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NOTATIONS SCIENTIFIQUES

Description des milieux poreux :

Ps : Masse volumique solide [kg.m’]

Pr: Masse volumique réelle [kg.m’]

Pro : Masse volumique réelle seche [kg.m”]

Pa: Masse volumique apparente/vrac [kg.m”’]

Pao : Masse volumique apparente/vrac séche [kg.m”]
nggr : Porosité fermée [m’.m™)

nror ¢ Porosité totale [m’.m”)

nouy : Porosité ouverte [m’.m”

Description des granulats et empilements de granulats végétaux:

Paoc : Masse volumique en vrac seche de 'empilement granulaire [kg.m”]
Prop : Masse volumique réelle seche de la particule végétale [kg.m?]
nrorg: Porosité totale de I'empilement granulaire [m’.m”)

nrorp : Porosité totale de la particule végétale [m’.m”)

nuag: Porosité intra-granulats par rapport au volume total du vrac [m’.m’)
N : Porosité inter-granulats par rapport au volume total du vrac [m’.m”]
Sepe ¢ Surface spécifique [m’.g']

® : Facteur de recouvrement

Gy : Gonflement tangentiel [m.m"]

ASE : Coefficient de résistance au gonflement (%]

Description des pdtes de liant hydratées et solidifiées:

WR : capacité de rétention en eau (%]

Prer : Masse volumique réelle de la pate fraiche [kg.m’]

ProL : Masse volumique réelle seche de la péte solidifiée [kg.m’]

nrory : Porosité totale du liant [m’.m?]

Description des bétons de végétaux:

Paes : Masse volumique apparente du béton a I'état frais

Paos : Masse volumique apparente du béton a I'état sec

nrorp: Porosité totale de I'agrobéton

nuay : Porosité Intraliant par rapport au volume total du béton de végétal [m’.m?]
nuag: Porosité Intra-granulats par rapport au volume total du béton de végétal [m’.m”)

NG : Porosité Inter-granulats par rapport au volume total du béton de végétal [m’.m™)



Notations spécifiques a la formulation des bétons:

E; : Eau de prémouillage

E; : Eau de gachage

EC : Ether de cellulose

L/G : Rapport massique Liant/Granulat

E/L : Rapport massique Eau/Liant

EC/ Eg: Rapport massique éther de cellulose / eau de gachage

Transferts aqueux en milieux poreux :

0 : Angle de contact [°]

Y16t Tension superficielle liquide/gaz [N.m™]

vso: Tension de surface solide/gaz [N.m™]

vs: Tension de surface solide/liquide [N.m™]

¥ : Vitesse de cisaillement [s]

u : Viscosité dynamique [Pa.s]

h; : Hauteur de remontée capillaire

P : Pression capillaire [N.m?]

W : Teneur/Absorption en eau massique [kg.kg']
W, : Adsorption initiale en eau massique [kg.kg']
Wear: Teneur/Absorption en eau a saturation [kg.kg']
C, : Coefficient d’absorption en eau [kg.s?]

D : Coefficient de diffusion [m™.s"]

Transferts thermiques dans les matériaux:

At : Conductivité thermique [W.m"'.K"]

At.L: Conductivité thermique dans la direction perpendiculaire au compactage [W.m™".K"]
AT/ : Conductivité thermique dans la direction parallele au compactage [W.m".K"]

cr : Capacité thermique massique [J.kg'. K]

er : Effusivité thermique [J.K'.m™.s"?]

ar : Diffusivité thermique [m2.s"]

Propriétés mécaniques :

E : Module d’Young [MPa]

g : Déformation [m.m’]

Rc : Contrainte de compression [MPa]

Rc1o: Contrainte de compression a 1% de déformation [MPa]

Res0,: Contrainte de compression a 1% de déformation [MPa]

Remax : Contrainte maximale en compression [MPa]

Re-1 : Contrainte en compression dans la direction perp. au compactage du matériau

R/ : Contrainte en compression dans la direction paralléle au compactage du matériau



Observation et caractérisation des interfaces :

IRA : Initial Rate of Absorption

MA : Matrice affectée [um]

ZTI : Zone de Transition Interfaciale [pwm]

1.: Contraintes de cisaillement ou d’adhésion interfaciales [Pa]

TruiLout: Contraintes de cisaillement mesurées lors d’un essai de pull-out [Pa]






RESUME

L’utilisation de ressources lignocellulosiques renouvelables connait a I'heure actuelle

un indéniable regain d’intérét pour I'élaboration de matériaux de construction. Partant de ce
constat, un premier axe de travail a vu I'é¢laboration de bétons de végétaux constitués de
granulats de végétaux lignocellulosiques et d’un liant pouzzolanique. Les broyats de tige de
chanvre et de tournesol ont ainsi été sélectionnés pour leurs similarités et leur disponibilité
dans la région Auvergne. En paralléle, un liant pouzzolanique constitué de 80% en masse de
sable de ponce volcanique provenant d’une carriére locale, de 20% de chaux aérienne et d’un
activateur a été formulé. Les résultats obtenus montrent la similitude des caractéristiques des
granulats de chanvre et de tournesol ainsi que des performances mécaniques et thermiques
des bétons légers (<500kg.m”) constitués de ces végétaux. Les matériaux formulés satisfont
aux critéres fixés dans les régles professionnelles de la construction en chanvre.

Dans un deuxiéme axe de travail, I'analyse bibliographique réalisée a permis
d’identifier la qualité d’interface entre les particules végétales et le liant minéral comme
un des principaux verrous scientifiques concernant les bétons de végétaux. Les problémes
de prise a coeur de ces matériaux mériteraient en effet d’étre reliés avec ceux observés a
I'interface liant/bois. Deux voies d’amélioration sont ainsi explorées dans une approche
multi-échelles mélant analyses physico-chimiques et essais mécaniques: le traitement
préalable des particules végétales et 'adjuvantation spécifique du liant.

La premiére stratégie a consisté a réaliser sur les granulats végétaux deux types de
modifications: un recouvrement a 'huile de lin et un traitement en solution aqueuse de
Ca(OH),. Afin d’analyser a court terme I'interaction entre les particules ainsi modifiées et
le liant frais, un dispositif de mesure spécifique dit de la plaque immergée est utilisé. Les
résultats montrent une amélioration de I'interphase liant/végétal apres le traitement des
granulats en solution de Ca(OH),. De facon surprenante, les performances mécaniques
des bétons de végétaux chutent lorsque les granulats sont préalablement traités. Cette
approche, en plus d’étre contraignante d’un point de vue industriel, ne résout donc pas
de facon satisfaisante les problemes d’interfaces liant/bois.

La seconde stratégie mise en place a nécessité l'intégration dans le liant d’un
adjuvant rétenteur d’eau de type éther de cellulose dans des proportions variant de 0,5 a
1,5% par rapport a la masse des poudres. Les observations d’échantillons réalisées au
MEB et couplées a une analyse EDX soulignent I'aptitude de I'éther de cellulose utilisé a
améliorer les interfaces liant/bois. Une explication de I'action de ces molécules polymeres
sur les interfaces, basée sur la bibliographie et I'analyse du liant, est proposée. Cette
approche a permis 1’élaboration de bétons de végétaux immédiatement démoulables, a la
compactabilité et la cohésion accrue et dont les propriétés mécaniques sont améliorées
par rapport aux solutions en usage. Notons que cette amélioration n’est pas effectuée au
détriment des propriétés thermiques. L'utilisation dans les bétons de végétaux d’un
rétenteur d’eau ouvre deés lors des perspectives de développement : blocs préfabriqués,

enduits légers, murs de béton projeté...






ABSTRACT

The use of renewable lignocellulosic resources experiences an undeniable
resurgence of interest for building materials development. Based on this observation, a
first line of work has seen the development of plant-based concretes constituted of
lignocellulosic aggregates and a pozzolanic binder. Hemp and sunflower stem aggregates
were then selected for their similarities and availability in the Auvergne region. In
parallel, pozzolanic binder consisting of 80% by mass of volcanic pumice sand from a
local quarry, 20% lime and an activator has been formulated. The results show the
similarity of hemp and sunflower aggregates characteristics as well as mechanical and
thermal properties of lightweight concretes (<500kg.m”) made of these plants.
Formulated materials meet the criteria appointed in French professional rules of

construction in hemp.

In a second line of work, the literature review driven enabled to identify interface
between the plant particles and the inorganic binder as one of the major scientific issues
concerning concrete plants. Heart hardening problems of these materials indeed deserve
to be linked with those observed at the interface binder/wood. Two ways of improvement
are explored in a multiscale approach combining physico-chemical analysis and

mechanical testing: pre-treatment of vegetable particles and specific adjuvantation of the

binder.

The first strategy was to make on the plant aggregates two types of changes: a
linseed oil recovery and a treatment in an aqueous solution of Ca(OH),. In order to
analyse the shortterm interaction between the modified particles and the binder, a
specific measurement device based on an immersed plate is used. The results show an
improvement of the binder/plant interphase after aggregates treatment in Ca(OH),
solution. Surprisingly, the plant concretes mechanicals performances fall when plants are
pre-treated. This approach is finally restrictive for an industrial point of view and does not

solve satisfactorily binder/wood interface problem.

The second implemented strategy required the adding in the binder of a water-
retaining agent (cellulose ether) in amounts ranging from 0.5 to 1.5% based on the
weight of the powders. Observations of samples performed on a SEM microscope and
coupled with an EDX analysis underline the ability of the cellulose ether (CE) to improve
binder/wood interfaces. An explanation of the action of CE molecules on polymer
interfaces based on the literature and analysis of the binder is proposed. This approach
has allowed the development of plant concretes immediately demouldable. Designed
concretes also show higher compactability and cohesiveness as well as improved
mechanical properties compared to the solutions in use. It should be noticed that this
improvement is not made at the expense of thermal properties. CE used in plant

concretes offer development opportunities: prefabricated blocks, lightweight coatings...
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Introduction générale

L’utilisation de ressources lignocellulosiques renouvelables, issues de 'agriculture
ou de lagroforesterie, pour l'élaboration de matériaux de construction connait un
indéniable regain d’intérét depuis la fin du XXeéme siecle. Le développement de ces
produits et des techniques associées s’inscrit dans un contexte d’interrogation sur
I'empreinte écologique des batiments et sur l'épuisement progressif des ressources
minérales et fossiles. Les cadres normatif et réglementaire du secteur du batiment leurs
sont toutefois défavorables en considérant presque uniquement la conductivité
thermique des matériaux, en imposant une étanchéité a I'air des batiments (RT 2012)
mais aussi en compliquant leur installation sur le marché par le systtme des avis
techniques. Ces agrobétons, dont le béton de chanvre est un précurseur, possédent
pourtant des qualités intrinséques (faible conductivité thermique, bonne inertie et
perméabilité a la vapeur d’eau) qui mériteraient une plus large valorisation aussi bien en
construction neuve qu’en rénovation. Au moment ou des interrogations émergent quant
a la qualité de lair a I'intérieur des batiments, les agrobétons s’inscrivent comme une
alternative aux solutions émergentes de type BBC ou Passivhaus, basées sur une forte
isolation et une imperméabilité¢ de 'enveloppe du batiment a I'air. Si 'on ajoute a cela
un préjugé favorable a ces matériaux, on peut leur préter un bel avenir dans un secteur

qui leur ouvre progressivement les portes.

Depuis plus d’une décennie, des équipes de recherches francaises et
internationales se structurent afin d’apporter des connaissances sur le fonctionnement et
les performances des agrobétons qui permettent de convaincre les acteurs du batiment de
leur intérét. Une des principales cibles de recherche concerne l'amélioration des
propriétés mécaniques de ces matériaux dont la rigidité est trés faible et la résistance en

compression reste souvent inférieure a 0,5MPa.

Cette theése, financée en grande partie par la région Auvergne, s’inscrit

parfaitement dans ce contexte. Elle s’articule autour de deux axes de recherche:

2 Axe 1 : Elaboration d’agrobétons constitués de sous-produits agricoles et
d’un liant pouzzolanique issu des ressources volcaniques locales répondant aux
critéres de la construction en béton de chanvre;

2 Axe 2 : Observation, analyse et amélioration de l'interface formée entre un

liant minéral et une particule lignocellulosique poreuse et hydrophile.

Le travail réalisé est retranscrit dans ce document en trois grandes parties, elles-

mémes découpées en sept chapitres :

Q Partie I : Analyse bibliographique

(o Partie II: Sélection, transformation et caractérisation des matiéres

premieres

Q Partie III : Compréhension et amélioration de I'interface liant/particule
9 P 0
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La Partie I, qui effectue la synthése bibliographique préliminaire au travail, est
constituée de deux chapitres. Le Chapitre I, fortement reli¢ a 'axe 1, synthétise le
contexte réglementaire, économique et social dans lequel s’inscrivent des matériaux
nouveaux tels que les agrobétons. Il s’intéresse ensuite a la description des propriétés
multi-physiques des bétons de chanvre et chaux, matériau qui constitue la base de I'étude.
Aprés avoir conclut sur le probleme d’interfaces généralisé que représentent les
agrobétons, le Chapitre II se concentre sur I'explication du processus d’adhésion entre
une particule végétale poreuse et un liant minéral. Une présentation des probléemes
couramment observés a l'interface liant/végétal est ensuite effectuée avant de présenter
les solutions ayant été employées par différents auteurs pour les résoudre. Ce chapitre

bibliographique est clairement reli¢ au 2°™ axe de recherche.

9P P

La Partie II du manuscrit est dédiée dans un premier temps (Chapitre III) a la
description des techniques et méthodes expérimentales utilisées au cours de la thése. Par
la suite, les matiéres premiéres végétales et minérales sélectionnées pour la partie
expérimentale font l'objet d’'une description détaillée (Chapitre IV). Un intérét
particulier est apporté a la comparaison des granulats végétaux lignocellulosiques choisis :

la chenevotte et le broyat de tige de tournesol.

SELECTION DES

MATIERES PREMIERES
CHAPITRE IV MINERALES

SELECTION DES
VEGETAUX
LIGNOCELLULOSIQUES

5
ELABORATION

D'UN LIANT
ADAPTE

. CHAPITRE V

TRAITEMENT DES
GRANULATS
VEGETAUX

ADJUVANTATION

SPECIFIQUE DU
LIANT

ANALYSE DE
L’ INTERFACE
LIANT/VEGETAL

RPN TION ET

(O NVXOF§z RISATION
IYNEINO BETONS

Figure I. 1. Organigramme général du travail de theése exposé dans ce document.
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Introduction générale

La Partie III du document relate le travail expérimental qui a pu étre réalisé
pendant les trois années de thése. Un premier chapitre (Chapitre V) assez court est dédié¢
a I'élaboration d’un liant pouzzolanique constitué d’un sable de ponce, sous produit
d’une carriere du Puy de Doéme, et de chaux aérienne. Ce travail expérimental est
rapporté ici avec de multiples liens vers la bibliographie, qui a fortement orienté les choix.
Le chapitre qui suit (Chapitre VI) est consacré a 'influence de traitements réalisés sur les
granulats lignocellulosiques sélectionnés sur les granulats eux-mémes, I'adhésion et
I'interface liant/granulat et enfin les propriétés des agrobétons élaborés avec ces granulats.
Une attention particuliére est portée a la compréhension des échanges entre le granulat et
le liant. Dans un dernier point (Chapitre VII), 'effet d’'un adjuvant rétenteur d’eau (éther
de cellulose) en ajout dans le liant est testé. Tout d’abord, son action sur les propriétés de
la pate et du liquide interstitiel est analysée. L'effet de cette modification du liant sur
I'interface liant/granulat puis les propriétés macroscopiques des agrobétons élaborés sont

ensuite étudiés expérimentalement.
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CHAPITRE I: DE L’INTERET DES

AGROBETONS

L'utilisation de ressources renouvelables issues de I'agriculture et de
I'agroforesterie pour I'élaboration de matériaux de construction tels que les agrobétons
connait un indéniable regain d’intérét depuis la fin du XXeme siecle. Ce Chapitre se veut
une présentation des problématiques et du contexte réglementaire auxquels doivent se
confronter les concepteurs et utilisateurs de ces matériaux. Un récapitulatif des
principales ressources étudiées jusqu’ici est également effectué et les caractéristiques
principales de ces ressources définies. Dans un dernier point, les solutions apportées par
les bétons de chanvre, précurseurs des agrobétons modernes, en terme de performances

sont également abordées par une analyse des travaux antérieurs.
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Partie I : Analyse bibliographique

[. CONTEXTE ENVIRONNEMENTAL, ECONOMIQUE ET
SOCIAL DES AGROBETONS

[.1. DEVELOPPEMENT DURABLE, CONSTRUCTION ET
MATERIAUX

[.1.1. Préambule

Apres des décennies d’'une consommation vertueuse et sans borne, il aura fallu se
rendre a I'évidence : les activités humaines ne sont pas sans impacts sur I'environnement
et les hommes eux-mémes. Ce n’est qu’en 1987, lors de la commission Bruntland [BRU
87], que cette observation donne naissance a un concept nouveau, celui de
développement durable. Le texte qui s’en suit, Notre futur commun, défini ce terme

comme suit :

« Le développement durable est un mode de développement qui répond aux besoins des

générations du présent sans compromettre la capacité des générations futures a répondre aux leurs. »

[BRU 87]

Des lors, ce concept a inondé les sociétés modernes jusqu’a devenir un enjeu
politique, économique, voire de survie de notre espéce... Toutes les activités humaines -
industrie, batiment, agriculture, énergies, transports... - doivent désormais faire face a des
problématiques dites de développement durable. Le rapport dévoilé par le Programme des
Nations Unies pour I'Environnement [PNU 09] constitue une synthése de I’évolution de
nos sociétés depuis la commission Bruntland. La citation suivante, tirée de ce texte,

souligne I'ampleur du défi:

« Aucun des problemes majeurs soulevés dans « Notre futur commun » ne connait de

prévisions d’évolution favorables. » [PNU 09]
1.1.2. Impacts environnementaux du secteur du bdtiment

Avant toute chose, il faut rappeler que le concept de développement durable traité
de maniére locale est souvent reli¢ avec des problématiques a 'échelle du globe comme le
réchauffement climatique ou l'épuisement progressif des ressources. Ces deux critéres

constituent les points de non retour de notre civilisation.

En ce qui concerne le climat, les travaux scientifiques du GIEC' font figure de
référence. Le second rapport publi¢ par cet organisme en 1995 [GIE 95] conclut que
«I'¢tude des preuves suggere une influence détectable de l'activité humaine sur le climat

planétaire ». Seulement deux ans plus tard, sur la base de ce rapport et de la Convention

' GIEC : Groupement d’experts Intergouvernemental sur 'Evolution du Climat
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Chapitre I : De I'intérét des agrobétons

cadre des nations unies sur le réchauffement climatique [ONU 92], les débats politiques
internationaux aboutissent au protocole de Kyoto [KYO 98]. Ce texte engage les pays le
ratifiant sur des réductions de leurs émissions de GES® de 5,2% par rapport a leur niveau
de 1990 sur la période 2008-2012. Le protocole est entré en vigueur en 2005 et s’achévera
donc en 2012. En raison de son utilisation des électricités nucléaire et hydraulique, peut

émettrices de GES, la France est elle sommeée de maintenir le niveau de ces émissions.

Pour sa part le secteur du batiment (résidentiel et tertiaire), au méme titre que le
secteur agricole ou industriel, doit faire face 4 d’importants enjeux en termes de réduction
de GES et de consommation énergétique. Les chiffres parlent d’eux-mémes mais doivent
étre analysés sérieusement. En effet, il est parfois difficile de savoir ce qui est réellement
pris en compte dans les chiffres, notamment quand il s’agit de faire la distinction entre le

fonctionnement du batiment et sa construction:

Q2 Emissions totales de GES dJorigine énergétique et non énergétique
(agriculture, foresterie): 7,9% au niveau mondial [GIE 07], 18% au niveau
francais en 2007 [CGD 10] et 37% au niveau de I’Auvergne en 2005 [CRA 08]
pour le fonctionnement du parc résidentiel/tertiaire institutionnel et commercial
(chauffage, électricité spécifique, eau chaude, cuisson);

Q2 Consommation d’énergie électrique finale® : 43,4% au niveau francais en
2008 [RIL 06, CGD 09], 48% au niveau d’une région comme I’Auvergne en 2005
[CRA 08] pour le fonctionnement du parc résidentiel/tertiaire institutionnel et
commercial. Ces chiffres n’incluent pas I'énergie fossile nécessaire a la production

d’¢électricité.

Or les modifications climatiques, si elles constituent un point alarmant, ne sont
pas les seules a intégrer. Les ressources naturelles nécessaires a la perpétuation des
activités et sociétés humaines sont en grande partie épuisables. Au méme titre que la
menace d'un réchauffement climatique, I'épuisement des ressources, qu’il s’agisse de
minerais ou de terres agricoles, est un point d’incertitude majeur qui nous conduira
inévitablement a changer nos habitudes au cours de ce siecle [OEC 08]. Les activités liées
au batiment et aux travaux publics, si elles ne requiérent pas forcément l'utilisation de
matériaux dont les gisements s'épuisent (a4 l'exception des infrastructures routiéres
consommatrices de bitume), constituent la plus grosse consommation de ressources
naturelles 31% en Europe [SER 09]). Par ailleurs, cette consommation engendre une
production de déchets importante, méme si 97% de ceux du bitiment et des travaux
publics francais sont inertes [[FE 08] et font 'objet d’'une politique de valorisation. En

France, la quantité de déchets générés par ce domaine correspondait a 343 millions de

tonnes en 2004, soit 44% de la masse totale [PEU 08].

2 GES : Gaz a Effet de Serre

3 , . 'y . . . 1. , , . .
L'énergie finale est une énergie directement utilisable, achetée et facturée au client, par exemple des litres
d'essences a la pompe.
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En résumé, le secteur du batiment doit faire face a quatre impacts principaux sur

I'environnement:

Ses émissions de GES ;
Sa consommation d’énergie ;

Sa consommation de ressources naturelles ;

oo

Sa production de déchets.

