEM 152,56 PM 1223,30
St Vigor (Lafarge)

Formulation PO
E/IC=05

Tableau A.L.1. Composition de la pate de ciment étudiée

Le ciment utilisé est un CPA CEM 1 52,5 PM (anciennement CPA HP PM (Prise Mer))
de I'usine Lafarge de Saint Vigor, dont les caractéristiques chimigues, minéralogiques et
physiques sont les suivantes :
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Analyse chimique par fusion (%)

Silice soluble Si0q 21,09
Alumine AlOs 2,90
Oxyde de titane TiO: 0,12
Oxyde ferrique Fe203 4,24
Oxyde de calcium Ca0 64,55
Oxyde de magnésium  MgO 0.81
Oxyde de sodium Naz0 0,10
Oxyde de potassium K20 0,27
Anhydride sulfurique  SO: 2,30
Chlore des chlorures Cl néant
Soufre des sulfures S néant
Perte au feu PAF 1,69
(H20 + COy)

Oxyde de manganése MnO 0,08
TOTAL 98.15
Résidu insoluble RI 0,80
{AFNOR P 15-461)

Chaux libre Ca0Ol 0,69

Composition potentielle (%)
(d'apres la formule de Bogue)

CsS 64,72
C:S 11,63
CsA 0,52
CJATF 12,88
Gypse 4,95
Carbonates

CaOl 0,69

Ce ciment se caractérise en particulier
par sa trés faible teneur en C3A.

Masse volumigue séche ps= 3,17 g/cm3

Surface spécifique Ss = 3246 ¢cm?/g
(mesurée au perméabilimétre & air
Blaine, conformément a la norme
NF P 15-442)

Analvse granulométrigue (diamétre meédian : 13,9 pm)

%
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Micrometres




-~ ANNEXE II.
BETONS BO ET BTHP

Composition et caractéristiques des bétons frais [LAPLANTE 1993]

Béton ordinaire Béton THP
BO BTHP

Gravillon 5/20 mm 1200 kg/m?3 1216 kg/m?
(silico-calcaire semi-concassé de Seine)
Sable silico-calcaire de Seine 670 kg/m3 669 kg/m3
Ciment CPA HP 342 kg/m3 398 kg/m?3
Fumée de silice - 40 kg/m3
Eau totale 171 Um? 133 l/m?
(incluant 'eau du superplastifiant)
Superplastifiant - 19,3 V/m3
(mélamine 4 31 % d’extrait sec)
E/(C+FS) 0,5 0,3
Densité 2,36 2,43
Air occlus 1,9% 0,6 %
Affaissement 60 mm 200 mm