1.1.3. Normalisation et réglementation : vers une approche globale
[.1.3.a. Normalisation et réglementation en vigueur

Concernant la législation en charge de réguler ces impacts majeurs du secteur, elle
est relativement récente. Le cadre réglementaire européen a été fixé en 2002 avec la
parution de la Directive Européenne sur la Performance Energétique des Batiments
(DEPEB). Au niveau francais, les réglementations thermiques successives RT 2000, RT
2005 [FFB 07] font suite a ce document. Plus récemment, la loi Grenelle 1 du 3 aott
2009 défini le plan Batiment Grenelle* lancé en janvier 2009 (cf. Figure L. 2) :

« Le Plan Bdtiment Grenelle a pour mission de piloter la mise en ceuwre et le déploiement

des mesures du programme de réduction des consommations énergétiques et des émissions de gaz a

effet de serre des batiments. » [GRE 09]

L’approche traite de la performance des batiments afin de satisfaire deux objectifs

principaux :

2 Objectif Grenelle-38% : diminuer de 38% d’ici a 2020 la consommation
énergétique du parc résidentiel/tertiaire existant par rapport au niveau de 2008 ;

Q Objectif facteur 4 : diminuer par un facteur 4 d’ici 2 2050 les émissions de
GES du parc résidentiel/tertiaire existant par rapport au niveau de 1990. Cet

engagement a été pris en 2003 dans le cadre du Plant Climat National.

Les bases de la nouvelle réglementation thermique RT 2012 qui entre
actuellement en vigueur ont été posées par I'article 4 de la loi grenelle 1. Cette nouvelle
réglementation, qui s’applique aux batiments neufs des secteurs résidentiel et tertiaire,

comporte trois grands objectifs :

Q Un objectif chiffré (coefficient Cyax) de consommation énergétique
inférieure 50 kWh/m’/an, plusieurs critéres modulant ce chiffre comme la
localisation géographique (cf. Figure 1. 2). Cela correspond en terme de chauffage
a une moyenne de 15 kWh/m’/an. En terme de controles, 'accent est mis sur la

mesure de I'étanchéité a I'air du batiment, sur le suivi des consommations;

* www.plan-batiment.legrenelle-environnement.fr (02/09/10)
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Chapitre I : De I'intérét des agrobétons

Q Une évolution technologique et industrielle significative dans Ia
conception et la réalisation des batiments, pour chacune des filieres énergétiques
(régulateurs de chauffage, systémes d’éclairage ou de chauffage de I'eau...). En
revanche, la climatisation est a éviter, la conception du batiment devant prendre
en compte le confort d’été (coefficient T\o);

=3 Une offre énergétique équilibrée, faiblement émettrice de gaz a effet de
serre et contribuant a l'indépendance énergétique nationale (incitation a Ia

l'utilisation des énergies renouvelables).

Objectifs de diminution des GES du secteur du batiment :

50% -75%
2020 2050

Objectifs de diminution et réglementation de la CONSOMMATION ENERGETIQUE

-38%
(Energie totale)

BATI EXISTANT :

CONSTRUCTIONS NEUVES :

Non résidentiel RT 2005* RT 2012*** Batiments a
Logements ene.r;_‘{le
privés RT 2005 THPE** RT 2012 positive
2005 2010 2012 2020 2050

Objectifs de RENOVATION du parc immobilier :

400 000
logements/an
2013 2020

*RT2005 : Dépend de la zone de construction et du type d’énergie
“*THPE : RT2005 - 20%
***RT2012 : Batiments basse consommation <50kWh/m?2/an (Energie totale)

Figure 1. 2. Plan batiment du grenelle de 'environnement concernant les consommations
énergétiques et les diminutions d’émissions de gaz a effet de serre du secteur du batiment

Ces nouvelles réglementations thermiques ont pour ambitions premiéres sont une
réduction des émissions de GES du secteur du batiment mais aussi de la facture
énergétique de ce secteur du point de vue socio-économique et de I'épuisement des
ressources fossiles. Avec la RT 2012, une conception globale du fonctionnement du
batiment, incluant aussi bien les consommations en chauffage qu’en climatisation ou
éclairage est préconisée. Il s’agit la d’'une premiére avancée vers une conception « du
berceau a la tombe » tirée de la démarche proposée par les Analyses de Cycle de Vie

(ACV). La parution entre 2010 et 2012 des normes européennes NF EN 15643 [AFN 10]

va d’ailleurs dans ce sens en proposant un systéeme d'évaluation de la contribution des
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batiments au développement durable, basée sur une approche ACV. Des outils de
conception et diagnostic sont développés dans la méme dynamique par le CSTB (Team,
Cocon ou Elodie).

Notons en complément que dans le cadre du plan habitat du grenelle, le
programme de recherche PREBAT’ a mené une étude trés compléte qui permet d’avoir

une vision globale des initiatives internationales pour la réduction des consommations du

batiment [PRE 07].
[.1.3.b. Limites du cadre normatif et réglementaire

Comme nous 'avons vu précédemment concernant les législations européenne et
francaise, le probléme des impacts écologiques du batiment est pour le moment centré
sur sa période de fonctionnement, les impacts des matériaux ou encore des déchets (de
chantier, de démolition) n’étant pas intégrés. Des démarches englobant plus de critéres
existent pourtant, mais sur la base du volontariat.

Tableau 1. 1. Les 14 cibles de la démarche HQE [HQE 01] et 'importance des matériaux de
construction dans cette démarche

Maitriser les impacts sur I’environnement Créer un environnement intérieur
extérieur satisfaisant
ECO-CONSTRUCTION CONFORT

1. Relation des batiments avec leur 8. Confort hygrothermique

environnement immédiat .
9. Confort acoustique

2. Choix intégré des procédés et produits de 10. Confort visuel

11. Confort olfactif

construction

3. Chantiers a faibles nuisances

ECO-GESTION SANTE

4. Gestion de I'énergie 12. Qualité sanitaire des espaces
5. Gestion de I'eau 13. Qualité sanitaire de I'air

6. Gestion des déchets d’activité 14. Qualité sanitaire de 'eau

7. Gestion de Ulentretien et de la
maintenance

[ Choix des matériaux de construction prépondérant

[ Choix des matériaux de construction important

> PREBAT : Programme de Recherche et d’Expérimentation sur énergie dans le BATiment, www.

Prebat.net (03/09/10)
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En France, plusieurs associations regroupant professionnels de la construction,
institutions publiques ou conseils régionaux ont permis la naissance de labels certifiant de
la qualité environnementale d’'un batiment suivant une démarche globale. C’est le cas
notamment de la démarche HQE® (cf. Tableau L. 1) qui fait Uobjet de trois applications:
batiment tertiaire, maison individuelle et logement collectif ou groupé. D’autres
certifications existent en France et proposent des démarches similaires, comme Habitat et
Environnement’. Toutes sont basées sur une démarche descendante, c'esta-dire du projet
vers les matériaux [JUL 09]. La démarche HQE [HQE 01], plus compléte que le cadre
réglementaire détaillé dans le point précédent, ne comporte cependant pas de cible

concernant le choix des matiéres premiéres et de leur soutenabilité.
1.1.4. Les matériaux, une composante de plus en plus essentielle
[.1.4.a. Place des matériaux dans les consommations énergétiques

La répartition des consommations énergétiques entre le poste de chauffage et celui
dédié¢ aux matériaux et a la construction d’'une maison conventionnelle (cf. Figure 1. 3)
permet de s’apercevoir du poids relatif plus important que va prendre ce second poste au
fur et 2 mesure de l'application du plan batiment [PEU 08]. On passe en effet de 8% a
60% de part relative des matériaux et de la construction dans la consommation
énergétique du batiment pour un batiment d’une durée de vie de 100 ans lorsque la

consommation en chauffage passe de 200 kWh/m?2/an a 15 kWh/m?2/an (RT 2012).

o
]

Matériaux et
. atériau ¢ § Chauffage

construction
e ETI 02% 85%
b1l

0,
° 70% . 5
B 0% >

" 4,4 8% 8,7 15% 5 30% 10 45% B 0% 12 759

| t0bans | Soans | di0ans | SHans [RTTUCRNEER
200 KWRImZ an 15 KWhim2.an

Figure 1. 3. Répartition des consommations énergétiques des batiments, dues au chauffage,
aux matériaux et a la construction, en fonction de leurs performances énergétiques et de leur

durée de vie [MAG 10]

Par ailleurs, la durabilit¢ du matériau de construction utilisé est elle aussi
primordiale. Si I'on passe d’'une durée de vie de 100 a 50 ans pour un batiment qui

consomme 15 kWh/m?%/an, la part relative des matériaux et de la construction dans la

® HQE : Haute Qualité Environnementale, www.assohge.org (02/09,/10)
" http://www.cerqual. fr/cerqual/habitat_environnement (02,/09,/10)
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consommation énergétique du batiment passe de 60 a 75%. On comprend donc les
enjeux importants qui vont peser sur le marché des matériaux de construction dans un

horizon proche, que ce soit dans la construction neuve ou la rénovation du bati ancien.
[.1.4.b. Qu’est-ce qu'un matériau a faible impact environnemental ?

Les points abordés dans le paragraphe précédent dressent un cahier des charges
nouveau en ce qui concerne I'élaboration et le choix de matériaux de construction. On
peut ainsi définir une nouvelle classe : les matériaux a faible impact environnementaux,
ou encore « éco-matériaux ». Il n’existe pas a '’heure actuelle de critéres clairement définis
et encore moins de normes permettant de classifier un matériau comme éco-matériau
[PEU 08, ESC 06]. En fait, en plus des caractéristiques techniques habituelles demandées
a un produit pour I'habitat, on va chercher a ce qu’il réponde au cahier des charges de la
construction durable en termes de respect de I'environnement, confort de I'habitat et

santé des utilisateurs (cf. Tableau I. 2).

Tableau 1. 2.8Qualités recherchées lors de I'élaboration d'un éco-matériau pour la
construction. Bilan de différentes définitions [AMI 09, MAG 10]

Criteres techniques habituels

Qualité environnementale

Performances mécaniques
Qualité architecturale
Résistance au feu et a la chaleur
Durabilité

Facilité d’entretien

Economique

Utilisation de matiéres premiéres renouvelables et
recyclables (bois, végétaux, ...)

Energie grise
Emissions de GES de la « tombe au berceau »

Respect de I'environnement lors de I'exploitation
des matiéres premiéres (eau, paysage,
biodiversité...)

Confort de I’habitat et de mise en ceuvre

Qualité sanitaire

Limitations des émissions de COV dans

I’habitat et lors de la construction

Limitations des émissions de minéraux
volatiles (fibres, poussiéres, ...),

particulierement lors de la construction.

Qualités thermiques : conductivité, inertie,
effusivité

Qualités hygroscopiques : perméabilité a la vapeur,
diffusivité en phases vapeur et liquide, isothermes
d’absorption/désorption

Qualités acoustiques : coefficient d’absorption
acoustique, indice d’affaiblissement acoustique

[.1.4.c. Une réglementation en constante évolution

Les nouveaux critéres définis ci-dessus sont autant de points a prendre en compte

lors de 'élaboration de nouveaux matériaux en laboratoire ou centre de recherche ainsi
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qu’au moment du choix de matériau pour une construction donnée. A I’heure actuelle,
I'Analyse de Cycle de Vie (ACV) constitue le moyen le plus répandu pour estimer
I'impact environnemental d’'un produit. Cet outil a été normalisé dans la série ISO 14040
[AFN 06] concernant la gestion de I'environnement. Il existe d’autres méthodes pour
définir 'impact d’'un produit manufacturé, notamment le bilan carbone mis en place par

I’ADEME, mais son application s’avere limitée.

La mise en place des FDES® (déclaration environnementale de type III) par
PAIMCC’ exige des fabricants de matériaux d’effectuer une ACV de leurs produits basée
sur la norme précitée et & communiquer sur les aspects hygiéne, sécurité et sanitaire de
leurs produits. Un exemple de fiche est donné en Annexe A.3.b. Elles font 'objet de la
norme NF P 01 010 et permettent d’obtenir la certification ISO 14025 [AFN 10]. Les
FDES ne constituent pas au jour d’aujourd’hui une obligation réglementaire. Pour le
moment, la mise en place en 2008 du réglement européen REACH [REA 06] sur les
substances chimiques est la premiére réglementation qui touche directement ou
indirectement les matériaux de construction. De maniére plus ciblée, le décret n® 2011-
321 du 23 mars 2011 relatif a «l'étiquetage des produits de construction ou de
revétement de mur ou de sol et des peintures et vernis sur leurs émissions de polluants
volatils » impose aux fabricants, importateurs, distributeurs de produits de construction
et de décoration, entreprises de construction, acheteurs de tels produits, « d'indiquer sur
une étiquette, placée sur le produit ou son emballage, ses caractéristiques d'émission, une

fois mis en ceuvre, en substances volatiles polluantes ».

Un étiquetage non obligatoire (déclaration environnementale de type I) sur les
matériaux de construction existe également mais s’avere limité. Le label ACERMI' [ACE
09] concerne ainsi les produits isolants industriels livrés en rouleau ou en plaques. Les
produits commercialisés sur le marché européen peuvent également obtenir le label
Natureplus'!, qui fait référence en terme d’exigences puisqu’il ne concerne que
les produits qui se composent d’au moins 85% de matiéres premieres renouvelables ou
d’origines minérales pratiquement inépuisables. Afin de faire des choix techniques, les
bases de données de logiciels comme Cocon fournissent des informations techniques
complémentaires aux fiches FDES pour de nombreux matériaux de construction
(conductivité thermique, chaleur spécifique, résistance a la diffusion de la vapeur d’eau,

énergie grise et impact carbone basés sur une ACV).

8 FDES : Fiches de Déclaration Environnementales et Sanitaires, fdes.fr (31/08/10)
? AIMCC : Association des Industries de Produits de construction, www.aimcc.org (31,/08/10)

1 ACERMI : Association pour la CERtification des Matériaux Isolants, http://acermi.csth.fr
(02/09/10)

""'NaturePlus : http://www.natureplus.org (02/09/10)
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[.2. LE CAS SPECIFIQUE DES BETONS DE PARTICULES
LIGNOCELLULOSIQUES

Le mariage entre matiéres végétales ou animales et les liants minéraux ne date pas
d’hier. Nombreux sont les vestiges du passé qui témoignent de la durabilité¢ de ce type de
mélange. Les siécles, voire les millénaires, imposent donc un constat : il est possible

d’¢élaborer localement des matériaux de construction durables dans le temps.

A T'heure actuelle, pres de 60% des habitations dans le monde sont construite en
terre ou avec un mélange de terre et de matiéres végétales [HEG 10]. Cest le cas de

I’habitat traditionnel berbére, construit en pisé¢, dans la partie sud du Maroc (cf. Figure 1.

4).

Figure I. 4. Ksar d'Ait Ben Haddou, Maroc, XIlIlé¢me si¢cle. Un ensemble constructif mélant
pierre, terre et végétaux lignocellulosiques.

L’industrialisation des pays a eu pour conséquence dans ce domaine un
remplacement progressif des matériaux élaborés localement par des matériaux industriels.
Et pourtant, si 'on tient compte de l'objectif fixé par le plan batiment de 400 000
rénovations par an, 2 millions de tonnes de paille par an seraient suffisantes, soit environ
4% de la production annuelle francaise [AMI 09].

1.2.1. Contexte francais de développement des agrobétons

Il est certain qu’a ’heure de 'omniprésent « développement durable », I'utilisation
de matieres dites renouvelables (pour peu qu’elles soient gérées correctement) et locales
présente un intérét croissant dans I'univers des matériaux de construction, aussi bien en
France [ALC 07] que dans le reste du monde [OEC 04]. Autour des marchés principaux
générés par une culture céréaliere ou oléagineuse s’organisent désormais une multitude
de marchés secondaires qui vont permettre une valorisation la plus compléte possible.
C’est notamment le cas pour le chanvre [BOU 06-1] dont les débouchés sont aussi variés

que 'automobile pour les fibres, I'alimentation pour les graines ou encore le bois de la
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tige pour le batiment. Les quantités et les sources disponibles sont nombreuses [FRD 11],

la biomasse végétale a donc un bel avenir.
[.2.1.a. Des enjeux environnementaux et socio-€conomiques

Dans le domaine du batiment, le probleme francais est assez complexe. Depuis des
décennies, en réaction au « mal bati » des années d’apres guerre [AMI 09], des architectes
se sont structurés autour d’'une nouvelle conception du batiment: la conception
bioclimatique. Ils ont étés les premiers a réutiliser des matériaux locaux pour ériger leur
batisses [PEU 08]. Ce nouveau courant s’est imposé progressivement dans les milieux
écologistes et a donné naissance a de nombreuses associations d’auto-constructeurs et une
nouvelle génération d’artisans [LAU 07]. Pour eux, I'utilisation d’écomatériaux couplée a
une démarche d’éco-construction se doit d’étre avant tout un facteur de développement
local et de lien social [AMI 10]. La récupération de ces thématiques par les milieux

industriels et scientifiques génére donc légitimement des incertitudes de leur part :

« Les écomatériaux sont le plus souvent issus de ressources locales, employant de la main
d'ceuvre locale, mobilisant les savoirfaire locaux, s'intégrant a l'art de batir local et stimulant une
économie protectrice des droits sociaux des travailleurs et redistributive des richesses qu'elle crée.
Cette démarche s'oppose a la production industrielle de matériaux standardisés pour les maisons
standards formant un paysage uniforme sans s'adapter aux particularismes climatiques ou

architecturaux régionaux. » [AMI 09]
[.2.1.b. Le piege de la nouveauté : les avis techniques

Si cette démarche est possible dans certains pays européens, notamment les pays
scandinaves, pour lesquels le systéme de certification est plus favorable [PRE 07], elle reste
compliquée en France. Les matériaux de construction classiques, comme le béton ou la
brique, voient leur mise en ceuvre décrite dans des Documents Techniques Unifiés
(DTU), qui s’inscrivent bien souvent dans un cadre normatif. Il est ainsi ais¢ de

commercialiser un produit dont le cadre technique d’utilisation fait I'objet d’un ou

plusieurs DTU.

Pour pouvoir prétendre a étre utilisés, les matériaux de construction innovants, tel
que les bétons lignocellulosiques, doivent se plier a une démarche certificative plus
complexe. C’est la condition sinéquanone pour que les maitres d’ceuvre et artisans, qui
sont soumis a la garantie décennale, puissent faire assurer leur ouvrage. Les fabricants et
fournisseurs de matériaux innovants sont donc en amont contraints d’apporter des
garanties en termes de performance et de mise en ceuvre. Au niveau francais, ce n’est
qu'apres I'obtention d’un avis technique sur le produit de construction, délivré par le
CSTB et renouvelable tous les 5 ans, que les assureurs consentent généralement apporter
une décennale. On comprend trés bien que sans cette assurabilité, les maitres d’oeuvre ne

peuvent courir le risque d’utiliser un matériau novateur. Dans le cas d’'un produit ou
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systéme constructif pour lequel 'objectif est de satisfaire une demande locale, le poids

financier de la réalisation d’un avis technique s’avére bien souvent trop lourd a porter.

Dans ce contexte particulier, le role d’associations telles que Construire en
Chanvre est d'un grand intérét puisqu’elles permettent de crédibiliser les filieres en
rassemblant tous les acteurs, de I'agriculteur au chercheur. Leur travail peut aboutir,
comme cela a été le cas pour la filiere chanvre, a la mise en place de régles

professionnelles d’exécution qui constituent une étape intermédiaire avant le DTU.
[.2.1.c. Formation des professionnels et incitation du grand public

Au-dela des probléemes de la garantie décennale et de 'obtention d’avis techniques
pour les produits innovants, il existe une carence de formation des professionnels du
batiment qui continuent a employer les solutions conventionnelles [LAU 07]. Un des
problémes majeurs pour 'artisan réside dans la qualité saisonniére des bétons de végétaux
qui ne peuvent étre mis en place en conditions hivernales. Une utilisation a 'année en
extérieur nécessite donc une mise en forme industrielle qui permette un séchage préalable
des bétons. Ce type de mise en forme pourrait également étre un facteur important pour
limiter la variabilité des produits finis générée par la matiére premiére végétale associée a
une mise en ceuvre manuelle. L'utilisation de matiéres végétale issues de 'agriculture et
dont les rendements varient chaque année est de plus une source de variabilité quand a
I'approvisionnement des utilisateurs. C’est d’autant plus le cas en 1'absence d’une filiere

spécifique chargée de créer le réseau de distribution.

Le développement de ces filieres nécessite bien souvent, 3 un moment ou un
autre, une aide aux particuliers afin lancer le marché en orientant financiérement les
choix. Ces aides peuvent venir de 1'état lui-méme ou des collectivités territoriales a tous
les niveaux (région, département, commune, ...) [LAU 07]. Les écomatériaux peuvent
prétendre a des mesures fiscales incitatives telles que les crédits d'impdts mais au méme
titre que I'achat de tout autre matériau d’isolation [DGF 09]. En fonction de 'application
visée, le matériau doit remplir le cahier des charges fixé en termes de résistance thermique
conductive'?. Nous verrons par la suite (§2) qu'un béton lignocellulosique, tel que le
béton de chanvre, posséde des propriétés intrinséques qui ne peuvent étre réduites aux

seules performances thermiques. Ces dispositions jouent donc en défaveur d’'un matériau

comme le béton de chanvre [ADE 07].

Il est également évident que le manque de recul des connaissances scientifiques
sur ce type de composites est un frein pour les décideurs, maitres d’ceuvre et maitres
d’ouvrage. Le point le plus critique concerne leur durabilité ainsi que celle des procédés
les mettant en ceuvre. Méme si les observations archéologiques démontrent la tenue dans
le temps des mélanges terre/paille (cf. §1.2.1), elles attestent seulement de leur potentiel

en terme de durabilité.

12 ] . . Jon) S I ..
La résistance thermique conductive Ry d’'un matériau désigne sa capacité a résister au passage
d’un flux de chaleur par conduction pour une épaisseur donnée. Elle s’exprime en m2.°C. W',
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1.2.2. Que désigne le terme Agrobétons ?
[.2.2.a. Définition générale

Un béton au sens conventionnel du terme consiste en un mélange hétérogéne
entre un liant minéral et des granulats, également minéraux, de dimension graduée. Par

analogie, ce que nous définirons comme Agrobéton consistera donc en :

« Un mélange entre des granulats issus de végétaux lignocellulosiques provenant directement

ou indirectement de Uagriculture ou de la foresterie, majoritaires en volume, et un liant minéral »
Ne serons pas considérés dans cette définition les mélanges incluant:

Q des granulats lignocellulosiques en faible volume ;

Q2 des fibres de végétaux lignocellulosiques en renfort dans le béton.

En effet, nombre de travaux ont pour objectif 'élaboration de matériaux de
construction utilisant une ou des matiéres lignocellulosiques comme renforcement de
structure et non comme agrégat léger a vocation isolante. Les matiéres utilisées sont en
général des fibres qui servent a améliorer la résistance en traction, la ductilité¢ et le
comportement post fracture des bétons composites ainsi élaborés. L'étude scientifique de
ces Bétons Renforcés de Fibres (BRF) élaborés a partir de fibres minérales ou synthétiques
a commencé au début du XXeme siecle [BRA 08]. Plus récemment, des travaux ont été
menés pour valoriser des fibres organiques en substitution des fibres industrielles. Elles
proviennent de différentes sources comme le bois [COU 05, TON 10], la noix de coco
[GHA 99], le sisal [LI 00, TOL 03], le palmier [KRI 05], le bambou [SUD 06], la bagasse
[AGG 95, BIL 08] ou encore le diss [MER 07]. Il est intéressant de noter que des pays
comme le Brésil dotés d’une flore exceptionnelle disposent d’une large palette de fibres et

la recherche est trés active dans ce domaine [SAV 00, AGO 05].
[.2.2.b. Les ressources lignocellulosiques

Plusieurs matiéres lignocellulosiques ont fait I'objet de recherches pour étre
intégrées a des liants minéraux comme granulat léger. Le Tableau I. 3. présente une
synthése, par pays et par matiére, des recherches conduites jusqu’a présent sur ce qui a été
défini comme Agrobéton. Ne sont inclues que les études conduites sur des granulats

légers, conduisant a des bétons de masse volumique seche inférieure & 1000 kg/m’.

Il est intéressant de noter que la France, pays agricole et forestier, finance des
recherches sur plusieurs ressources telle que le chanvre, le lin, le bois, le tournesol ou
encore la betterave. Mais comme pour les bétons renforcés par des fibres naturelles, les
premiéres études scientifiques datent des années 2000 [ARN 00, BOU 98], méme si des
chantiers expérimentaux ont étés menés au préalable. La trajectoire suivie par le
développement de ces matériaux est dite bottom-up, cest-a-dire du chantier vers le

laboratoire.
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Tableau 1. 3. Synthése des recherches sur les matériaux mélangeant des liants minéraux et des
produits lignocellulosiques pour la confection de bétons légers

Matiere
Plante L Source (s) Liant(s) utilisé(s) Pays Références
valorisée
. [ARN 00, CER 05,
Tradical PF 70,
CHA 08, ELF 08, COL
Coproduit AU France ¢ SAM 08, NGU 09
Chanvre Cheénevotte ojpro e hydrauliques, ’ ’ ’
agricole q MAG 10, ARN 12]
melange [EVR 08, BUT 04, EIR
métakaolin-chaux  Autre(s)
06, DEB 09, HIR 10]
) Ana, Co-produit Ciment Portland, [KHA 08, AAM 08,
Lin France
étoupe agricole Ciment + Sucrose ELH 10]
) Ciment Portland,
Bois (toutes Sei Déchet de Mel ] ) F [BOU 98, GOV 04,
) t -
essences ciure .ec .e e e. ange cimen rance COA 06]
fondues) copeaux scierie argile
con Ciment Portland, Autre(s) [SEM 02, TUR 07]
Sous-
) ) Mélange
Tournesol  Tige produit ) ) France [MAG 10, NOZ 12]
i métakaolin-chaux
agricole
Pulpe de Déchet
Betterave betterave industrie Ciment Portland  France [MON 08, MON 11]
déshydratée alimentaire
) Déchet
Noix de ) ) .
Coque industrie Ciment Portland  Autre(s) [KHE 01]
e alimentaire
Déchet
Durian Coque industrie Ciment Portland  Autre(s) [KHE 01, CHA 05]
alimentaire
, : Déchet )
Liege Bois ] ) Ciment Portland  Autre(s) [KAR 06]
industriel
. ) Co-produit
Miscanthus Tige ] Ciment Portland  France [LEN 11]
(éthanol)

Toutes ces ressources ont un point commun, elles sont soit des co-produits ou des
sous-produits, soit des déchets industriels. Ce n’est pas une liste exhaustive puisque des
projets industriels sont menés avec d’autres végétaux comme le miscanthus ou les pailles
de blé [FRD 11]. Ces matiéres, disponibles et bon marché¢, sont donc logiquement d’un
intérét grandissant pour diverses utilisations, notamment pour confectionner des

des

environnementaux face aux systémes d’enveloppe de batiment traditionnels. Ce sont en

Agrobétons. Leur valorisation permet également la réduction impacts

effet des matiéres renouvelables, biodégradables, neutres en ce qui concerne les émissions
de GES et nécessitant peu d’énergie pour étre transformées [BAL 04]. Néanmoins, toutes

ne peuvent étre utilisées et il est nécessaire de définir un cahier des charges pour leur
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sélection. Une récente étude réalisée conjointement entre ’ADEME et FRD" fait le

point sur les gisements et disponibilités mondiales des fibres végétales [FRD 11].
1.2.3. Caractéristiques générales des agroressources lignocellulosiques
[.2.3.a. Composition chimique

Les ressources préférentiellement choisies pour élaborer des Agrobétons sont dites
lignocellulosiques. L'étymologie du mot permet de comprendre qu’elles sont constituées
majoritairement de cellulose et de lignine, qui sont les deux composés les plus présents
dans la biomasse végétale (=70%). Deux autres composés moléculaires majeurs vont se
retrouver dans les tiges de ses végétaux: les hémicelluloses et les pectines. Toutes ces
substances sont formées de chaines macromoléculaires organiques qui constituent les
polysaccharides. Quelques éléments mineurs tels que des cires et des protéines sont aussi

présents.

La cellulose est un polymeére de glucose qui est I'un des constituants principaux de
la paroi végétale. Il s’agit du biopolymeére responsable de la majorité des résistances
mécaniques dans les végétaux ne possédant pas de tissus secondaires. Son organisation,
majoritairement cristalline, rend la cellulose insoluble dans la plupart des solvants

notamment ’eau, méme si ce composé reste trées hydrophile.

Les lignines se présentent sous forme de polymeéres tridimensionnels. Leur
structure complexe varie en fonction de I'espéce mais aussi des éléments morphologiques
(fibres, vaisseaux...). Elles conférent aux végétaux qui en possédent rigidité et
imperméabilité, les lignines étant des composés trés hydrophobes. Enfin, elles participent
a la cohésion des fibres dans les parties boisées lignocellulosiques du xyléme et leur

apportent une importante résistance en compression.

Les hémicelluloses sont des polysaccharides a chaines plus courtes que celles de la
cellulose et a structure amorphe. Elles sont hydrophiles et ont notamment la capacité de
gonfler au contact de Ieau. C’est ce gonflement qui est responsable de l'instabilité
dimensionnelle du bois. Par ailleurs, les hémicelluloses sont solubles dans I'eau et

peuvent étre extraites de la paroi lors d’une trempe alcaline notamment.

Les pectines sont des polysaccharides acides. Elles sont présentes en quantité
importante dans la lamelle mitoyenne (cf. §1.2.3.c), ou elles assurent la cohésion des
cellules. Au méme titre que les hémicelluloses, il s’agit d’un composé soluble dans I'eau. Il
faut noter que la composition et la structure des hémicelluloses et des pectines varie avec

I'espéce végétale et est de ce fait trés complexe a appréhender.

B ERD : Fibres Recherche et Développement
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[.2.3.b. Organisation structurale

Les wvégétaux lignocellulosiques peuvent étre décrits a trois niveaux:
macroscopique, microscopique et moléculaire. Dans le cas des tiges ou pailles qui
représentent le plus gros potentiel pour D'élaboration d’Agrobétons, la structure
macroscopique peut étre généralement décrite comme sur la Figure 1. 6. Les tiges des
végétaux lignocellulosiques peuvent étre de deux types: monocotylédones ou
dicotylédones. Dans le cas de végétaux annuels comme les pailles, ces deux types de tiges
auront la méme composition mais une organisation différente. Ce n’est qu’a partir de la
deuxiéme année, comme dans le cas du bois, que 'on commence a former des tissus

secondaires constituant les cernes annuels [WIE 05].

Figure 1. 5. Plans de section caractéristiques des tiges lignocellulosiques [RAV 70]

En fonction de la ressource disponible et des co-valorisations, la tige peut étre
valorisée en partie ou entiérement pour la confection d’Agrobétons. L'utilisation de la
tige dans son entier complexifie bien entendu les phénomeénes d’interaction entre le
végétal et le liant éventuel. En effet, la composition chimique des différentes structures
végétales est sujette a variation. La coloration au carminotvert de Mirande de la coupe
visible en Figure 1. 6 permet en effet de distinguer en vert les zones a forte présence

ligniques, les autres zones étant plus riches en cellulose [GUY 10].

1. Espace creux

2. Moelle
3. Xyléeme primaire
Bois
| 4. Phloéme primaire
5. Fibres corticales
Cortex

6. Ecorce

7. Epiderme

Figure 1. 6. Coupe transversale d'une tige de dicotylédone jeune (lin) colorée au carminot-vert
de Mirande et détail des structures associées [GUY 10]
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A Téchelle microscopique, il est intéressant de noter la multiple porosité qui
caractérise ces végétaux et dont le but est de subvenir aux besoins physiologiques de la

plante. Par exemple, le xyleme et le phloéme servent respectivement a la circulation de la

séve brute et de la séve élaborée [RAV 70].

Trach¢ides

'

Ponctuations

1 B
2Rl

Direction longitudinale de la tige

Figure 1. 7. Représentation tridimensionnelle de la structure d’un bois tendre [RIV 91]

Une représentation tridimensionnelle du xyleme des bois tendres est donnée par
River et al. [RIV 91] (cf. Figure L. 7). Elle souligne 'organisation en cellules en majorité
orientées longitudinalement. Certaines cellules sont dépourvues de paroi terminale et
peuvent constituer de véritables vaisseaux ou trachéides pouvant transporter la séve
(Figure 1. 7). Ces parois latérales sont parsemées de ponctuations, ouvertures intégrées

aux parois, dont le role est d’effectuer le transfert des fluides entre les différentes cellules.
[.2.3.c. Organisation cellulaire

A Téchelle cellulaire, les végétaux lignocellulosiques sont constitués de longues
cellules a 'organisation complexe, a I'exception de la moelle cellulosique a la structure en
nid d’abeille (cf. Figure 1. 8). La lamelle mitoyenne est majoritairement constituée de
pectines qui jouent le role de liant entre les cellules. Les parois primaires sont constituées
de cellulose bordée de microfibrilles d’hémicelluloses, et sont reliées par un réseau de
pectines et de protéines [SED 07]. Les parois secondaires ont les mémes constituants mais
contiennent en plus de la lignine qui vient s’insérer et bloquer la croissance cellulaire. Ce
processus s’effectue dans le cas des arbres lorsqu’une nouvelle couche de bois tendre vient
remplacer la précédente au printemps. En revanche, dans les végétaux lignocellulosiques
annuels, la paroi secondaire n’a pas le temps de se former. Le role de la cellule est alors de

conduire les fluides nourriciers (séve, eau...) a travers un conduit : le lumen.
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Lumen

Paroi primaire

Lamelle mitoyenne

Ouverture de
ponctuation

Chambre de

ponctuation

Membrane de
ponctuation

Figure 1. 8. Structure de la cellule végétale constitutive des végétaux lignocellulosiques

annuels [WIE 05]

Les différentes échelles structurelles du végétal décrites (cf. Tableau 1. 4) sont

autant de parameétres a prendre en compte lors d’'un choix technique [GAR 08]. La taille

des structures, leur organisation et leur constitution moléculaire vont en effet influer sur

le comportement du végétal dans le milieu alcalin formé par le liant minéral hydraté. Ces

parameétres seront détaillés de maniére plus large et comparative entre les végétaux utilisés

au cours de la thése dans la seconde partie du document.

Tableau 1. 4. Dimensions caractéristiques des structures des tiges de végétaux lignocellulosiques

Dimension
Type de structure . Source(s)
caractéristique
Diametre des pores de la paroi primaire 1,7-2nm [GAR 08]
Diametre d’'une ponctuation ouverte 200 nm [GAR 08]
Diameétre du lumen des trachéides 4-25 um (GAR 08]
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II. COMPORTEMENT DES BETONS DE PARTICULES
LIGNOCELLULOSIQUES

Dans cette partie, un état des lieux du matériau béton de chanvre, seul Agrobéton
a faire 'objet de régles professionnelles de mise en ceuvre manuelle [FFB 09], sera
effectué. Cette synthése sera axée particulierement sur les développements a vocation
industrielle, pour lesquels le matériau chanvre est orienté dans une direction privilégiée.
Cela peut étre di 2 une mise en forme par projection [ELF 08, MOU 09], par compactage
[CER 05, NGU 09-1] ou par vibrocompaction [BUT 04, MAG 10]. Les caractéristiques
du matériau classiquement observées seront détaillées, notamment celles de transfert de
masse et de chaleur. Il est important de comprendre que la nature méme du matériau
engendre des propriétés d’une variabilité plus importante que les matériaux classiques. En
fonction des conditions climatiques annuelles, de la densité de semis, de la variété de
chanvre ou de la chaine de transformation, les caractéristiques de la chénevotte vont
évoluer [BOU 06-1]. Une mise en ceuvre manuelle du matériau ajoute encore a ce

probléme.

Par ailleurs, le but étant d’effectuer une analyse comportementale du matériau, les
résultats obtenus avec le couple formé par le liant PF70 et le granulat de chanvre
Chanvribat seront principalement étudiés. Des paralleles avec d’autres Agrobétons
lignocellulosiques pourront étre faits, les travaux menés jusqu'a présent restant

majoritairement des études de faisabilité.
II.1. LE BETON DE CHANVRE ET CHAUX COMME PRECURSEUR

Si on ne devait retenir qu’un seul des bétons légers élaborés a partir de granulats
lignocellulosiques, ce serait sans contexte le béton de chaux et de chanvre, ou BCC". 1l
consiste a la base en un mélange de granulats de tige de chanvre (Chénevotte), d’un liant
minéral, d’eau et éventuellement de sable. Testé depuis plusieurs décennies par quelques

architectes précurseurs, il fait 'objet de recherches et de développements en nombre

croissant depuis plus de 10 ans [HUS 08].
I1.1.1. Applications et mise en ceuvre

La particularité premiére du béton de chanvre vient de sa multifonctionnalité. En
fonction de l'application souhaitée (mur, toiture, dalle...), la formulation et la mise en
ceuvre du matériau vont varier. Les regles professionnelles [FFB 09] qui régissent la
construction en BCC effectuée de maniére manuelle décrivent d’ailleurs séparément
chacune de ces applications (cf. Tableau I. 5). Les inconvénients inérants a cette

formulation résident dans la lenteur d’exécution et la quantité importante d’eau

4 BCC : Béton de Chanvre et de Chaux
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nécessaire a sa préparation (rapport en masse Eau/Liant > 1,5) qui conduit a un temps de

séchage de plusieurs mois [HUS 08].

Tableau I. 5. Dosages du BCC a mettre en ceuvre manuellement en fonction de
I'application visée [CEC 09]

. Liant / Masse volumique L
Chanvre Liant Eau Utilisation

Granulat séche
kg/m’] [kg/m’] [kg/m’ Caractéristiques
[kg/m’] [kg/m’] [kg/m’] L/G (ke/m’] / q
) Tres peu de liant,
Toit 100 100 200 1 p =250 ] .
fonction d’isolant
Couches d’isolation ou
Sol 100 275 500 2,75 ~ 500
© 7 ! P de dalles d’étage
Compromis résistance
Mur 100 220 350 2,2 p =420 ) ) }
mécanique/isolation
Enduit 100 800 500 8 p =800 Forte teneur en liant

Cependant, la fabrication et la mise en ceuvre de ce matériau ne se font pas
uniquement manuellement. Le matériau peut également étre mis en place par projection
directement sur un mur ou dans des coffrages aménagés en toiture [ELF 08, MOU 09].
Cette méthode permet une mise en place nettement plus rapide et nécessite une quantité
d’eau plus faible ce qui diminue le temps de séchage. En revanche, les propriétés
résultantes sont plus inhomogenes. Il est néanmoins difficile pour un artisan seul

d’acheter ce type de matériel, coliteux et nécessitant un véhicule approprié.

Une derniére solution est aujourd’hui proposée :la préfabrication. Il existe en
France plusieurs fabricants de blocs de BCC non porteurs (cf. Figure 1. 9). En Belgique,
les parois préfabriquées existent déja sur le marché. Si I'on se référe au paragraphe
précédent (§0), il semble que la préfabrication soit la solution la plus 4 méme de régler les
problemes liés au développement des bétons lignocellulosiques. Arnaud [ARN 09] parle

des avantages suivants :

Matiéres premiéres et processus (Compactage, conditions de cure...) ;
Facilité de pose et productivité accrue ;
Caractéristiques techniques constante ;

Uniformité de la production et démarche qualité facilitée ;

NI N I )

Réseau de fabrication existant.

Rajoutons que cette technique présente 'avantage d’éviter les composés volatils
sur chantier. Elle nécessite cependant l'utilisation d’une structure porteuse annexe, les
performances mécaniques étant a ’heure actuelle loin d’étre structurelle. Par ailleurs, les
auteurs [CER 05, NGU 09-1] attestent de problemes d’homogénéité lorsque des couches
trop importantes de BCC sont mises en forme par compaction en raison de frottements

contre les parois du moule.
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Figure 1. 9.8Bloc de BCC et systéeme constructif associé (http://www.easychanvre.fr, 31/08/10)
11.1.2. ACV des bétons de chanvre

Les végétaux lignocellulosiques sont recherchés pour une utilisation dans Ila
construction en raison de leur qualit¢ de puits de carbone. Lors de leur phase de
croissance, ils captent du CO, nécessaire a I'accomplissement de la photosynthése. Ce
CO, reste ensuite emprisonné dans le béton lignocellulosique tout au long de son
utilisation. L'effet puits de carbone est encore accentué lorsque 1'on utilise comme liant la
chaux, dont la solidification par carbonatation (cf. Chapitre V) nécessite I'intégration de
gaz carbonique. Le matériau chanvre-chaux a d’ailleurs fait 'objet d’'une ACV réalisée sur
un béton banché sur ossature bois par 'INRA [BOU 06-2]. Les résultats attestent de
I'intérét de ce matériau qui pour les parametres étudiés sur un cycle de vie de 100 ans
capte 35,5 kg de CO, équivalent par m? de mur d’'une épaisseur de 26cm. En
comparaison, les émissions d’'un mur construit selon la méthode conventionnelle
(solution parpaing + isolant) sont d’environ 100 kg CO,/m? [BEV 08]. Il est a noter que
la fabrication du liant considéré dans cette étude (Tradical PF 70) est la principale cause
d’émissions de GES et de consommation d’énergies non renouvelables (cf. Figure 1. 10).
C’est donc sur ce terrain que peut encore étre amélioré le bilan environnemental des

bétons de chanvre, et plus largement des bétons lignocellulosiques.

Stockage de GES Emissions de GES
(kg CO, eq./m? de mur) (kg CO, eq./m? de mur)

Allocation massique Allocation massique
Transport
0,

2%

E(r_)ci)sciucnon \1/9i(e%)en ceuvre 1 O/1056 en ceuvre J_
16%

Production
matieres
Production Séizlleres
chénevotte
65%

Figure L. 10. Analyse de cycle de vie du BCC banché réalisée avec la formulation mur [BOU
06-2]. Répartition massique du stockage (a.) et des émissions (b.) de gaz a effet de serre au
cours du cycle de vie du BCC et répartition relative entre ces deux postes.
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[1.2. POROSITES DU BETON DE CHANVRE

De nombreux travaux traitent des propriétés thermiques des bétons de particules
lignocellulosiques car ils sont avant tout élaborés pour réaliser des murs a isolation
intégrée. Néanmoins, il est depuis longtemps considéré dans le cas des BCC que ces
propriétés thermiques ne peuvent étre abordées seules, le caractére hygroscopique du
matériau nécessitant une prise en compte des transferts de masse [ARN 00]. Des études
de plus en plus nombreuses sont menées en ce sens pour caractériser ce couplage dans les
BCC ou d’autres bétons lignocellulosiques en régime transitoire [CHA 05, EVR 08, TRA
10]. Des logiciels de simulation comme WUFI, réservés aujourd’hui a la recherche,
pourraient a l'avenir étre utilisés par les bureaux d’étude. Leur utilisation requiert
cependant la détermination de parameétres physiques, thermiques et hydriques

intrinséques au matériau [EVR 08].
11.2.1. Facteurs d’influence

Le BCC est en fait un mélange de trois constituants : 'intérieur de la tige de
chanvre (chénevotte), un liant minéral et de 'eau. En fonction des propriétés souhaitées,
les proportions respectives de ces composantes vont varier (cf. Figure 1. 11). En regle
générale, plus la quantité de chanvre est importante, plus on obtiendra un béton léger
[CER 05, BUT 04]. Néanmoins, nombreux sont les facteurs qui vont influencer les
propriétés des bétons de chanvre. Plusieurs études les définissent selon deux types : les
facteurs de composition et de mise en ceuvre (cf. Tableau 1. 6). Pour le moment, il
semble difficile de savoir quels parameétres sont prépondérants et quels sont les couplages
qui peuvent exister [NGU 09-1]. Nous verrons par la suite que certaines études
conduisent méme a des effets inverses de certains parameétres. D’autres facteurs
pourraient étre inclus dans les facteurs de composition comme par exemple le traitement
appliqué au végétal [HUS 08]. Ce point sera abordé au paragraphe Chapitre IL:1II de cette
synthése. Il a été choisit de centrer I'étude sur une sélection de formulations permettant
de mieux comprendre I'influence de ces facteurs. Les travaux présentés seront ceux menés
avec le liant Tradical PF 70 pour faciliter les comparaisons et la compréhension. Le

Tableau 1. 7 présente les formulations et les travaux qui font 'objet de cette synthése.

Air inter-particulaire (n, p) Chenevotte Liant minéral

Rapport massique Liant/Granulat (L/G) croissant

Figure 1. 11. Microstructure du béton de chanvre sec en fonction du dosage [EVR 05]
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Tableau L. 6. Facteurs influencant la résistance mécanique d'un aggloméré chanvre-chaux.

Synthése de différentes sources [BUT 04] [HUS 08] [NGU 09]

Facteurs de composition

Facteurs de mise en ceuvre

Nature du liant et des adjuvants
Rapport massique Liant/Granulat

Nature de la chénevotte
Taille des particules de chénevotte

Rapport massique Eau/Liant

Séquence de malaxage
Cure appliquée
Temps de cure

Procédé de mise en forme (compactage,
projection, banchage...)

Tableau I. 7. Formulations a base de Chanvribat et PF70 répertoriées dans la littérature

Nom Pourcentages

o . o Mise en Compactage L/G* E/L**  pars™*
utilisé par massiques initiaux p Auteur M kg/m’
l'auteur  Chanwvribat PF70  Eau orme ba €L IASSE  CTLTIdsse m
T ‘t 25,1 24,6 50,3 Compactage [CER 05] 0,0S 1,0 2,0 455

oi
25 25 50 Manuelle [EVR 08] 1,0 2,0

Dalle 14,2 34,8 50,9 Compactage 0,05 2,5 1,5 789

[CER 05]
A3-2 9,9 47,7 42,4 0,05MPa 0,05 4.8 0,9 1042
0,025 593
16,5 33,7 49,8 Compactage [CER 05] 0,05 669
0,1 764

Mur o [ELF 08] - 2 1,5
Projection

16 34 50 [MOU 09]

Manuelle [COL 8]

17 33 50 [EVR 08]
AAA 36,8 40,8 22,4 1,6 1,1 0,55 652
BAA 23,1 49,6 27,3 0,81 2,15 0,55 661
BAB 20,0 43,0 37,0 0,39 2,15 0,86 670
BAC 19,4 41,8 38,8 0,39 2,15 0,93 662
BBA 23,1 49,6 27,3 1,41 2,15 0,55 864
BBB 20,0 43,0 37,0 0,88 2,15 0,86 868
BBC 19,4 41,8 38,8 Compactage [NGU 09-1] 0,73 2,15 0,93 874
BCA 23,1 49,6 27,3 1,7 2,15 0,55 921
BCC 19,4 41,8 38,8 1,05 2,15 0,93 944
CAB 13,4 46,6 40,0 0,31 3,48 0,86 680
CAC 13,0 45,1 41,9 0,09 3,48 0,93 690
cccC 13,0 45,1 41,9 0.25 3.48 0,93 929

*L/G : Rapport Liant/Granulat en masse
** E/L : Rapport Eau/Liant en masse

* k%

Parp : Masse volumique apparente fraiche du mélange aprés mise en forme
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11.2.2. Une porosité multi-échelle

Avant toute chose, il est important de définir clairement les caractéristiques
physiques des bétons lignocellulosiques, qui constituent un milieu poreux non saturé.
Samri [SAM 08] définit clairement ce milieu et nous utiliserons donc les mémes

nomenclatures (cf. Figure L. 2.).

LIQUIDE PLo

MmroT

SOLIDE PsoL

Figure 1. 12. Milieu poreux non saturé [SAM 08]

Toute éprouvette de béton posseéde des caractéristiques physiques intrinséques qui
peuvent étre définies a partir du modele défini ci-dessus. Elles sont répertoriées dans le
Tableau L. 8. et sont le direct reflet du matériau et de son environnement (température,

humidité ambiante, ...).

Tableau 1. 8.&Grandeurs physiques caractérisant les milieux poreux non saturés

Grandeur Symbole Relation Unité

Masse volumique apparente Pa Pa=mror/Va=pao*(1+w) (kg.m?]

Masse volumique apparente Pao= (mgaz + mgor)/Va 5

. Pao0 [kg.m"]

séche =~ msor/Va

Masse volumique absolue Ps Ps= msor/ VsoL (kg.m?]

Porosité totale nror (Pao- Ps)/Pao = no + nf [m’.m?]

Porosité ouverte nouy Nouv= NTOT - NFER [m’.m’]
Porosité fermée ou occlusel neerl NfErR= NroT — NouvE [m’.m’]E

. (mTOT - mSOL)/ mrtoT 3 3

Teneur en eau massique W [m’.m”]

= mLIQ/ mroT

La porosité du béton de chanvre a été un théme récurrent dans les études menées
jusque lors puisqu’elle est a la base de ses propriétés complexes. Collet et al. [COL 08] ont
mené une étude en porosimétrie mercure de ce matériau couplée a la méthode
d’estimation BJH [BAR 51] basée sur les courbes d’absorption/désorption du matériau
(voir 8IL.3). Ils distinguent trois familles de micropores (cf. Figure 1. 13) dont les pics
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apparaissent 1) entre 450 et 720 nm, 2) entre 60 et 90nm et 3) entre 10 et 40 nm. Ils
correspondent a la porosité du liant PF 70 déterminée dans le travail de Goyer [GOY 07].
En plus de ces micropores, deux familles de porosité dites mésoscopiques sont visibles
entre 10 et 40pm et entre 100 et 300um. Elles correspondent respectivement aux pores
formés par le réseau capillaire de la chénevotte et a la porosité du liant formée par
entrainement d’air. On peut néanmoins se poser quelques questions quant a la validité
de ces résultats en raison de la fragilité des particules végétales mais aussi de la matrice
inter-particulaire parfois poudrée de ces matériaux. De plus, la porosimétrie mercure
souffre de l'effet « bouteille d’encre » détaillé dans le travail des mémes auteurs. Cest
pour cette raison que la porosité mésoscopique apparait beaucoup plus faible en volume

que la porosité microscopique.

P oo PO EET LT ILT .
0,15 ‘ — Porosité mercure
. J R3as — Méthode BJH
— “ N -
[ R e . g
““ '_E‘
E 0,1
9]
$i
19)
2
[*]
! &
*
g 0,054 .3 |
Fin3 = “"
I _—tt b o BT A= seteesr pannnnd
-““ >o
0 Liag

of DT
Diamétre de pore (um)

Figure L. 13. Distribution porale incrémentale de la formulation Mur de béton de chanvre
obtenue en couplant la porosimétrie mercure et la méthode BJH [COL 08, NGU 09-1]

Des observations microscopiques permettent de valider ces résultats de mesure,
qui ne sont toutefois que qualitatifs en raison des problémes évoqués. Ces techniques ne
permettent cependant pas de distinguer ce que voit 'ceil nu, a savoir des macro-porosités
générées par 'empilement imparfait des particules et qui peuvent atteindre plusieurs

millimetres. On peut donc définir schématiquement le béton de chanvre comme sur la

Figure 1. 14.

| Porosité mésoscopique

L I. intra-liant

Liant

Particules de

chénevotte e

\ o Porosité

microscopique :

o . . intra-liant :
Porosité mésoscopique intra-

granulaire n, Porosité intraliant ny, ;

Porosité macroscopique inter-

granulaire ny;

Figure 1. 14. Schéma structural de la triple porosité du béton de chanvre.
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En terme de composition volumique, trois porosités sont retenues chez certains
auteurs [NGU 09-2] et sont plus rattachées aux composants pris séparément et a
I'empilement granulaire qu’aux tailles de pores. Ce sont les porosités que nous
désigneront comme intra-particulaire njp, inter-particulaire njgp et intraliant ny (cf.

Tableau I. 9). On note la relation suivante :

7ot FRspnEp s Eq. L. 160

Tableau I. 9. Nomenclature* utilisée pour décrire les masses volumiques et porosités des
composants des Agrobétons dans ce document.

Caractéristique Echelle considérée  Symbole Relation Unité
MATIERE DENSE
M lumi Matiére
asse VO. umique Ps. lignocellulosique Psr [kg.m”|@
solidel SX
Matiére minérale Og1
PARTICULE VEGETALE ISOLEE, POUDRE MINERALE OU LIANT SOLIDIFIE
Masse Particule végétale
?
volumique réelle /poudre minéralel Prorl 3
seche du Prox? lkg.m”2
constituant Liant solidel ProL 2
. Intra-particule/ nrorp =1 - Prop/Pssll
Porosité du N s g sl Nrorpll [m’.m
constituantf TOTX . ’
Intra-liant nroril  nrop=1- Pror/ PsiB
EMPILEMENT GRANULAIRER
Masse volumique Granulats en vrac PaoG
apparente seche  Paox ) [kg.m”]
ou vrac Liant vrac PaoL
Porosité entre 5 [nter-granulatsl DiEG NEG=1 - Paoc/Pror [m’.m’
Njp.xl
granl’dats X Inter—poudres nIE,P nIE,p=1 = pAO‘L/pRO—L ]
Porosité des N Intra-granulats NiaG Niac=NTOTP- pAo-G/ Pror  [m’.m’
granulats " Intra-poudres Niap  Njap= Drore- Paot/ProL ’

COMPOSITE LIANT/PARTICULES (AGROBETON)&

Masse volumique
. - _ 3
apparente fraiche Composite PAEB Pars=PumrtPmctPme  kgm”)
de 'agrobétonl
Masse volumique

apparente séche Compositel Paosd [kg.m”]@
de 'agrobétonl

Dosage des Liant® Pl ~
composants du P, x? Granulat® Pumcl Prx™ . [kg.m” ]

mélange frais@ Eaul Pyl M/ Myerance P aosl

Totalel nrorpl Nyapt Nipp + Nagll
Porosités de Intra-granulatsfd nac® NG = Pmc /Prop-NroTs [m’.m’
I'agrobétonf ' Inter-granulats@l Nyl NrorsB NiaG- Niasl Im
Intra-liantd Nl niag = Pur/Pros-Nrori P

* La nomenclature utilisée pour décrire les masses volumiques est basée sur la norme EN 1097-3 [AFN 98].
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L’expérience montre la nécessité de mesurer la porosité a la méme date que les
essais mécaniques car celle-ci diminue au cours du temps. En effet, la carbonatation,
comme la formation d’hydrates induisent un comblement des pores du matériau [GOY
07]. Cette porosité multi-échelle a été caractérisée en volume lors de différents travaux, en

utilisant des approches différentes (cf. Tableau 1. 10).

Les données issues de la bibliographie montrent que la porosimétrie a I'air utilisée
par Cerezo donne une porosité ouverte noyy trés importante, trés proche de la porosité
totale estimée nyors. Ce résultat souligne que malgré la présence de liant, le réseau des
capillaires végétaux reste majoritairement interconnecté. Le calcul de la porosité totale
estimée (cf. Eq. I.1) effectué par cet auteur est basé sur la porosité des constituants prise
séparément, a savoir celle des particules de chanvre d'un coté et du liant solidifi¢ de
lautre. Par ailleurs, il est nécessaire de connaitre la masse volumique de chacun de

constituants dans le mélange frais. Les hypothéses retenues par les auteurs sont les

suivantes :
2 le volume total du matériau avant et apres prise reste le méme ;
Q le volume des particules reste constant, quelque soit la contrainte de

compactage appliquée ;

Q2 'eau disparait totalement des particules a I’état final.

Les auteurs cités ci-dessus font 'hypothése que la porosité interne au liant est
identique a celle du mélange n’incluant pas de particules végétales. Ils ne considérent
donc pas que le végétal puisse avoir une influence sur la structure méme du liant, y

compris lors d’une prise hydraulique engendrant un couplage physico-chimique de I'eau.

La répartition de nrorp entre les porosités intra-particulaires nj,p, intra-liant ny
et inter-particulaires njp en tenant compte de ces hypothéses soulignent que le
compactage entraine la diminution de npgp (que Cerezo désigne par porosité
mésoscopique), les porosités internes aux composants restant les mémes. Une mise en
ceuvre par compactage, tassage ou projection va prioritairement réarranger les particules
et ainsi diminuer la porosité macroscopique [CER 05, NGU 09-2]. Toutes les propriétés
du matériau vont ainsi s’en trouver modifiées. Ce type de procédé va par ailleurs
engendrer une stratification du matériau, d’autant plus grande que I'effort de compactage
sera important [NGU 09-1]. Si 'on applique la méthode d’estimation de la porosité totale
aux résultats obtenus par Nguyen [NGU 09-1], on s’apercoit que les fortes contraintes de
compactage appliquées ne sont pas sans modifier la structure du végétal. En effet, la
porosité inter-particulaire, déterminée a partir des porosités intra-constituants, est
négative pour certains mélanges. Autrement dit, comme 'ont observé plusieurs auteurs, la
porosité inter-particulaire diminuerait fortement lors du compactage avant que les efforts

ne se concentrent sur les particules végétales.

La porosité accessible a I'eau, déterminée par Chamoin [CHA 08] et Collet [COL
08], donne des résultats plus faibles pour ngyy, la pression capillaire ne lui permettant pas

de remplir tous les pores (cf. Tableau I. 10). Elle atteste cependant du fort pouvoir
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hygrophile du matériau qui, en fonction de sa densité, absorbe plus d’une fois et demi
son poids en eau. Cette affinité pour I'eau est a la base du comportent hydrique tres
particulier des BCC et va influencer non seulement la prise et le séchage du matériau,

mais aussi ses propriétés thermiques.
11.2.3. Séchage et conservation

Nous verrons dans les paragraphes suivants l'influence que peut avoir la masse
volumique réelle séche pyop d'une éprouvette de béton lignocellulosique sur ses
propriétés, aussi bien hygrothermiques que mécaniques. Or cette masse volumique est
fortement dépendante de la mise en forme du matériau. Evrard [EVR 08] observe ainsi
pour la formulation mur une masse volumique de 30943 kg.m’ et 470+7 kg.m’
respectivement pour une mise en ceuvre en vrac et tassée. Il en est de méme pour Cerezo
et Nguyen [CER 05, NGU 09-1] qui observent une relation linéaire croissante entre la
force de compactage appliquée a2 un BCC lors de sa mise en forme et sa masse volumique

a I'état frais paps.

Le mélange des trois constituants des bétons de chanvre, dont une part
importante d’eau, induit une phase de séchage importante. En fonction de la porosité du
matériau final et de la quantité d’eau présente au départ, la phase de séchage aura une
durée variable [EVR 08]. La encore, la mise en ceuvre est un point important. Evrard
mesure des durées de séchage respectives de 19 jours pour un mélange en vrac (Pao
5=309+3 kg.m’) et de 33 jours pour un mélange tassé (Paop=470+3 kg.m’) sous
atmosphere controlée (23°C, 65% HR). En conditions extérieures, il faut compter
environ 3 mois de séchage pour atteindre un équilibre hydrique avec I'environnement
extérieur. L’auteur note qu’environ 91% de I'eau apportée au mélange est évaporée lors

du séchage.

L’'influence du compactage sur les propriétés de prise et de séchage du béton de
chanvre est décrite par Cerezo [CER 05]. L’auteur observe un ralentissement de ces deux
processus lorsque la contrainte de compactage augmente en raison de la diminution de la
porosité macroscopique associée, et donc du réseau capillaire. L’eau aurait donc plus de

difficultés a étre évacuée et le CO, a générer la carbonatation de la chaux aérienne.

Nguyen [NGU 09-1] observe une évacuation de I’eau libre plus lente quand on
augmente le compactage (cf. Figure 1. 2). A 28 jours, la masse des éprouvettes testées est
stable. Néanmoins, I'atmosphére de conservation choisie (20°C, 75% HR) est plus
humide que la plupart des études qui ont été menées a 50% HR [CER 05, COL 08, CHA
08, EVR 08]. L’équilibre hydrique dans le matériau saturé en eau est de ce fait plus vite
atteint. Cerezo [CER 05] précise que le choix de ce taux d’humidité a été effectué car une

humidité trop faible ou trop forte empéche la carbonatation de s’effectuer correctement.
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Figure 1. 15. Evolution de la masse d'éprouvettes de BCC compactées au cours du temps sous
une atmosphere a 20°C et 75% Hgy [NGU 09-1]

[I.3. PROPRIETES HYGROTHERMIQUES

Apres 'étape de séchage des BCC, nous avons vu que la quantité d’eau contenue
dans le matériau continue de varier en fonction de 'environnement (cf. Erreur ! Source
du renvoi introuvable.). Cette variation est générée par des paramétres intrinséques au
matériau et influe aussi bien sur la gestion de I'humidité que sur les performances
thermiques. Le comportement du matériau BCC est alors décrit de facon transitoire par

des équations d’état hygrothermiques [CHA 04].
11.3.1. Les différents états de l'eau

Les propriétés hydriques des BCC aprés séchage, gouvernées par le réseau de
pores, sont de deux types [HUS 08]:

=3 Le comportement par rapport a I'eau en phase vapeur ;

=3 Le comportement par rapport a I’eau en phase liquide.

Le réseau poreux détaillé au §II.2.2 constitue une des caractéristiques essentielles
du comportement des BCC et va permettre les échanges entre l'intérieur et I'extérieur
d’un batiment. C’est notamment le cas des transferts et du stockage d’humidité dans le
matériau qu’Evrard [EVR 08] décrit en quatre étapes (cf. Figure I. 16). En fonction de
I'humidité relative HR(%), caractérisant le degré d’humidit¢é d’'une ambiance a une
température donnée, le matériau va contenir une quantité plus ou moins importante
d’eau. L’hygrométrie relative peut étre définie comme la fraction de vapeur réellement
présente dans 'air pour une température donnée, créant une pression de vapeur Py, par
rapport a la quantité totale de vapeur que peut contenir l'air sous cette méme

température, représentée la pression de vapeur saturante Pys.
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P 1
HR=100. -~ Eq. 1. 28
D .

Plus la température est élevée, plus la pression de vapeur saturante Py est
importante et plus la quantité de vapeur que pourra contenir I'air est grande. C’est ce qui
explique '’humidité¢ plus importante observée dans les zones tropicales et l'air sec des

zones froides.

Dans les milieux poreux, comme les matériaux cimentaires ou les végétaux, I'eau

est présente de trois maniéres différentes :

2 L’eau capillaire qui obéit aux lois de la capillarité (lois de Jurin et Kelvin):
Il s’agit de I'eau dite libre qui circule aussi bien dans les porosités internes au liant
et aux particules végétales. Cette eau n’influence pas la stabilité dimensionnelle ou
les performances mécaniques du bois;

2 L’eau physiquement adsorbée : Elle dépend des forces de Van Der Waals
et des liaisons hydrogéne formées avec les hydrates et minéraux du liant et avec la
cellulose et les hémicelluloses des parois cellulaires. Au maximum 5 couches
moléculaires d’eau peuvent étre adsorbées ;

Q L’eau liée chimiquement lors de ’hydratation du liant : Elle est intégrée
a la structure des hydrates cimentaires et n’est libérée qu’au dessus de leur

température de décomposition.

11.3.2. Stockage de l'eau en fonction de [’hygrométrie

Saturation (HR=100%)

1 - Eau constitutive 4 - Diffusion de surface
2 - Vapeur d’eau 5 - Conduction capillaire
3 - Eau adsorbée 6 - Eau libre

Figure L. 16. Etapes de transfert d’humidité dans la structure du BCC (composition mur)
en fonction de ’hygrométrie [EVR 08]
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La condensation capillaire est un phénomeéne physique permettant d’expliquer
comment un matériau poreux initialement en équilibre hydrique avec le milieu extérieur
se remplit peu a peu d’eau liquide lorsque 'on augmente HR de maniére isotherme.
Restagno [RES 00] explique que si 'espace entre deux plaques paralleles d’'un matériau
quelconque est suffisamment petit, un changement de phase de I'eau présente sous forme
de vapeur conduit a une condensation le long des parois. Dans un capillaire, le rayon en

dessous duquel I'eau se condense est calculé a partir de la loi de Kelvin:

2 Ygp COs Eq. L. 3@
Hr RT .p_ el
2 Y1 : tension de superficielle liquide/vapeur d’eau (0,075kg.s?)
v 0: angle de contact (<m/2)
2 r : rayon du capillaire
2 R : constante des gaz parfaits (8,314 J.mol'.K")
0,6
0,5 |
0.4 —— Particules végétales
’ - Liant T70

0 100
HR (%)

0 20 40 60 80 100
: HR (%)

Figure L. 17. Courbes de sorption/désorption du liant PF 70, de la chénevotte (a) et de
plusieurs formulations de BBC (b) [CER 05]
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La détermination des isothermes de sorption et désorption est le moyen le plus
couramment employé pour caractériser les phénomeénes de condensation capillaire. Ils
indiquent la teneur en eau massique du BCC en fonction du taux d’humidité relative Hy
pour une température donnée. Elles ont été établies lors de diverses études a 20°C [CER
05, EVR 06] et a 23°C [COL 08, CHA 08] pour différentes formulations. Ces courbes
sont déterminées en régime permanent et ne décrivent donc pas les mécanismes
transitoires sur lesquels agissent les conditions extérieures (température, humidité...), qui
sont eux défini par la diffusivité hydrique. Elles permettent cependant de relier les tailles
de pores caractéristiques du matériau et la gestion de I'eau libre et liée mécaniquement
dans les capillaires. Les résultats de Cerezo (cf. Figure 1. 17) montrent que les BCC ont
un comportement intermédiaire en sorption/désorption entre le liant et les particules
végétales qui les composent. Ce type de mesure a été réalis¢é pour d’autres bétons

lignocellulosiques comme les bétons de bois [BOU 99].
11.3.3. Propriétés thermiques

La conductivité thermique At [W.m".K'] d’un matériau caractérise sa capacité a
transmettre la chaleur par conduction. C’est classiquement la caractéristique thermique la
plus déterminée pour les matériaux isolants car il s’agit d’'un parameétre intrinséque au
matériau, qui dépend donc uniquement de sa structure et sa composition. C’est
également le cas pour le béton de chanvre pour lequel ce parametre a fait I'objet d’études
récurrentes [HUS 08]. Pour ce matériau, la conductivité thermique est typiquement

comprise entre 0,06 et 0,2 W.m".K", en fonction de la formulation.

0.2 -
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- n
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L] | | - "
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L . d ® Conductivit¢ HR=50%
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Figure L. 18. Influence de I'humidité relative 2 20°C et de la masse volumique sur la
conductivité thermique 1 de la formulation mur du béton de chanvre soumis 8 HR=50% et

HR=75% [CER 05]

L’ensemble des auteurs [CER 05, EVR 08, MAG 10, TRA 10] s’accorde a dire
concernant les BCC que leur conductivité thermique Ar augmente en méme temps que la

masse volumique paop et '’humidité relative HR de l'ambiance (cf. Figure 1. 18).
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L’importante porosité des BCC entraine une augmentation trés importante de At lorsque

I'on tend vers une ambiance saturée qui initie une condensation capillaire (cf. Figure 1.

16).

Magniont [MAG 10] observe la méme relation linéaire entre la conductivité
thermique et la masse volumique pour le chanvre mais également pour une autre
ressource lignocellulosique, la moelle de tige de tournesol. Les valeurs que mesure

l'auteur sont par ailleurs indépendantes du type de ressource.

Un autre parametre influent semble étre le compactage appliqué aux mélanges.
En effet, les travaux de Nguyen montrent qu’il induit une anisotropie de structure et de
propriétés [NGU 10] (cf. Figure 1. 19). Ainsi la conductivité thermique est plus grande
dans la direction perpendiculaire au compactage (AT-1) que dans la direction parallele au
compactage (AT//). La relation de linéarité comportementale avec la masse volumique est
cependant vérifiée dans ces deux directions d’analyse prises séparément. Si 'on consideére
un mur, il est plus intéressant en terme d’isolation d’utiliser ces bétons compactés en

prenant la direction de compactage comme horizontale.

0,2 T Compactage
0,16 1
_ 012 ¢
¥ :
E 0081
=S - |
- L A& Faible compactage, A// [CER 05] V)\‘//
0,04 + O Fort compactage, A1 [NGU 09]
C ¢ Fort compactage, A/ [NGU 09]
0 I ]
300 400 500 700

600
Masse volumique séche apparente (kgfma}

Figure 1. 19. Conductivité thermique mesurée en fonction de la masse volumique séche des
BBC dans le cas de bétons faiblement compactés [CER 05] et fortement compactés [NGU
09-1]. Influence d’'une mesure de conductivité thermique effectuée parallelement et
perpendiculairement au compactage.

D’autres grandeurs physiques (cf. Tableau I. 11) reliées aux transferts de chaleur
sont influencées par la présence d’eau. Cest le cas notamment de la capacité thermique
massique ou chaleur spécifique o (J.K'.kg') qui caractérise 'aptitude d’un matériau a
stocker et restituer de 1'énergie sous forme de chaleur. La capacité thermique augmente
aussi en méme temps que 'humidité relative car elle dépend de Ar [EVR 08]. Deux autres
grandeurs sont directement reliées a la conductivité thermique et a la capacité thermique
massique d'un matériau. Il s’agit de la diffusivité thermique a; (m?.s') et de Ueffusivité

. a2 12 . . - e
thermique e; (J.LK'.m™?.s"?). Elles expriment respectivement la capacité d’un matériau a
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transmettre une variation de température et a échanger de 'énergie thermique avec son
environnement. L’effusivité thermique des matériaux de construction pourrait ainsi jouer
un role trés important dans les effets de parois chaude/paroi froide [WAS 12]. Les BCC
possédent une faible effusivité, au méme titre que le bois, qui favorise notamment le
confort d’hiver. Cela reste néanmoins une notion subjective qui reste pour le moment

cantonnée au travail des architectes et designers.

Tableau I. 11. Grandeurs physiques caractérisant les transferts de chaleur

Grandeur Symbole Formule Unité
Conductivité thermique At - [(W.m™.K"]
Capacité thermique massique cr cr= A1/(pa.at) J.kg' K]

Diffusivité thermique ar ar= M/(pa.cr) [m2.s"]

Effusivité thermique er eT= P‘T'PA'CT J.K"'.m%s"?

La conductivité thermique et la capacité thermique massique constituent les deux
grandeurs fondamentales qu’il est nécessaire de caractériser. Toutes deux augmentent en
fonction de 'humidité présente au sein du matériau. On comprend donc mieux l'intérét
de prendre en compte les courbes de sorption-désorption ainsi que les données
climatiques locales. Ainsi, ’humidité relative HR est généralement plus basse en hiver du
fait des températures plus froides (cf. Eq. I. 2), conduisant a une diminution de la

conductivité thermique At et de la capacité thermique massique cr.

11.3.4. Bilan sur les propriétés hygrothermiques des BCC

Les propriétés hydriques de matériaux poreux comme le béton de chanvre nécessitent une
caractérisation poussée puisque ce sont elles qui vont permettre 'apport d’'une inertie hydrique
et une régulation de 'humidité dans Uenveloppe du batiment [WOL 07]. Or Phumidité présente
dans une piéce est un facteur prédominant dans la sensation de confort que peuvent ressentir ses
occupants [FAN 98]. Ces propriétés des matériaux de construction devraient donc étre prises en
compte en complément des propriétés thermiques, et ce de facon couplée puisqu’elles sont
physiquement lides [TRA 10]. A Dexception de la conductivité thermique, les propriétés
hygrothermiques ne sont que trés peu prises en compte lors du choix d'un matériau. Pourtant,
des études montrent leur impact sur le confort dans 'habitat de maniére physique [EVR 08,
TRA 10] ou beaucoup plus subjective [FAN 98, WAS 12]. Trés peu de données sont en
revanche disponibles sur linfluence d’'une orientation des particules sur les propriétés

hygrothermiques finales du matériau [NGU 09-1].

59



Partie I : Analyse bibliographique

[1.4. PROPRIETES MECANIQUES

Etant donné la grande porosité des bétons de chanvre décrite au 8IL2 et
l'utilisation de liant a base de chaux, leur point de faiblesse est incontestablement la
résistance mécanique. Ceci explique qu’a 'heure actuelle, ils ne soient pas utilisés comme
matériau porteur [CEC 09]. Néanmoins, la tendance actuelle est a 1'élaboration de
formulations et méthodes de mise en ceuvre qui permettront a terme sa certification
comme porteur [BUT 04, NGU 09-1, MAG 10]. Dans le cadre de cette synthése, le choix
a été fait d’exposer majoritairement des résultats de résistance en compression Rc. En
effet, les études menées jusque la montrent des corrélations importantes de cette
grandeur avec la résistance en flexion du matériau Rg. Des paralléles pourront cependant

étre faits avec le module d’Young E.
11.4.1. Comportement en compression

Pour Cerezo [CER 05], le comportement du béton de chanvre peut étre considéré
comme élastique pendant la premiére partie de la compression (I-Zoné élastique, cf.
Figure I. 20). En considérant 'hypothése des petites déformations comme valable, elle
définit le module d’élasticité E comme la pente a lorigine de la courbe
contrainte/déformation R-=f(g) et le coefficient de Poisson v comme le rapport entre la

déformation radiale €,,4,. et la déformation axiale €.
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Figure I. 20. Evolution dans le temps du comportement mécanique en compression du

BCC A4-1,5 [CER 05]

Ce méme auteur décrit le comportement du BCC apreés la partie élastique comme
non-linéaire. Il observe une inflexion progressive de la courbe contrainte/déformation
qu’il explique par une fissuration progressive de la matrice de liant jusqu’a rupture (II-

Zone pré-pic). Apres le pic de contrainte (III- Zone post-pic), le liant serait totalement
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détérioré et I'effort reporté essentiellement sur les particules végétales. Cette observation

est effectuée sur des bétons agés d’au moins 6 mois.

Le comportement est quelque peu différent au jeune age (cf. Figure 1. 20). Le
matériau est alors nettement plus déformable et il n’est pas possible de distinguer un pic
de contrainte, celui-ci étant noyé dans le palier ductile. Cerezo [CER 05] attribue cette
différence au réseau d’hydrates qui n’est pas encore connecté au jeune Age. Le

comportement serait alors majoritairement imposé par les particules de chénevotte.
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Figure 1. 21. Comportement en compression du béton BBA a 28 jours divisé en 4 phases
distinctes [NGU 09-1]

Nguyen [NGU 09-1] effectue lui aussi une étude du comportement mécanique a
28 jours mais pour des bétons ayant subi une forte compaction (cf. Figure 1. 21). Il décrit

leur comportement selon 4 phases distinctes :

1= Zone I : Comportement homogéne élastique ;

2 Zone I1: Zone élasto-plastique. Endommagement de la matrice du liant
et/ou de l'interface entre les particules de la chénevotte et la matrice ;

2 Zone 111 : Répartition des contraintes dans les particules de la chénevotte
et début de leur compaction (fermeture des capillaires dans les particules). Tres
grande déformation ;

Q Zone IV : Eventuellement rupture de I'éprouvette.
11.4.2. Influence du dosage en liant

En fonction du dosage en liant, Cerezo [CER 05] définit trois comportements

mécaniques (cf. Figure L. 22) :

Q Dosage en liant faible (toit): Le matériau se comporte comme un

empilement de particules reliées entre elles par des « ponts » rigides de liant ;
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R Dosage en liant intermédiaire (mur): Le matériau est composé de
particules entourées de couches plus ou moins épaisses d’hydrates ;
Q Dosage en liant fort (enduit): les particules sont noyées dans la matrice

liante qui est continue et détermine les propriétés mécaniques du composite.

1
0,9 g \‘:'\"'—- AA;iZS Dosage en
08 : liant fort
= 0,7 \\ A4-1,5 Dosage en
e A3] .
EQ 0,6 DALLE > liant
\-Z) 0,5 AI\;IE‘E;S intermédiaire
2 0,4 A4l \ — 3
0,3 —_— Dosage en
0,2 > liant faible
0 _— - J
0,04 0,06 0,08 0,1

Déformation € (m/m)

Figure 1. 22. Influence du dosage en liant sur la résistance en compression du béton de
chanvre mis en forme par compaction (0,05MPa) apres 1 an de prise [CER 05]

Il est communément admis que plus le dosage en liant est important, plus les
propriétés mécaniques finales seront importantes (cf. Figure 1. 22). De maniére générale,
plus le dosage en liant augmente, plus le comportement mécanique du matériau se
rapproche de celui, fragile, du liant. En revanche, pour une formulation fortement dosée
en végétal comme la formulation toit, la déformabilit¢ du matériau est extrémement

importante, d’ou la présence d’un palier ductile étendu.
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Figure 1. 23. Evolution de la résistance en compression a 28 jours lors d’une mesure a 1,5%
de déformation et 7,5% de déformation respectivement en fonction de la contrainte de
compactage (a) et en fonction du dosage en granulats (b) [NGU 09-1]
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L’observation faite par Nguyen pour des BCC fortement compactés va néanmoins
a I'encontre des remarques faites par Cerezo (cf. Figure 1. 23b). Peu importe la masse
volumique du béton frais et le rapport E/L, il observe une augmentation de la résistance
en compression a 7,5% de déformation lorsque la quantité de granulats augmente. Cette
tendance est cependant moins nette pour le module d’Young [NGU 09-1]. L’auteur
oublie toutefois de préciser que dans le méme temps la masse volumique séche des bétons
Pacs augmente (cf. Tableau I. 10), or la résistance mécanique des BCC est directement

hée a pAO—B (Cf. Figure I. 24).

Il faut souligner que plus la quantité de granulats est importante, plus la force de
compactage a appliquer s’accroit. Or Nguyen observe également une augmentation de la
résistance en compression avec la contrainte de compactage (cf. Figure 1. 23a), au méme
titre que Cerezo dans une précédente étude [CER 05, ARN 12]. Dans I'étude de Nguyen,
on a cependant déterminé de maniére théorique que les niveaux de compaction
induisaient nécessairement un écrasement des particules de cheénevotte (SII.1.1).
Autrement dit, 'augmentation de la résistance est due non seulement a la réorganisation
des particules mais également a la diminution de la porosité intra-particulaire qui induit
une augmentation de la masse volumique. Si le dosage massique en granulat augmente, le

dosage volumique lui, n"augmente pas forcément.
11.4.3. Quels paramétres mécaniques pour une comparaison ?

En fonction du dosage, des parameétres de mise en ceuvre, de la durée et des
conditions de séchage, les comportements des BCC vont donc étre trés différents.
Pourtant, aucun consensus n’existe quand a la mesure de Royax ou d’un autre parameétre
caractéristique de la résistance en compression. Par ailleurs, la contrainte maximale est
souvent atteinte pour des valeurs de déformation incompatibles avec un usage dans le
batiment. Ainsi, Elfordy et al. [ELF O8] prennent en considération la contrainte limite
élastique Reg plutdt que la contrainte maximale. De la méme maniére, Nguyen choisit
de prendre en compte R¢ pour 1,5 et 7,5% de déformation. Cerezo [CER 05] et Arnaud
et al. [ARN 12] choisissent de retenir Rcyax, sans prendre en compte la forte

déformabilité du matériau.

De maniére générale, tous les auteurs s’accordent a dire qu’il existe une relation
linéaire entre la résistance a la compression R¢ et la masse volumique séche paop [CER 05,
ELF 08, NGU 09-1, MOU 09] (cf. Figure 1. 24), au méme titre que la conductivité
thermique. Cette relation s’explique par la plus grande compacité des mélanges, une
quantité¢ de liant plus importante, un empilement granulaire plus optimisé ou un

écrasement particulaire plus marqué (cf. Figure I. 23a). Cette considération n’est toutefois

valable que si le liant reste identique [DEB 09, ARN 12].

Les résultats obtenus avec des méthodes de mise en forme manuelle présentent
une variabilité¢ importante méme si ils suivent globalement la relation de linéarité Re/pao.

- Il en est de méme pour la projection en voie seche de BCC, avec une dispersion plus
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importante (cf. Figure 1. 24). Elfordy [ELF 08] explique cette variation en soulignant
I'influence de la distance de projection et de la zone de prélevement des échantillons

projetés.

0 ' . . . .
100 200 300 400 500 600 700 800

Paop (kg.m?)

Figure 1. 24. Relation entre résistance en compression et masse volumique apparente P aop
dans le cas d'une mise en forme par projection [ELF 08]

La plupart des travaux menés sur la résistance en compression des BCC, que ce
soit en projection [ELF 08], par compactage [CER 05, NGU 09-2, ARN 12] ou banchage
[DEB 09], sollicitent les éprouvettes dans leur direction de mise en forme. A I'heure
actuelle, les seules études qui s’intéressent a la compression dans la direction
perpendiculaire a I'effort de compactage ont été menées par Mounanga et al. [MOU 09]
et le CSTB [HUS 08]. Le probleme est cependant abordé pour des matériaux projetés ou
vibrés dont l'anisotropie est moins marquée que dans le cas d’'un matériau fortement
compacté. L'étude de Mounanga et al. reportent les valeurs de Reyax et du module
d’Young E sans préciser pour quelles déformations cette contrainte est atteinte ni la
méthode de mesure du module. Les résultats démontrent néanmoins une diminution
significative des résistances mécaniques lorsque 'on sollicite le matériau en compression
orthogonalement a la direction de mise en forme. Une réserve doit étre émise quant a la
comparabilité des résultats qui sont obtenus avec des formulations et des mises en forme
différentes. Les résultats de I'étude du CSTB [HUS 08] rapportent une résistance Reyax
équivalente dans les deux directions de sollicitation des BCC. En revanche, le
comportement dans la direction orthogonale s’avére beaucoup plus fragile et rigide, une

rupture nette se produisant juste apres le pic de contrainte.

Ces ¢études montrent que des mises en forme par projection, banchage ou
compactage induisent une isotropie transverse du matériau, les particules formant des
strates. Le comportement mécanique du matériau est dés lors affecté et nécessite une

étude plus approfondie.
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11.4.4. Vers I'étude d’'un composite stratifié

Le travail de Nguyen [NGU 09-1, NGU 09-2] sur les BCC met en évidence
plusieurs points importants concernant lintérét du compactage. Tout d’abord, et
contrairement aux études précédentes, plus la quantité de végétal est importante,
meilleures sont les résistances mécaniques. Cette observation est par ailleurs globalement
vérifiée quelque soit le parametre observé, a savoir la résistance en compression R, la
résistance en flexion ou le module d’Young E. L'observation de la microstructure de ces
BCC compactés permet de voir qu’il existe un joint de liant trés mince entres les
particules de chénevotte (cf. Figure 1. 25). Ces joints restent minces car les formulations
élaborées possedent de faibles rapports L/G qui les situent avec formulations toit (cf.
Figure 1. 11). Les différences fondamentales entre ces formulations compactées et les
formulations toits classiques sont en fait 'absence de vides inter-particulaires et

I'écrasement partiel des particules. On peut qualifier ces BCC de précontraints.

D’autre part, les expérimentations de Nguyen soulignent une augmentation des
performances mécaniques lorsque la taille du granulat augmente. Il attribue cette
augmentation a une surface interfaciale plus faible entre le granulat et le liant diminuant
les probléemes de compatibilité. Cette observation a également été effectuée lors d’une
étude de 'ENTPE” [HUS 08] qui précise qu'il faudrait également s’intéresser au facteur
de forme des particules. En effet, si 'on souhaite réarranger 'empilement granulaire de
facon a optimiser les interfaces, I'élongation des particules pourrait jouer un role

important en augmentant '’enchevétrement et les surfaces de frottement a la maniére de

fibres (cf. Figure 1. 25).

Joints de liant?]
Porosité inter-
particulaire n, A Chenevotte
enchevétréel?]

o

i "
=

.

2mm |

Figure L. 25. Structure macroscopique du béton de chanvre ABB fortement dosé en
végétaux et compacté [NGU 09-1]

C’est la remarque que font Arnaud et al. [ARN 12] qui ont comparé trois types de
chénevotte dont une nettement plus fine qui génére un empilement granulaire
comprenant moins de vides inter-particulaires. Ils observent dans le BCC contenant une
chénevotte fine des résistances mécaniques plus faible aprés un mois mais plus élevées
apres 4 mois. Ayant utilisé un liant contenant 75% de chaux aérienne, ils attribuent cette

augmentation tardive des résistances mécaniques a la difficult¢ de diffusion du CO,

5 ENTPE : Ecole Nationale des Travaux Publics d’Etat
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nécessaire a la carbonatation dans une structure contenant moins de macro-porosité. Ils
justifient les meilleures performances de ce BCC atteintes a long terme par un meilleur
recouvrement par le liant des particules de chénevotte fines lors du malaxage. La surface

spécifique des granulats pourrait donc étre un parameétre important.

Au final, cette structure de particules enchevétrées s’apparente aux panneaux de
particules. Ces produits, mélanges de particules lignocellulosiques et de colle polymere,
sont en général mis en forme par des procédés de thermoformage ou de compactage. Leur
résistance mécanique est apportée par les particules, la colle ayant pour role de les
maintenir entre elles afin d’assurer la continuité des contraintes. C’est donc vers ce type
de matériaux que I'on s’oriente en augmentant la quantité¢ de végétaux dans les bétons
lignocellulosiques. Néanmoins, a contrario des panneaux de particules, I’épaisseur mise
en jeu dans les agrobétons, s’ils sont destinés a I'élaboration de murs, est généralement
plus importante. Or la littérature [CER 05, NGU 09-1] relate des problemes

d’homogénéité lorsque les couches compactées dépassent 8 cm.

11.4.5. Bilan sur les propriétés mécaniques des BCC

e faill de compacter et donc de réarranger des particules wégétales aux propriétés
anisotropes semble étre un moyen de les solliciter différemment. Une étude des propriétés en
compression dans le sens perpendiculaire au compactage, permettant la sollicitation des
particules dans leur direction de plus grande rigidité, doit étre menée. Cette configuration
implique cependant ['augmentation des forces de cisaillement & l'interface particule/matrice, qui
reste & U'heure actuelle un point de faiblesse du matériau. Il convient dés lors d’améliorer
Vinteraction du liant avec le végétal en limitant la surface spécifique du granulat, en modifiant
le liant ou le granulat. Les différentes études menées sur la granulométrie des particules [NGU
09-1, ARN 12] concluent en effet qu'un granulat plus grossier, favorisant ['enchevétrement et le

recouvrement particulaire par le liant, conduit & de meilleures propriétés mécaniques.

Effectuer un lien entre tous ces points nécessite toutefois une transition et un nouvedau
regard sur les BCC. Leur étude doit désormais prendre en compte le point de wue de

élaborateur de matériaux composites qui s'intéresse a la science des interfaces complexes.
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I. LES PROCESSUS D’ADHESION

Avant toute chose, il est essentiel de comprendre que la création d’une interface
digne de ce nom dans un matériau composite, quelque soit sa nature, passe par la
création de forces d’adhésion entre ses constituants. Une excellente adhésion initiale
n’est toutefois en aucun cas un gage de qualité de 'interface du matériau a 1’équilibre,
c’est a dire une fois qu’il a atteint ses propriétés d’utilisation. Il s’agit cependant d’un

prérequis indispensable.

A ce jour, il existe peu d’études s’intéressant a 'adhésion entre un liant minéral et
une matiére lignocellulosique [COU 84, FRI 08]. Néanmoins, de plus nombreux travaux
concernent 'adhésion de mortiers avec un support poreux d'un coté et de particules
lignocellulosiques avec une matrice polymeére de I'autre. Les paragraphes qui suivent sont

I'occasion d’en donner une syntheése.
[.1. QU’EST-CE QUE L’ADHESION ?

Le terme adhésion a été¢ défini de nombreuses fois et peut présenter certaines
ambiguités. Ainsi, certains auteurs se sont attachés a décrire I'adhésion comme
lattraction entre des substances ou des matériaux. Vick [VIC 99] définit 'adhésion
comme l'état dans lequel deux surfaces sont maintenues ensemble par des forces
interfaciales. Walinder [WAL 00] emprunte la méme définition mais ajoute que
I'adhésion peut aussi décrire la force nécessaire a séparer ces deux surfaces. Pour Frihart
[FRI 05], il s’agit seulement de 'interaction d’un adhésif sur la surface d’'un substrat et
elle ne doit pas étre confondu avec une propriété mécanique telle qu'une force de liaison.

I défini trois étapes déterminantes nécessaires a 'amélioration de 'adhésion :

2 Préparation de la surface (mécanique, chimique...);
2 Interaction moléculaire entre I'adhésif et le substrat ;
2 Solidification de 'adhésif et maintien de I'adhésion.

Frihart [FRI 05] précise également que 'étude de I'adhésion requiert une analyse
multi-échelles : millimétrique, micrométrique et nanométrique. Ces échelles
correspondent souvent a différentes théories ayant vu le jour. Six théories principales
concernant I'adhésion ont été répertoriées dans divers états de I'art [NAR 03, GAR 08] et

ont fait 'objet de recherches séparées ou couplées :

L’accroche mécanique;

La théorie de la mouillabilité ou 'adsorption de surface ;
La théorie de la diffusion de matiére;

La théorie de l'attraction électrostatique ou électronique;

La théorie des interphases ou des couches limites;

IR I I )

La théorie des liaisons chimiques (covalentes).
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Plusieurs auteurs [COU 84, VIC 99, GAR 08] soulignent que ces mécanismes

peuvent étre classifiés en deux catégories principales :

2 Théories de 'enchevétrement et de 'interpénétration : elles s’intéressent
A la capacité de 'adhésif a pénétrer dans la structure de 'adhérent. Une surface
poreuse comme celle du bois offre de nombreuses possibilités d’interpénétration.
La mouillabilité de la surface et la viscosité de 'adhésif vont étre des éléments
déterminants pour satisfaire cette interpénétration. Dans le cas de matériaux
granulaires comme les BCC ou les panneaux de particules, 'enchevétrement des
granulats et les points d’accroches tels que les fibres résiduelles vont ajouter a
I'accroche mécanique;

QR Théories des forces de valence, des charges : ces théories ne s’appliquent
que lorsqu’il y a un contact direct entre 'adhésif et 'adhérent. Elle concernent
des échelles moléculaires voire atomiques et traitent des forces de valence (liaisons

de type Van Der Waals, Hydrogene, Acide/base, covalente).

Certaines théories, comme celle de la mouillabilité, sont a cheval sur ces deux

catégories, le mouillage dépendant des forces d’attractions entre I'adhésif et 'adhérent

mais aussi de la rugosité de la surface. Un organigramme simple est proposé en Figure .

26.

Particule, fluide

Théories de 'enchevétrement [ Théories des forces de valence

Echelle et de linterpénétration et des charges

d’observation

Millimétrique/
mésoscopique

des granulats

ration de la Mouillabilité et

Microscopique 5
adsorption de surface

Couches lin
particules mécanique de

ermoléculaires

Moléculaire,
oléculaire s, Acide/Base)

atomique

Figure 1. 26. Diagramme classant les théories de 'adhésion en fonction de leur catégorie et

de leur échelle d’application.

Au final, une interprétation basée uniquement sur une de ces théories dans des

composites complexes comme ceux utilisant le bois s’avere limitée. Vick [VIC 99] décrit

trés bien cet état de fait :

« Pour maintenir deux adhérents de bois ensemble avec une force maximale, un adhésif

liquide doit mouiller et s’étaler librement pour établir un contact intime avec chacune des surfaces.

Les molécules de Uadhésif doivent diffuser sur et a Uintérieur de chaque surface pour rentrer en
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contact avec la structure moléculaire du bois de maniére a ce que les forces d’attraction

intermoléculaires entre le bois et U'adhésif deviennent effectives ».

Le probléeme de 'adhésion entre le bois et des liants polymeéres a été largement
traité dans des revues spécialisées mais aussi bon nombre d’ouvrages scientifiques [VIC
99, WAL 00, NAR 03, FRI 05, GAR 08]. Ces études ont servi a I'amélioration de
produits composites issus du bois, majoritairement des matériaux de construction
(lamellés collés, panneaux de particules...). Trés peu cependant traitent de [’adhésion

entre le bois et un liant minéral [COU 84].

Frihart [FRI 05] décrit le bois comme un matériau facile a coller en comparaison
de la plupart de matériaux mais ajoute qu’il est difficile de créer une liaison durable. La
forte hygroscopie de ce matériau [ROW 05], qui conditionne sa stabilité dimensionnelle
mais également la qualité¢ des liaisons qui lient a un adhésif, est souvent responsable

d’une dégradation des interfaces bois/colle.
[.2. LES LIAISONS PHYSIQUES D’ATTRACTION

Les liaisons physiques qui sont susceptibles de se former entre un liant minéral et
une particule de bois font uniquement partie des liaisons secondaires, par opposition aux
interactions primaires fortes que sont les liaisons covalentes, ioniques et métalliques. Ces
liaisons secondaires d’attraction sont de deux types : les liaisons hydrogene et les liaisons
de Van Der Waals. De maniére générale, les auteurs s’accordent pour dire qu'une bonne

adhésion passe par une multiplication des types de liaisons physiques d’attraction [FRI

05, VIC 99].
1.2.1. Les liaisons hydrogéne

Ce type de liaisons, les plus fortes parmi les liaisons secondaires, est trés courant
lors de la mise en contact de composés dits polaires [FRI 05]. La cellulose et les
hémicelluloses sont notamment composés de groupements polaires hydroxyles, acides
carboxyliques et esters. Ce sont ces groupements et les liaisons hydrogénes qui les
unissent qui assurent notamment la cohésion interne du matériau bois. Ils sont
également a l'origine de la forte aptitude hygroscopique du bois mais également de sa

capacité a adsorber des adhésifs polymeres, eux aussi fortement polaires [VIC 99].

D’autre part, les particules minérales offrent des groupements métalliques
hydroxylés entre des groupements hydroxyles et des cations Ca*, Si*", Al’"... [COU 84].
L’établissement de liaisons hydrogéne entre les particules minérales et végétales peut donc
jouer un rdle majeur. La principale limitation des liaisons hydrogénes est leur aptitude a
se rompre en présence d’eau [COU 84, FRI 05]. L’intégration de molécules d’eau se liant
aux composés polaires du bois explique la chute des propriétés mécaniques,

particuliérement la raideur, jusqu’au point de saturation des fibres (FSP'®) lorsque

16 FSP : Fiber Saturation Point
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I'humidité de ce matériau augmente. Coutts et Kightly [COU 84] soulignent que la
formation de liaisons hydrogéne et/ou de ponts hydroxyde jouent un role majeur dans les
propriétés des composites bois/ciment. Plus ’humidité est importante, plus la capacité de

déformation des composites est importante en raison de la chute des propriétés du bois.
1.2.2. Les liaisons de Van Der Waals

Ce sont les liaisons de base, ayant une trés faible énergie de liaison, qui s’exercent
entre deux corps situés a une distance courte 'un de 'autre. Les liaisons de Van Der
Waals unissent aussi bien les grains de ciment en suspension dans le milieu interstitiel
que les particules de ciment adsorbées en surface du granulat. Ces forces physiques

d’attraction sont composées de deux types de liaisons intermoléculaires :

Q2 les forces de dispersion de London : forces d’attraction les plus faibles qui
s’exercent entre n'importe quel particules ;
2 les interactions dipole-dipole : forces d’attraction qui s’exercent entre

deux particules polarisées de charge opposée (cf. Potentiel Zeta Chapitre III:
[.1.3.2);

[.3. LE MOUILLAGE DE SURFACES POREUSES ET HETEROGENES

Que ce soit dans le liant, dans les particules lignocellulosique ou a I'interface entre
ces deux entités, les transferts d’eau par capillarité et diffusion dans la structure végétale
vont jouer un role prépondérant. Néanmoins, ils ne pourront s’effectuer qu’apres

mouillage de la surface végétale par 'eau interstitielle contenue dans le liant.

L'aptitude a la mouillabilit¢é d’une surface, donc la caractéristique principale
s'avére étre sa tension de surface Ys, est une notion fondamentale des lors que 'on
souhaite obtenir 'adhésion d’un liquide (possédant une tension superficielle y,) sur cette
surface. Dans le cas particulier d’'une pate cimentaire appliquée sur une particule végétale,
le processus d’adhésion s’effectue principalement entre le liquide interstitiel et la surface

du végétal.

La mouillabilité, nécessaire a tout processus d’adhésion, peut étre abordée a deux

échelles distinctes :

2 Les liaisons physiques intermoléculaires (cf. §1.2): Le type de liaisons
créées lors du mouillage d’une surface végétale par une solution aqueuse sont de
deux type : hydrogene (liaisons ~-OH) et Van Der Waals (forces électrostatiques
inter-particulaires).

R Les mesures physiques (angle de contact, tensions superficielles et de
surface): elles décrivent physiquement I'expression des liaisons internes a chacun
des milieux (tension superficielle pour le liquide et le solide) ainsi qu’a 'équilibre
entre deux (Tensions de surface solide/liquide yg)) ou trois milieux (Loi de

Young-Dupré définissant 'angle de contact).
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1.3.1. Tension de surface, tension superficielle et tension interfaciale

Une molécule d’eau ou de tout autre liquide, lorsqu’elle est située au sein de ce
liquide, est soumise a des forces de cohésion de type Van Der Waals s’exercant de
maniére isotrope. En revanche, lorsque cette molécule se trouve a la limite entre I'air et le
liquide, elle est dans un état d’énergie légérement supérieur qui créé une contrainte de
tension (exprimée en N.m" ou J.m?). Cette tension interfaciale entre liquide et gaz est
appelée tension superficielle y, . La tension superficielle de 'eau dans l'air a 20°C est par
exemple 72,7.10° N.m™. La surface d'un solide en contact avec un gaz est une instabilité

du méme type. Elle est appelée énergie de surface ou tension de surface ys¢ du solide.

La mise en contact d'un solide et d’'un liquide ayant chacun une énergie de
surface avec l'air ou tout autre gaz environnant créé un nouvel équilibre interfacial. Cet
équilibre est un bilan énergétique entre la tension superficielle y,g, la tension de surface
Ysc et la tension interfaciale Y5 . Une énergie d’adhésion appelée énergie de Dupré Epypre

(exprimée en N.m" ou J.m?) est dés lors définie:

Eq. L. 4.B

23

EDUPRE:YLG +YSG”YSL@
1.3.2. Angle de contact et mouillabilité

[.3.2.a. Lois générales

Lorsque 'on dépose une goutte de liquide sur une surface solide lisse, elle subit
un étalement plus ou moins important qui est la résultante des énergies de surfaces. Cette

mouillabilit¢ de la surface peut étre définie par un coefficient dit d’étalement S [DEG

04]:

Eq. L. 560

=

S =V56B Vs, Bopl

Lorsque le coefficient S est supérieur a 0, il y aura mouillage total de la surface. En
revanche, dans le cas ou S est négatif, le mouillage sera dit partiel conduisant a la
formation d’une goutte sur la surface solide. En regle générale, plus la tension
superficielle du liquide est faible, plus I'étalement est important. L’eau ayant une tension

superficielle importante, le mouillage par I'eau d’un solide est en général incomplet.

Dans une situation de mouillage partiel, la loi de Young-Dupré donne
l'expression de I'angle de contact 0 statique d'une goutte liquide déposée sur un substrat

solide, en équilibre avec une phase vapeur :

Ysg 2 VSL[ Eq. 1. 6

’

YLG

cos0 =
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Cette relation est obtenue par projection des vecteurs formés par les tensions
interfaciales ayant pour origine le point triple (cf. Figure I. 27b). Les situations suivantes

se présentent :

Q 0>90° : Le liquide est dit « non mouillant ». S’il s’agit de I’eau, le solide est
dit hydrophobe (cf. Figure 1. 27b);
Q 0<90° : Le liquide est dit «mouillant » S’il s’agit de I'eau, le solide est dit

hydrophile (cf. Figure 1. 27a).

HYDROPHILE ?O TRES HYDROPHILE HYDROPHILE

HYDROPHOBE § TRES HYDROPHOBE HYDROPHOBE

GAZ LIQUIDE Yo

BTN ettt ---/-

Yo

Figure 1. 27.Représentation schématique d’une surface lisse hydrophile (a) et hydrophobe (b),
d’une surface rugueuse hydrophile (c) et hydrophobe (d) et d’une surface poreuse hydrophile
(e) et hydrophobe (f) [DEG 04].B

[.3.2.b. Mouillage d’une surface végétale lignocellulosique hétérogéne et poreuse

Les surfaces représentatives des particules lignocellulosiques présentent de
nombreuses hétérogénéités et une importante rugosité [GAR 91]. Le mouillage du bois et
les facteurs qui l'influencent ont été largement étudiés durant les derniéres décennies
[GAR 91, WAL 00, BRY 08]. De maniere générale, plus sa surface est rugueuse, plus
I'angle de contact formé par un matériau hydrophobe sera grand [DEG 04] (cf. Figure 1.
27d). De méme, plus la rugosité de la surface d’'un matériau hydrophile comme le bois

est grande, plus il tendra a étre parfaitement mouillant (cf. Figure 1. 27¢).
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[.4. LES PHENOMENES DE TRANSFERT EN MILIEU POREUX

1.4.1. Le transfert de liquide en régime laminaire

[.4.1.a. Les transferts par capillarité

Lorsque le liant minéral aqueux se trouve au contact d'un support poreux
hydrophile tel qu'une particule lignocellulosique, son eau de constitution va mouiller la
surface sur laquelle elle est appliquée. Des lors, en fonction de la taille des pores
constituant le support, une pression capillaire de succion P va s’exercer sur I'eau libre du

liant. Cette pression P [N.m?] est décrite par la loi de Kelvin-Laplace :

P -2y, - cos b Eq. L. 7@
r
2 Y1c : tension superficielle du liquide (ici I'eau libre du liant) au
contact du gaz environnant [N.m"]
2 0 : angle de contact que le liquide forme avec la surface poreuse
2 r : rayon du pore capillaire concerné [m]

Des lors, on peut calculer la hauteur de remontée du liquide dans le capillaire h;

définie par la loi de Jurin :

'PC Eq. 1. 8@
hL= —
p-g
8 g : accélération de la pesanteur [m.s?]
2 P : masse volumique du liquide (ici I'eau libre du liant) [kg.m?]

La dynamique de cette ascension est définie par la loi de Washburn qui établit
une relation de proportionnalité entre la hauteur de remontée capillaire h; et la racine

carrée du temps. Elle est notamment influencée par la viscosité dynamique p du fluide :

2 1Y) -cos Eq. 1. 9@
L 2” .t

13 U : Viscosité dynamique [Pa.s]

[.4.1.b. Les transferts par filtration en milieu poreux saturé

Dans le milieu poreux complexe représenté par les agrobétons, la pression générée
par 'absorption en eau par capillarité¢ déclenche un second phénomeéne au niveau de
I'interface liant/particule. Cette absorption engendre en effet un phénomeéne dit de
filtration de l'eau a travers les granulats minéraux de grande taille (>50pm) qui
constituent le liant. Ce mouvement aqueux en milieu saturé, prédominant au niveau de
I'interface, peut entrainer les fines particules et ions en suspension dans le liquide

interstitiel a 'intérieur de la structure végétale. Le processus de filtration s’apparente a
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I'écoulement en régime laminaire d’un fluide visqueux interstitiel subissant des

frottements sur le squelette granulaire du liant. Il est défini par la loi de Darcy :

Lok — Eq. L. 10@
u= E (Vl?lmg)

u : Vitesse de filtration [m/s]
P : Pression [Pa]
p: Masse volumique du fluide [kg.m”]

g : Vecteur accélération de la pesanteur [m.s”]

RN

k : Perméabilité intrinseque [m’]
1.4.2. Les transferts de vapeur d’eau, de particules ou d’ions par diffusion

Les phénomeénes diffusifs sont de multiples sortes et interviennent dans de
nombreux milieux. Les agrobétons sont d’ailleurs un bon exemple puisqu’ils sont soumis

dés leur élaboration a de nombreux transferts par diffusion comme:

2 La diffusion de I'eau liquide dans les parois végétales dés le malaxage et
jusqu’a plusieurs jours ;

QR La diffusion des particules minérales du liant et des extractibles végétaux
dans 'eau de gichage et particulierement a 'interface liant/végétal;

Q La diffusion de 'eau sous forme de vapeur lors du séchage pendant 1 a 3

mois mais aussi pendant I'utilisation du matériau.

Tous ces phénomeénes ont une influence sur I'adhésion a court et long terme
entre une particule lignocellulosique et un liant minéral. Ainsi la diffusion de I'eau
liquide dans les parois cellulaires végétales va potentiellement détruire des liaisons
hydrogenes établies avec le liant [COU 84, VIC 99] et générer soit un gonflement, soit

une rétractation des tissus végétaux [ROW 05].
[.4.2.a. Loi de Fick

Les nombreux phénomeénes de diffusion présents dans la nature sont décrits par
les lois de Fick et peuvent étre caractérisés par leur coefficient de diffusion D. I s’agit de
phénomeénes de transport trés courants généralement engendrés par la création d’un
gradient de potentiel chimique, hydrique ou de concentration. La diffusion tend a
homogénéiser ce gradient selon la 1 loi de Fick :

oC Eq. L. 1168
JBMD. —
ox
J : Flux de diffusion [mol.m™.s"]

D : Coefficient de diffusion [m*.s"]

C : Concentration de I'espéce moléculaire [mol.m’]

oo R

X : Coordonnée spatiale selon laquelle est observée la diffusion [m]
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Considérons I'extrémité d’'une éprouvette en bois stabilisée dans une atmosphére
HR, mise en contact avec une atmosphére a humidité relative HR; a un instant t=0. Un
gradient de concentration d’humidité C(x,t) se crée instantanément avec les tissus du bois
donnant lieu a un front de diffusion de profondeur d(t). La nature brownienne du
mouvement est a l'origine de I'avancée proportionnelle a la racine carré du temps du
front de diffusion d.

1.4.2.b. Lois d’Einstein

La diffusion des extractibles, des particules minérales dans le milieu liquide
interstitiel est responsable de problemes de prise du liant minéral en contact avec une
particule végétale (cf. §I1.1.2.b et I1.2.3). Cette migration d’espéces est régie par la loi dite

d’Einstein-Smoluchowski [EIN 1905] qui défini le mouvement brownien des particules.

D=By &K, T Eq. L 128

D : coefficient de diffusion
K; : Constante de Boltzmann

T : Température du milieu [K]

R )

W, : Mobilité de la particule, de I'ion...

Un cas particulier important de cette loi défini la diffusion de particules

sphériques dans un milieu a faible nombre de Reynolds (régime laminaire). Il s’agit de la

loi de Stokes-Einstein [BEN 09] :

D= KBT Eq. 1. 136
om.Blr
=3 U : Viscosité dynamique du milieu [Pa.s]
2 r : Rayon de la particule qui diffuse dans le milieu [m]

Cette relation est applicable dans les capillaires des tiges lignocellulosiques et les
porosités des parois cellulaires en raison de leur trés faible diameétre qui induit un

nombre de Reynolds inférieur a 2400 avec |'eau.

[.5. ANALOGIE AVEC L’ADHESION DES MORTIERS SUR UN
SUPPORT POREUX

Une analogie peut étre faite entre les granulats de bois lignocellulosiques des BCC
et un substrat poreux (adhérent) sur lequel est appliqué un mortier ou un enduit
(adhésif). Cela nécessite de poser les hypotheses de départ que le granulat est inerte et
stable dimensionnellement. C’est sur la base de ces hypothéses qu’est menée la réflexion

de ce paragraphe.
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1.5.1. Appétence capillaire d'un support poreux

Pour ce qui concerne I'établissement d’une liaison physique a court terme, les
transferts de liquide par le biais des forces de capillarité revétent une grande importance.
Plusieurs études ont montré l'influence des propriétés d’absorption capillaire du substrat

poreux sur le développement des forces de liaisons a I'interface mortier/substrat [GRO

99, COU 00, SUG 01].

Courard [COU 00] qualifie ces échanges par capillarités d’appétence du substrat
pour le liquide interstitiel du mortier. Si elle n’est pas suffisante, une ségrégation d’eau en

surface du substrat est observée, augmentant la porosité finale de 'interface.

Faible appétence ou IRA:
o = Stagnation d’eau a I'interface
= Augmentation de porosité a I'interface

@ Appétence ou IRA optimum:

Forte appétence ou IRA:
= Manque d’eau pour I'’hydratation

Force de liaison (N.mm)

o =  Transport de fines dans la structure
du support et a 'interface
= Perte de cohésion de I'interface

a

Initial Rate of Absorption (kg.m?2.min’!)

Figure L. 28. Illustration de 'optimum du taux d’absorption initial IRA) [GRO 99]

Groot et al. [GRO 99] décrivent l'existence d’'un coefficient d’absorption
capillaire optimum permettant d’atteindre des propriétés maximales. IIs introduisent le
concept de taux d’absorption initial (IRA' [kg.m*.min']), défini comme la capacité
d’absorption par capillarité 2 1 minute du substrat poreux plongé dans 3 mm d’eau.
L'IRA optimum est défini comme celui permettant d’assurer la plus grande force de
liaison entre le support poreux et le mortier (cf. Figure I. 27). L'IRA dépendant du
volume et de la taille des pores, les auteurs précisent qu’il ne s’agit pas du seul facteur

influent. Cette observation est également réalisée par Sugo et al. [SUG 01].

Sugo et al. [SUG 01] décrivent un potentiel de succion entre un substrat poreux
relativement sec et un mortier saturé en eau qui tend a s’équilibrer. Dés la mise en
contact, le potentiel de succion important du substrat entraine le transport du fluide
interstitiel du mortier vers I'interface substrat/mortier puis dans la porosité méme du
substrat. Pour les auteurs, il s’installe au cours de ces échanges des gradients d’humidité et
de potentiel de succion au niveau de I'interface. Au cours de I'hydratation du liant, les
gradients évoluent et peuvent créer, en fonction de la taille et de I'interconnectivité de la

porosité, un flux inverse de liquide du support vers le mortier facilité par une porosité

I7IRA : Initial Rate of Absorption
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grossiere du support {GRO 99, SUG 01]. Ce flux inverse peut étre a I'origine d’un regain
d’hydratation.

1.5.2. Transport des particules lors de la filtration

Plusieurs auteurs soulignent que les processus d’absorption par capillarité sont
responsables du transport des particules fines en suspensions du mortier vers la surface et
la porosité du substrat [GOR 99, COU 00, SUG 01]. Sugo et al. [SUG 01] parlent d’amas
de particules fines issues du liant qui stagneraient le long de I'interface brique/mortier,
offrant une continuité entre les deux matériaux. Un transfert trop important
engendrerait selon eux une fragilisation de la zone du mortier située avant I'interface en
la rendant notamment plus poreuse. A 'inverse, une quantité insuffisante conduirait a

une interface fragile en raison d’une mauvaise interpénétration.

Groot et al. [GRO 99] précisent que ces mouvements des particules fines du
mortier et leur densification a I'interface mortier/support sont susceptibles de modifier

de facon importante les pressions capillaires exercée par le mortier.

[.6. BILAN SUR LES PROCESSUS D’ADHESION LIANT/BOIS

a colplexité du matériau bois - matériau fortement, hydrophile, poreux, sujet au
gonflement, anisotrope et hétérogéne - explique la multiplicité des phénomeénes a prendre en
compte pour comprendre son interaction avec un adhésif. Les interactions principales ayant
cours dans le cas spécifique de 'adhésion liant minéral/bois & court terme sont synthétisées dans

la Figure I. 29. Les points qu’il semble important de retenir sont les suivants :

1= Assurer un mouillage optimal qui permette U'interpénétration du liant dans la
rugosité de surface et les porosités internes aux particules (vaisseaux);

R Multiplier les liaisons physiques, l'interpénétration;

R Tendre wers des transferts hydriques ni trop forts (manque deau pour
Uhydratation), ni trop faibles (stagnation d’eau & Uinterface) en régulant la capillarité
ou la filtration;

R Limiter la filtration des particules fines du liant vers Uinterface pour éviter les
amas de particules ;

R Limiter la diffusion des particules du liant dans la liquide interstitiel pour
limiter les gradients de concentration ;

=) Limiter les effets des variations volumiques du bois pour assurer la durabilité
de Uinterface.Bl
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e Absorption par capillarité,
interpénétration

Interpénétration et diffusion
@ de particules fines dans le

milieu interstitiel

e Adsorption de particules

fines en surface du bois

Filtration de I'eau a travers
@ les particules grossiéres

e Accumulation de fines a
linterface bois/liant

] Trachéides

Diffusion de la vapeur d’eau
° ] Vaisseau

dans les parois cellulaires

Q Condensation capillaire

0 Accroche mécanique sur
un faisceau de fibres

Figure 1. 29.8chéma des interactions entre un liant minéral hydraté mis en contact avec une
particule de bois aprés que le mouillage soit assuré.

II. PROBLEMES OBSERVES SUR LE COUPLE LIANT
MINERAL/PARTICULE LIGNOCELLULOSIQUE

A Theure actuelle, la grande majorité des travaux scientifiques traitent des
interactions entre des liants minéraux et des fibres végétales en raison du grand intérét
porté a ces fibres pour remplacer les fibres synthétiques en renfort de structure [TOL 03,
COU 05, SED 08]. 1l y a en revanche une documentation beaucoup plus légere
concernant l'interaction entre ces mémes liants et des particules moins élancées et plus
poreuses. Cette partie fera donc le bilan des travaux effectués non seulement sur les
particules boisées mais également sur les fibres afin de pouvoir faire quelques paralléles

avec les autres particules lignocellulosiques.

II.1. PROBLEMES DE PRISE DU LIANT EN CONTACT AVEC LE
VEGETAL

Quelle est I'influence du végétal sur la prise d’'un liant minéral ? Dans le cas des
BCC, plusieurs auteurs observent sur des éprouvettes ciment-chénevotte une
solidification de surface tandis que l'intérieur reste a I’état de poudre [CER 05, BEV 08].
C’est I'effet bien connu dit de « farinage ». A l'inverse, certains auteurs observent avec le
ciment des caractéristiques mécaniques plus intéressantes qu’avec les liants a base de
chaux [BUT 04, DEB 09]. En clair, il n’existe pas de consensus sur le liant minéral ou
I'adjuvantation spécifique a utiliser en mélange avec des particules végétales. Des

parametres tels que la quantité d’eau utilisée, la méthode de mise en ceuvre, le traitement
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appliqué aux particules ou l'atmosphére de conservation vont en effet largement
influencer I'interaction a court et long terme entre le liant et le végétal. Bien entendu, la
grande hétérogénéité du végétal et sa diversité complexifie encore les choix a effectuer
[SED 07-1]. En fonction de la période de récolte, des différences importantes ont pu étre
observées sur le retard de prise. De ce fait, il est bien souvent difficile de comparer les

résultats des différents auteurs.
I1.1.1. Une compétition pour l'eau

L’utilisation de particules végétales extrémement poreuse est responsable lors de la
mise en ceuvre des Agrobétons d’une importante absorption d’eau par ces particules. Il
est souvent rapporté [NGU 09-1, ARN 12] que cette caractéristique hydrophile des
végétaux engendre une compétition avec les liants hydrauliques, qui ont besoin d’un
apport en eau minimum pour former des hydrates et assurer leur cohésion. Cette
compétition semble étre a l'origine du farinage des liants hydrauliques [CER 05].
L’utilisation de liants a fort pouvoir de carbonatation, notamment a base de chaux

aérienne, est d’ailleurs souvent choisie pour résoudre ce probléme, au moins en surface

[ELF 08, MOU 09, NGU 09-1].

Des études récentes menées sur les bétons autoplacants pourraient permettre de
mieux maitriser la quantité d’eau a apporter aux granulats afin de limiter la compétition
entre 'absorption du végétal et 'hydratation du liant [DIE 10]. En effet, les méthodes de
pré-mouillage utilisées jusqu’a présent pour apporter I'eau nécessaire a la saturation des
granulats et du liant ne justifient par réellement le dosage choisi [CER 05, NGU 09-1].
Par ailleurs, la mise en forme de I'agrobéton entre également en jeu, une méthode par

compactage, écrasant partiellement le végétal, permettant la restitution d’une partie de

I'eau de gachage [NGU 09-1].
11.1.2. Influence des extractibles végétaux et des produits d’attaque alcaline
I1.1.2.a. Processus d’extraction

Les liants cimentaires ou les chaux ont la propriété une fois mélangés a I'eau de
créer un pH interstitiel fortement basique (13,5 pour le ciment Portland, 12,5 pour la
chaux aérienne). La mise en contact de végétal avec un milieu fortement alcalin va non
seulement conduire a la solubilisation de polysaccharides extractibles (au méme titre
qu’avec un solvant neutre) mais également a celle de produits de dégradation de I'attaque
alcaline [SED 07-1]. Dans le cas des fibres végétales en faisceau, les composés
principalement extraits sont les hémicelluloses et les pectines constituant la lamelle

mitoyenne qui sont dégradées par le milieu alcalin [GRA 08]. Diverses études ont été

conduites sur le sujet [KNI 03, GOV 04, SED 07-1].
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I1.1.2.b. Conséquences de la présence d’extractibles dans le milieu

La bibliographie sur ce point est trés majoritairement tournée vers les problémes
de retard d’hydratation et de prise dans les ciments. Les études sont menées en observant
I'influence de divers composés polysaccharidiques [PES 04, PES 06, POU 06] ou
directement celle de bois [HOF 84, SEM 02, GOV 04] ou de fibres végétales [SED 07-1,
LET 08, OLO 08]. Le lecteur pourra se référer au travail de synthése effectué par Frybort
[FRY 08].

De maniére générale, les auteurs observent des retards voire une inhibition totale
de la prise des ciments en présence de bois [THO 83, HOF 84, HAC 90, WEI 00, BIL
03, GOV 04]. Plusieurs indices de compatibilité des essences de bois avec le ciment ont

par ailleurs été proposés, aboutissant a des systémes de classification de leur capacité

inhibitrice [HOF 84, HAC 90, WEI 00, OLO 08]

De facon simplifiée, I'impact majeur de la présence de végétaux sur le milieu
réactif semble étre une diminution dans le milieu réactif du taux de calcium, diminution
d’autant plus importante que le pourcentage volumique de fibres est important [SED 07-
1] (cf. Figure 1. 30). Les métaux acides tels que Si et Al voient au contraire leur
concentration augmenter. Ce résultat est par ailleurs établi 30 minutes aprés mélange des

constituants.
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Figure 1. 30. Evolution de la concentration en calcium, silicium, aluminium et fer dans le
milieu réactif en fonction de la quantité de fibres de chanvre introduites dans une pate de
ciment (E/C=2, mesures réalisées 30 minutes aprés malaxage) [SED 07-1]

Dans le cadre de ce travail, le liant élaboré est de type pouzzolanique (cf. Chapitre
V). La solidification et la création d’hydrates solides est de ce fait caractéristique de la
réaction entre les aluminosilicates présents dans le milieu réactif et la Portlandite
Ca(OH),. Cette réaction, nettement plus lente que celle de 'hydratation des ciments, va

donc étre affectée de maniére différente par la présence d’extractibles ou de produits de
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dégradation de végétaux. Toutefois, il n’existe pas a notre connaissance d’études
spécifiques concernant les probléemes de prise lors de [lutilisation d'un liant
pouzzolanique en mélange avec des végétaux lignocellulosiques. Les cations en solution
dés les premiéres minutes sont cependant les Ca* libérés par 'hydrolyse de la chaux qui
conduit a la basification du milieu [DRO 78] (cf. Chapitre V). L'observation faite par

Sedan (cf. Figure 1. 30) pourrait donc étre transposable.

Par ailleurs, certains auteurs traitent de l'adsorption de polysaccharides a
I'interface entre le minéral et le milieu réactionnel [LAK 07]. Ils expliquent que
I'adsorption des polysaccharides en surface des granulats s’effectue au niveau des sites
métalliques hydroxylés. Liu et al. [LIU 00] précisent que l'interaction est de type acide-
base, soulignant ainsi que les groupements hydroxyles basiques auraient une capacité
d’adsorption nettement plus importante, les polysaccharides étant acides. Lakowsky et al.
[LAK 07] précisent que plus le minéral est basique, plus forte est I'interaction. En d’autres
termes, le calcium hydroxylé est susceptible de fixer des polysaccharides qui vont modifier

sont comportement.

Ce phénomeéne n’explique cependant pas la baisse de concentration en ions
calcium des mélanges cimentvégétal dans le milieu réactif. Les phénomeénes mis en jeu
sont donc différents et nécessitent de s'intéresser a linterface liant/végétal, et plus

particulierement a la surface du végétal (cf. §11.2.2).

[1.2. DIAGNOSTIC A LONG TERME : LA ZONE DE TRANSITION
INTERFACIALE

Les probléemes d’interface entre les liants minéraux et les végétaux ont été
majoritairement étudiés pour l'incorporation de fibres en renfort de structure dans des
bétons. L'interface prend dans le cas de ce type d’applications une importance majeure
puisqu’elle est largement sollicitée. Ce sera également le cas si, a la maniére des panneaux
de particules, on réalise des Agrobétons compactés et de ce fait stratifiés. Néanmoins, les
problémes a l'interface fibre/matrice pourraient étre en partie différents de ceux que 'on

rencontrera a I'interface particule boisée/matrice en raison d’une porosité tres différente.
11.2.1. La zone de transition interfaciale

Une observation récurrente dans les études menées sur les mélanges entre des
particules lignocellulosiques et un liant minéral concerne les auréoles dites de transition
ou Zones de Transition Interfaciales (ZTI). Il s’agit de zones entourant la fibre ou la
particule qui constituent des points de faiblesse dus a I'incompatibilité végétal/minéral, a
la mise en forme et a 'histoire du béton. Cette zone interfaciale existe également entre les
granulats et le ciment dans les bétons classiques et s’explique par un gradient du rapport
Eau/Ciment [OLL 95]. Cet effet conduit a une microstructure différente sur une

épaisseur de 50 a2 100um autour du granulat, notamment a des porosités plus importantes
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[LO 04]. Dans le cas de granulats légers, Lo et al. observent une densification de la zone
interfaciale par rapport aux granulats classiques, le ciment étant 3 méme de s’infiltrer en
partie dans la porosité. L'épaisseur de I'auréole de transition diminue également, 'effet de

mur étant limité, pour s’établir autour de 10pm.

L’observation de cette zone a été réalisée par de nombreux auteurs dans le cas de
bétons fibrés ou incorporant des particules végétales. Savastano et Agopyan [SAV 99]
observent dans le cas de fibres de coir, de sisal et de malva une auréole de transition allant
jusqu’a 100pm d’épaisseur. lls identifient cette zone par une augmentation de la porosité

et 'apparition de fissures.

En regle générale, la littérature fait état de cinqg types de modifications

interfaciales :
2 Zone de matrice poreuse [SAV 99, MAG 10, AGO 05];
2 Zone de matrice fissurée [SAV 99, AGO 05];
2 Zone de vide [BOU 02, KHA 08, MAG 10];
Q Zone de dépot en surface du végétal [MAG 10, SED 07-2]
Q Zone de présence de produits d’hydratation différents de la matrice saine

[AGO 05, MOH 06].

Les probléemes détectés au niveau de la ZTI sont souvent couplés et refletent
I'histoire méme du composite [MOH 05, MAG 10]. Les phénoménes mis en jeu sont
complexes et de diverses natures. A I'heure actuelle, beaucoup sont basées sur des
hypotheses et dépendent de la nature méme des végétaux. Il est par ailleurs facile de faire
des erreurs d’interprétation sous-jacentes a la préparation des éprouvettes, notamment

pour les observations au MEB.
11.2.2. Interactions chimiques en surface des particules végétales et minérales

Certains composés présents dans les végétaux lignocellulosiques ont la propriété
de fixer dans leur structure polymérique des cations. C’est le cas notamment des pectines,
utilisées comme gélifiant industriel. Dronnet et al. [DRO 96] rapportent la capacité des
pectines présentes dans que le citrus et les pulpes de betteraves a fixer les ions métalliques
divalents. Ralet et al. [RAL 01] observent plus spécifiquement la capacité de pectines en
solution a capter les ions Ca®". Le travail de Sedan montre plus spécifiquement que les
composés peptiques présents en surface des fibres de chanvre ont la méme propriété. Le
mécanisme de fixation des ions divalents dit « egg box » est couramment rapporté dans la
littérature [RAL 01, SED 07-2] (cf. Figure 1. 31). Ce mécanisme peut étre décrit comme
I'intégration dans la structure peptique d’un cation Ca®* (ou tout autre ion divalent) qui
vient se fixer aux atomes d’oxygéne électronégatifs des deux chaines peptiques qui
I'entourent. Le composé formé dans le cas d’'ions Ca*" est appelé pectate de calcium.
Sedan rapporte que ce phénomeéne ne se produit qu’en milieu alcalin, quand les pectines

et les ions calcium sont en solutions.
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Figure I. 31. Structure dite « egg box» et fixation de nodules de calcium en surface des fibres
de chanvre [SED 07-2]

D’un point de vue microscopique, Sedan observe la formation de nodules de
composés calciques en surface des fibres de chanvre immergées dans une solution saturée
en chaux (cf. Figure I. 31). Magniont fait le méme constat et note que ce phénomeéne est
moins marqué dans le cas du lin [MAG 10]. Le méme phénomeéne pourrait se produire
directement dans le milieu réactionnel créé lors du gichage d’'un béton végétal.
L’interface/liant végétal serait alors appauvrie en cations Ca®" captés dans la structure
peptique ce qui limiterait la prise autour de cette zone [SED 07-1]. Ces mémes auteurs on
fait cette observation sur des fibres in-situ [MAG 10, SED 08]. Sedan mesure alors une
pellicule de produits calciques d’une épaisseur d’environ 16pm et de répartition

irréguliere. Cette irrégularité est aussi soulignée par Magniont.

Magniont [MAG 10] observe et identifie en surface des fibres de chanvre brutes
des composés calciques de I'ordre du micron. Elle émet '’hypothése que ces composés
constituent des accroches pour la nucléation des composés calciques en solution saturée
de chaux. Dans le cas du lin en revanche, elle n’observe pas ce phénomeéne et attribue a

une spécificité du chanvre.
11.2.3. Gradients de porosité et de composition

Lors du gichage d’'un béton, les granulats, en fonction de leurs capacités

hygroscopiques, de leur porosité et de leur mouillabilité¢, vont étre recouverts d’une
Y8 piq p
pellicule micrométrique d’eau. Les études sur les bétons de granulats classiques utilisent
le terme d’effet de mur ou « wall effect » [SCR 96, DIA 01, LO 04]. Cet effet de mur est
réputé pour engendrer une zone de transition interfaciale (ZTI) affectée autour du
granulat d’'une épaisseur pouvant atteindre 30um [DIA 01]. Scrivener et al. [SCR 96]
décrivent un gradient de porosité entre le granulat et la matrice qui fragilise 'interface.
g P g q g
Diamond et al. [DIA 01] n’observent pas ce gradient de porosité mais un gradient de
p g p g

concentration en ciment Portland dans la ZTI, cette concentration diminuant en se

rapprochant des granulats.
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Savastano et al. [SAV 99] observent un élargissement de la ZTI en comparaison
des granulats classique jusqu’a 100pum ainsi qu'un accroissement de la porosité et de la
concentration en Portlandite. Par ailleurs, leur analyse souligne que ces trois parameétres
augmentent avec le rapport Eau/ciment. Ce phénomeéne est accentué, comme lors de
'utilisation de granulats classiques, lorsque le rapport Eau/liant augmente dans la
matrice [SAV 99, AGO 05]. Par ailleurs, 'augmentation de la quantité d’eau lorsque 'on

se rapproche de la fibre entrainerait la diffusion des ions Ca*", fragilisant encore un peu

plus l'interface [AGO 05].
11.2.4. Variations dimensionnelles a court et long terme

Le comportement hygroscopique des végétaux lignocellulosiques est également
problématique en ce qui concerne leurs variations dimensionnelles. La diffusion et la
fixation d’eau dans les parois végétales engendrent en effet un important gonflement qui
peut atteindre 20% en volume [ROW 05]. Les hémicelluloses sont les composés qui
générent le plus fort gonflement. Ainsi, Boustingorry [BOU 02] trace pour plusieurs
essences de bois la variation volumique AV en fonction de la prise massique relative Am
suite 4 une immersion dans 'eau. Il observe pour le pin et le peuplier une augmentation
volumique d’environ 20% deés que la prise en masse relative atteint 50% en raison de

I'aptitude des composés du bois a former des liaisons hydrogéne avec I'eau.

Le coefficient ASE (Anti Swelling Efficiency) qui définit I'efficacité relative d’un

traitement du bois a2 diminuer le gonflement est calculable selon I'équation suivante :

GMAX-r\aturellZI GMAX—traité Eq. L. 14.
ASE=
GMAX'naturel
2 Gyax : Taux de gonflement ultime, c'est-a-dire a saturation des fibres.
g

Boustingorry observe sur des éprouvettes de gypse incluant un parallélépipede de
bois une zone interstitielle entre le bois et la matrice. Khazma et al. [KHA 08-1] observent
le méme type d’interface sur un composite ciment/ana de lin. Ce phénomeéne de
rétraction est largement observé dans le cas de béton de fibres végétales [SAV 99, AGO
05, MAG 10]. Le fait que le bois, les particules lignocellulosiques et les fibres végétales
puissent subir des variations dimensionnelles en fonction de I'’humidité du matériau
induit une influence des cycles d’humidification et de séchage. Mohr et al. [MOH 05]
proposent un modele d’évolution en trois étapes durant les cycles H/S

(humidification/séchage) de composites ciment/fibres de kraft:

2 Décollement fibre/matrice initial dt au retrait de séchage de la fibre qui
entraine une chute des propriétés entre O et 2 cycles H/S ;

2 Reprécipitation de composés, comme de l'ettringite secondaire, au niveau
des vides formés lors du retrait. Ces composés situés entre la matrice et la fibre
minimisent ensuite le gonflement du végétal lors des cycles suivants par blocage

mécanique ;
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Q Minéralisation de la fibre par reprécipitation de produit d’hydratation,
comme de I’hydroxyde de calcium Ca(OH), dans la structure de la cellule végétale.

Savastano et al. [SAV 02] observent une diminution importante des propriétés
mécaniques d'un composite formé entre un liant a base de laitier de haut fourneau et des
fibres végétales a hauteur de 2% en masse. Les auteurs soumettent les composites ainsi
élaborés a un environnement extérieur ainsi qu’'a des cycles humidité/séchage et
observent d’importante chutes de propriétés. Ils attribuent ces chutes a la carbonatation
de la matrice, a la dégradation de I'auréole de transition (visiblement fissurée) et a la
minéralisation des fibres. De maniére générale, les auteurs s’accordent a dire que la

minéralisation partielle de fibres végétales engendre la diminution des résistances a la

flexion et a la traction [TOL 00, SAV 02, MOH 05, MOH 06].

— Matrice Saine
—1 Matrice affectée

— Fibre de chanvre

o Composés de surface (calciques, hydrates, ...)

S Vide

Figure 1. 32. Auréole de transition complexe autour d'une fibre de chanvre dans une matrice
métakaolin-NHL5 en zone carbonatée aprés 1 an de conservation a 95%HR [MAG 10]

Magniont [MAG 10] observe sur des mélanges métakaolin-NHL5 carbonatés
incluant des fibres de yucca ou de chanvre et conservés 1 an a 95%Hjy une auréole de
transition trés complexe (cf. Figure I. 32). Autour des fibres, elle observe un dépot de
produits majoritairement calciques de répartition inhomogeéne. D’aprés l'auteur, les
produits autour des fibres n’ont pu se former que si la particule est entourée de vide, des
composés en forme de serpentin étant apparus. Une seconde auréole de vide d’une
épaisseur de 10 a 100pm est d’ailleurs présente autour des fibres. Elle pourrait provenir
de la rétraction observée par Mohr et al. [MOH 05], les composites n’ayant pas subit de
cycle H/S. L'existence d’une troisiéme zone de porosité différente de la matrice pourrait

signifier la création d’un gradient de composition di a I'eau et a la diffusion des ions

Ca”

11.2.5. Durabilité des fibres végétales en milieu alcalin

Les liants cimentaires ou les chaux ont la propriété une fois mélangés a 'eau de
créer un pH interstitiel fortement basique (13,5 pour le ciment Portland, 12,5 pour la
chaux aérienne). Dans le cas d’'un Agrobéton, les particules lignocellulosiques seront donc
en contact direct avec ce milieu fortement alcalin et ce pendant de longues périodes. Un

phénoméne couramment observé est celui de lattaque alcaline engendrant Ia
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minéralisation du lumen des cellules et une chute des propriétés mécaniques, notamment

du module de rigidité [TOL 00].

Kriker et al. [KRI 08] mettent en évidence sur des fibres de palmier dattier
immergées en milieu alcalin que plus le diametre de la fibre est faible, plus la baisse des
propriétés mécaniques est importante. Ainsi pour une fibre de 0,8mm de diametre
maintenue 6 mois dans une solution saturée de Ca(OH), , la fibre conserve 69% de sa
résistance en traction initiale contre 10% pour une fibre de 0,4mm. Les agrobétons
utilisant des particules de taille importante, peut étre pourrait-on négliger cet effet ? Il
semble que non au vu de I'étude menée par Coatenlem et al. [COA 06] sur des mélanges
bois de pin/ciment. Ils mesurent une chute importante de la résistance en compression
entre 28 jours (6,82MPa) et 16 mois, que ce soit pour une conservation a I'ambiante
(4,39MPa) ou en atmospheére humide (2,31MPa). Le lecteur peut également se référer aux
travaux de Toledo et al. [TOL 00, TOL 03] sur le sujet.

[1.3. BILAN SUR LES PROBLEMES GENERES PAR L’ASSOCIATION
LIANT MINERAL/BOIS

es problemes d’interface liant minéral/végétal, s’ils sont limités lorsque la teneur en
végétal est faible, deviennent prépondérants a partir d'un certain seuil. Leur compréhension est
parfois limitée par le couplage probable de certains facteurs : interactions chimiques de surface,
variations dimensionnelles, échanges en eau... Dans le cas des bétons incluant un fort volume de
végétal, on a vu que les particules étaient séparées par un joint de liant trés mince, soulignant
ainsi un probléeme d’interfaces généralisé [NGU 09-1]. Les problemes de prise du liant et ceux

plus spécifiques aux interfaces seraient ainsi intimement couplés.

L’analyse présentée dans ce paragraphe permet de désigner un verrou majeur : la gestion de

Ueau. Les problémes répertoriés qui y sont directement associés sont les suivants :

R Manque d’eau pour Uhydratation du liant en raison de Uabsorption par
capillarité des particules végétales ;

R Diffusion en milieu aqueux des extractibles et produits d’attaque alcaline ;

R Diffusion en miliew aqueux des ions Ca’" qui peuvent étre captés par les
pectines et créer un gradient de concentration;

1= Augmentation de la porosité a Uinterface suite a la stagnation de l'eau ;

R Gonflement des particules boisées en contact avec l'eau.

Il est primordial de souligner que ces probléemes, signalés par de multiples auteurs,
trouvent bien souvent une explication physique lorsqu’ils sont analysés du point de vue du
phénomeéne d’adhésion décrit dans le §I. Sur la base de ces analyses couplées, tentons de

comprendre quelles ont été les stratégies adoptées jusqu’ici pour résoudre ce probleme.Rl
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[1I. COMMENT AMELIORER L'INTERFACE
LIANT/VEGETAL !

[II.1. PREPARER OU MODIFIER LES PARTICULES VEGETALES !

Au vu des divers probléemes que peuvent engendrer les particules végétales au sein
de la matrice minérale, des études on légitimement été menées pour les modifier avant
I'élaboration des composites. Cette étape est d’autant plus importante que I'on s’oriente
vers une démarche composite. La plupart des traitements visent a limiter le
comportement hydrophile du végétal et le relargage d’extractibles ou de produits
d’attaque alcaline dans le milieu réactif. Cela peut étre également la modification de la
topographie et de la chimie de surface. Néanmoins, ces solutions peuvent induire des
colts non négligeables et étre par ailleurs une source d’impact environnemental négatif. Il
faut donc distinguer celles qui peuvent étre raisonnablement utilisées dans le cadre de
développement de matériaux de construction environnementaux a gros volume de

production.
11.1.1. Prémouillage du granulat

Une partie des études réalisées sur les BCC préconisent un prémouillage des
particules pour limiter I'absorption de I'eau de gichage du liant [CER 05, DEB 09,
NGUO09-1, MON 11]. NGU 09-1 font le choix d’'une quantité d’eau de prémouillage de
84% par rapport a la masse initiale de chénevotte. Cette quantité spécifique est choisie en
lien avec la porosité des particules de chénevotte et donc leur capacité d’absorption. De
Bruijn [DEB 09] fixe la quantité d’eau de prémouillage a 250% de la masse des granulats
ce qui correspond au taux d’absorption de la chénevotte aprés 5 minutes d’ immersion.
Monreal et al. [MON 11] justifient un choix de 2 heures de prémouillage pour approcher

la saturation de pulpes de betteraves avant de les mélanger a du ciment.

L’expérience acquise des recherches sur les mortiers apposés sur support poreux
préconise cependant de maintenir des échanges aqueux entre ces deux entités (cf. 1.5.1).
Un prémouillage trop important [DEB 09, MON 11] pourrait étre responsable d’une
augmentation de la porosité a l'interface liant/granulat. Courard [COU 00] souligne
I'influence de ’humidité contenue dans le béton avant la mise en contact avec un mortier

de réparation sur la création d’une liaison.
111.1.2. Solubilisation d’extractibles

La plupart des traitements chimiques utilisés pour modifier les végétaux
lignocellulosique ont été développés par 'industrie papetiere. Il peut s’agir soit d’une
trempe en conditions alcaline, soit d’'une estérification. Ces techniques agissent en

général en profondeur et conduisent majoritairement a une destruction partielle ou totale
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de la structure des particules. Pour cette raison mais également pour d’autres (colits ou

impact environnemental), le choix a été fait de ne pas s’attarder sur ce type de techniques.

Des traitements en solution a température ambiante existent également. Elles

peuvent agir sur trois types de problémes :

2 Modifier I'état de surface, générer des dépots [SED 07-1, LET 09];

Q Supprimer les composés dérangeants, inhibant la prise [MOS 83, SED 07-
1, MER 07, OLO 08, LET 09] (cf. §II.1);

Q Modifier le comportement hygroscopique [PE] 08, FAK 06].

Les premiéres études sur le traitement des particules de bois pour améliorer les
systémes bois - ciment - eau datent du début des années 1980 [MOS 83]. Moslemi et al.
ont notamment étudié¢ l'influence d’un traitement dans de l'eau portée a ébullition
pendant 6h puis éventuellement trait¢ 24h dans une solution de NaOH a 1% pendant
24heures. Ces deux traitements ont permis la prise du ciment avec des granulats de
méleze, le mélange incluant des granulats non traités ne faisant pas prise. Olorunnisola
et al. [OLO 08] observent une nette amélioration de la prise du ciment autour de fibres

de rattan suite a une trempe dans de 'eau froide.

Dans sa theése [SED 07-1], Sedan a analysé les livixiats de fibres de chanvre dans
I'eau et des solutions de CaCl,, NH,Cl, NaOH et saturées en chaux. Il observe qu’a
température ambiante, les fibres de chanvre sont trés stables, que ce soit en milieu alcalin,
légerement acide ou acide, les concentrations des livixiats en polysaccharides étant tres
faibles. Le méme constat est fait par Govin [GOV 04] qui a analysé le livixiats de peuplier
dans une solution de chaux et Pourchez [POU 06] qui s’est lui intéressé a la stabilité
alcaline de I'éther de cellulose. Néanmoins, Sedan émet des réserves quant a ces résultats,
les conditions alcalines ou acides extrémes pouvant entrainer la dégradation d’une partie

des polysaccharides, conduisant a leur non détection.

Il observe cependant que le traitement a la soude permet de cristalliniser la surface
des fibres, de méme que Govin [GOV 04]. Le milieu alcalin n’est toutefois pas le seul

responsable de cette cristallinité accrue puisque la livixation dans la solution saturée de

chaux n’indique pas cet effet [SED 07-1, MAG 10].

Pejic et al. [PE] 08] utilisent des solutions d’hydroxyde de sodium NaOH (17,5%)
et de chlorite de sodium NaClO, (0,7%) sur des fibres de chanvre. La solution de NaOH
va préférentiellement éliminer les hémicelluloses tandis que la solution de NaClO, va
plus agir sur les lignines. Enlever préférentiellement les hémicelluloses conduit a
diminuer le pouvoir de rétention d’eau R et augmenter la sorption ainsi qu’a éliminer en
priorité les lignines conduisant a la tendance inverse. Les mémes tendances sont

observées pour un traitement alcalin des fibres de lin [FAK 06].
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I111.1.3. Recouvrement du granulat

La solution la plus radicale qui peut étre choisie pour limiter le comportement
hydrophile des particules végétales est sans doute d’effectuer un recouvrement de la

particule par une substance lambda.

Khazma et al. [KHA 08-1] ont effectué un revétement ciment+sucrose sur des
particules d’ana de lin avec des rapports massique Eau/(ciment + sucrose)=1 et
Ana/(ciment + sucrose)=2/3. Le recouvrement est limité selon les auteurs a la surface des
particules, les pores du végétal n’étant pas comblés. Ils observent une large augmentation
de la masse volumique en vrac qui passe de 96-103 kg/m’ pour les granulats brut a 255-
283 kg/m’ pour ceux revétus. De la méme maniére, ils relatent une diminution de
7200% a 53% de Wsar qu'ils attribuent a 'adsorption d’eau sur les substances déposées
et par I'absorption d’une petite quantité d’eau due a la présence de micro porosité dans
ces mémes substances. Néanmoins, il semble qu’ils n’aient pas pris en compte dans le
calcul de Wsar le fait que les particules aient une plus forte densité. Cependant,
l'utilisation de particules revétues permet une augmentation de 0,44 a 3,5MPa. Une
diminution de 50% de la variation volumique est également observée et pourrait étre
expliquée par la suppression de la zone de vide observée autour des particules

lorsqu’aucun traitement n’est appliqué.
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Figure L. 33. Influence de recouvrements au ciment et a 'huile de lin sur la capacité
d’adsorption/absorption en eau de granulats de pulpe de betterave [MON 11]

Monreal et al. [MON 08, MON 11] s’intéressent a la comptabilisation de pulpe de
betterave issue de I'industrie sucriére pour une utilisation en mélange avec le ciment. Ils
utilisent trois revétements différents : ciment, chaux aérienne et huile de lin. Le ciment et

la chaux sont utilisés avec un rapport Eau/Liant=1, les rapports pulpe/liant étant fixés a
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0,8 pour le ciment et 0,6 pour la chaux. Le rapport pulpe/huile est quant a lui fixé a 1. Ils
observent également une large augmentation de la masse volumique en vrac qui atteint
300kg/m’. Par ailleurs, comme dans I'é¢tude menée par Khazma [KHA 08-1], ils
n’appliquent pas de correction pour prendre en compte 'augmentation de la densité des

particules.

Merzoud [MER 07] a lui aussi utilisé 'huile de lin comme revétement de surface
de particules de diss. Il observe avec ce traitement une absorption d’eau nulle comparée a
celle des fibres brutes qui atteint environ 100% de la masse initiale en une minute. Cela
engendre une variation dimensionnelle trés faible lors d’'une mise en contact avec I'eau
du composite ciment/diss. Néanmoins, cette encapsulation de la particule a pour effet de
diminuer la sorptivité des particules qui est trois fois plus faible que dans les fibres brutes.

Les particules végétales sont donc dans ce cas réellement inertes.

Coatanlem et al. [COA 06] ont utilisé une solution de silicate de soude a 100g/L
dans laquelle des particules de pin ont été immergées 24h et qui a servi a saturer les
particules avant le gachage. Ils soulignent 'amélioration des performances mécaniques
qui peuvent étre réalisées a court terme. Néanmoins, leurs observations au MEB
montrent que la présence de sodium conduit a la formation d’aiguilles d’ettringite a la
surface des particules de pin et dans l'auréole de transition entourant la particule.
Plusieurs études ont montré que la formation d’ettringite secondaire s’effectue
préférentiellement autour des granulats [MOH 06]. Elle est responsable d’un gonflement
important du béton conduisant a des fissurations [LEK 09]. La formation a long terme
d’ettringite par propagation du sodium dans la matrice cimentaire pourrait donc induire
la chute de résistance mécanique observée par Coatenlem et al. [COA 06] aprés 16 mois.
De plus, les cycles d’humidité séchage auxquels sont soumis les matériaux de construction
induisent une formation d’ettringite en condition humide a l'interface fibre/matrice
[MOH 06]. La trempe des particules dans une solution de silicate n’a donc pas eu I'effet
escompté par les auteurs, c'est-a-dire une augmentation de la prise pouzzolanique autour

des particules.

Les études évoquées ici montrent a quel point il est primordial de bien définir les
rapports massiques entre le végétal et son revétement, toute la formulation et les
interprétations en dépendant. De trop nombreuses publications ne clarifient pas assez ce

point, rendant difficile les interprétations.
111.1.4. Traitements thermiques

Les traitements thermiques de rétification polymérique sont régulierement
appliqués sur le matériau bois [BOU 02]. Il s’agit essentiellement d’une pyrolyse controlée
sous atmospheére inerte qui confére au bois de nouvelles propriétés, notamment une

stabilité¢ dimensionnelle plus importante (cf. Figure L. 34).
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Figure L. 34. Influence de la température de traitement sur les courbes de rétractabilité du

pin [BOU 02]

Boustingorry précise qu’il existe un optimum de température, dans son cas dans la
gamme 200-280°C, pour chaque essence de bois étudiée. Pour le bois de pin, il mesure
une contrainte de cisaillement a l'interface bois/gypse de 0,0262MPa pour un bois
réticulé a 280°C contre 0,0029 MPa pour le bois brut, soit un facteur 10. Il observe par
ailleurs sur la courbe de push out un pic caractéristique d’'une décohésion d’interface
dans le cas du bois réticulé, la contrainte de cisaillement dans le cas du bois naturel étant

simplement due aux frottements.

Bilba et al. [BIL 08] notent aprés un traitement par pyrolyse de fibres de bagasse la
diminution de la quantité d’hémicellulose et d’extractibles. Malgré une augmentation de
la porosité de 6%, la fibre devient plus hydrophobe apres traitement en raison de la
disparition d’une partie des hémicelluloses. Cette information pourrait expliquer
I'observation faite par Boustingorry [BOU 02] concernant la plus faible variation
dimensionnelle des bois rétifiés par rapport aux bois non traités (cf. Figure 1. 34), les

hémicelluloses ayant des propriétés hydrophile et de gonflement importantes (cf. §II.1).

1I1.1.5. Bilan sur les approches de modification des particules végétales

ourPplus de clarté et de wvisibilité, les observations fondamentales relevées lors de ce

travail de bibliographie concernant l'interface fibre végétale/matrice minérale sont regroupées

dans le Tableau 1. 12.

L’amélioration et la caractérisation de linterface liant minéral/végétal sont des
éléments complexes a aborder lors de I'élaboration d’Agrobétons. En effet, toute modification ne

doit pas se faire au détriment des performances hydriques et hygrothermiques. Par ailleurs, la
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caractérisation de cette interface et des propriétés des particules modifiées est une nécessité.

L’impact environnemental et laugmentation du prix des granulats générés par cette

modification doivent également étre limités pour s’intégrer dans le contexte du développement

durable.

Tableau 1. 12. Récapitulatif, caractéristiques et impact des modifications de fibres ou granulats
végétaux relevés dans la littérature.

Iyl CEEialE Impacts et remarques Source(s)
modification la modification P 4
43 250% de | (=3 Réglllll.atior} des écdhange;s Zr}ll,ea.u (COU 00,
Prémouillage oo & Amelioration de - Tadhésion o 05, DR
en eau masse des granuiats - liant/granulat 09, NGU 09-1,
Sees 2 Réalisation simpleld MON 11]
2 Solubilisation des extractibles
Eau froide, eau . . .
végétaux potentiellement génants
Lixivation en  chaude, solutions de t Modification de l'état d r [MOS 83, FAK
solution  Ca(OH),, NaOH, odification de Letat de surface g6 gD 07-1,
aqueuse  CaCly, NaClO,...  des granulats MER 07, PE]
neutre ou Concentrations et R Modification du comportement 08, OLO 08,
alcaline durées d’immersion  hygroscopique LET 09]
variablesf & Impact environnementall?l
& Hydrophobisation
& Limitation du gonflement
N . Ciment, 2 Minéralisation éventuelle [COA 06,
ecouvrement ciment/ sucrose, {9 Séchage préalable MER 07, KHA
du granulat chaux, huile de lin, ' Augmentation de la masse 081, MON 11]
silicate de soude, ... . . ’
volumique des granulats & prendre
en comptel?
2 Elimination d’hémicelluloses et
Pyrolyse entre 200 et autres extractibles
Traitement - ) ztSOOC  duce & Limitation du gonﬂement [BOU 02’ BIL
thermiquel emperature €t duree 4o Hydrophobisation 08]

a adapter en fonction
des essencesfl

& Chauffage plusieurs heures
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[II.2. ADJUVANTER SPECIFIQUEMENT LE LIANT !

Effectuer une adjuvantation spécifique du liant s’apparente étre la solution la
plus simple en terme de procédé industriel. De nombreux accélérateurs de prise ont
d’ailleurs été testés sur des mélanges bois/ciment [MOS 83, ZHE 85, WEI 00] et ont
permis des améliorations notables en terme de vitesse de prise et de propriétés mécanique
des composites. A notre connaissance, I'utilisation d’adjuvants spécifiques aux mélanges
chaux/particules lignocellulosiques n’a pas fait ’objet de publications scientifiques. De
plus nombreux travaux existent en revanche sur l'adjuvantation des mortiers pour

lesquels les propriétés d’adhésion avec les supports poreux sont de premiére importance

[BEN 09, PAV 10, POU 10, I1ZA 10].
11.2.1. Quelles propriétés rechercher pour le liant?
[I1.2.1.a. Une solution trés employée : accélérer la prise

La principale stratégie ayant été mise en ceuvre pour améliorer les propriétés des
bétons de ciments/bois concerne des accélérateurs de prise. Elle découle des observations
faites dans les années 80 concernant les retards de prise du ciment en présence de
végétaux lignocellulosiques (cf. §I1.1.2). Des 1983, Moslemi et al. [MOS 83] effectuent
des ajouts de 5% de CaCl,, NaOH, MgCl, et Ca(OH), dans le ciment. Ils observent une
nette diminution du temps de prise (t,) de prise de mélange pin/ciment. En 1985,
Zhengtian et al. [ZHE 85] testent 30 accélérateurs organiques et inorganiques. Ils
remarquent que de forts ajouts de SnCl,, FeCl; et AICl; permettent une augmentation

notoire de la température maximale d’hydratation du ciment Tyux.

Néanmoins, ces travaux n’étudient pas les corrélations entre les propriétés
mécaniques du composite final et les caractéristiques de la prise (Tyax, t;). Wei et al.
[WEI 00] observent une augmentation du module de rupture (MOR) allant jusqu’a 400%
de composites bois/ciment et bois/ciment de laitier avec des ajouts de 4% de CaCl, et
Al(SO,);, SnCl, ou FeCl;. Les auteurs concluent a une bonne corrélation entre la qualité

de la prise et le MOR des composites.

D’autres sources et travaux sont cités dans le travail de synthése sur les bétons
ciment/bois réalisé par Frybort [FRY 08].

[I1.2.1.b. L’expérience des mortiers appliqués sur support poreux

Emmons et al. [EMM 96] décrivent la compatibilité entre un mortier et un
élément poreux comme le bilan entre les propriétés physiques, chimiques et
électrochimiques ainsi que des variations dimensionnelles. Cette compatibilité en terme
de déformation est dépendante du module élastique, des capacités de retrait/gonflement

et de fluage des matériaux [EMM 96, MOR 96]. Emmons et al. soulignent qu’en terme de
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choix de mortier de réparation, il est préférable de s’orienter vers un mortier ayant une

faible capacité de retrait, un faible module d’élasticité et une grande capacité de fluage.

Pavia et al. [PAV 10] effectuent une analyse allant dans le sens de Emmons et al.
IIs étudient I'influence de I'hydraulicité, de la rétention en eau et de la quantité d’eau du
mortier sur la résistance en flexion d’assemblages de briques poreuses avec des chaux
naturelles NHL2, NHL3,5 et NHL5. Ils concluent que le paramétre le plus important est
la rétention en eau du mortier suivi de la quantité d’eau puis I'hydraulicité. Les

résistances atteintes sont équivalentes a celles d’assemblages utilisant du ciment Portland.
111.2.2. Vers une gestion de l'eau contenue dans le liant

Les bilans effectués sur les processus d’adhésion (cf. §1.6) et les probléemes générés
par l'association d’un liant minéral et de particules lignocellulosiques poreuses (cf. §II.3)
désignent la gestion de I'eau comme le probléme central qu’il convient de résoudre.
Comme pour améliorer I'adhésion entre une brique poreuse et un mortier de chaux
[PAV 10], la solution la plus adaptée a ce probleme désigne les adjuvants rétenteurs
d’eau. La famille de rétenteurs d’eau la plus utilisée dans les ciments ses derniéres années,

souvent en complément de plastifiant, est sans doute celle des éthers de cellulose (EC).
Ces substances font 'objet de nombreux travaux de recherche [KHA 98, BOH 01, POU
06, POU 06-2, BEN 09, POU 10, PAT 11, BRU 11].

I11.2.2.a. Les éthers de cellulose

Les éthers de cellulose (EC) sont des composés employés comme agents de
viscosité, gélifiant ou stabilisants dans de nombreux domaines tels que l'industrie
I'agroalimentaire, l'industrie pharmaceutique ou plus récemment lindustrie de Ia
construction. Il s’agit de polymeres dérivés de la cellulose dont la spécificité est d’étre
extrémement hydrophile. Pour y parvenir, une synthése par alcalisation et alkylation des
groupements hydroxyles est nécessaire et permet le remplacement de ces radicaux par des
groupes méthoxyle, hydroxyéthoxyle (spécifique aux EC de type MHEC) ou
hydroxypropoxyle (spécifique aux EC de type MHPC).

Figure 1. 35. Structure moléculaire des éthers de cellulose de type MHEC.
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Les éthers de cellulose de type MHEC (cf. Figure 1. 35) et MHPC sont les plus
utilisés dans le domaine de la construction. On caractérise généralement les éthers de

cellulose trois grandeurs :

2 Le degré de substitution (DS): il correspond au nombre moyen de
groupes hydroxyles substitués par unité d’anhydroglucose.

Q Le module de substitution (MS) : il s’agit du nombre moyen de moles de
radicaux greffés par rapport au nombre de moles d’anhydroglucose.

2 Le degré de polymérisation moyen (DP): il correspond au nombre

d’unités monomeres qui constituent en moyenne la chaine du polymeére.

Les éthers de cellulose (EC) de type MHEC et MHPC sont des polymeéres
hydrosolubles dits associatifs présentant une chaine principale hydrophile (et des
groupements hydrophobes. Lorsqu'une concentration critique est atteinte, en milieu
aqueux, les chainons hydrophobes s’associent pour former un réseau réticulé qui limite
leur contact avec I'eau [POU 06], d’ou leur dénomination de polymeéres associatifs. Enfin,
la liaison de molécules d’eau aux chaines hydrophiles et la structuration du réseau
entrainent son gonflement. Le réseau gélifié (cf. Figure 1.36 a et b) ainsi formé est a la
base des modifications importantes, notamment rhéologiques, que peuvent apporter les

EC lorsqu’ils sont associés au ciment.
I11.2.2.b. Action des éthers de cellulose dans un mortier

Plusieurs travaux ont démontré la grande aptitude des éthers de cellulose a
améliorer la rétention en eau des ciments et des mortiers monocouches [POU 06, BRU
11, PAT 11], propriété directement liée a I'aptitude du mortier a éviter la filtration de son
eau de constitution soumise a pression capillaire. Comme rappelé par plusieurs auteurs
[KHA 98, PAT 11, BRU 11], la rétention en eau R d’'un mortier est fortement liée a la
viscosité . du fluide interstitiel qui le compose. Selon la loi de Darcy (cf. §1.4.1.b), la
vitesse de filtration du liquide interstitiel soumis a un gradient de pression est en effet
inversement proportionnelle a p. L’aptitude de mortiers adjuvantés a résister a la succion
exercée par un support poreux a été mise a jour par Patural [PAT 11] qui a étudié par
RMN le transfert d’eau entre un mortier et un support poreux en platre. A des niveaux
de concentration de 0,27% en masse par rapport aux poudres (mortier CeREM), 'auteur

montre toutefois que les transferts aqueux sont juste déphasés dans le temps.

Par ailleurs, le caractére amphiphile des molécules d’éthers de cellulose fait d’elles
des molécules tensioactives, conduisant ainsi a une réduction de la tension superficielle
Y1 du liquide interstitiel pouvant descendre jusqu’a 42mN.m" [BUL 12]. Or, la loi de
Kelvin-Laplace montre que la diminution de la tension superficielle d’'un liquide
diminue réciproquement la pression capillaire P (cf. §1.4.1.a). Cette diminution de la
pression capillaire induirait par ailleurs des capacités accrues de résistance a la filtration et

de rétention en eau de la pate considérée.
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Les récents travaux de Bentz et al. [BEN 09] ont également montré 'aptitude de
certains viscosants a réduire la diffusion ionique, notamment les ions calcium Ca®’, et
particules en suspension dans le liquide interstitiel. Ils jouent 1a un role de barriere de
diffusion. Le principe physique de base sur lequel repose ce phénomene, détaillé au
§1.4.2.b, est la loi de la cinétique de Einstein-Smoluchowski qui définit le mouvement
Brownien. Les lois qui en découlent induisent qu'une augmentation de la viscosité du
fluide interstitiel est a l'origine d’'une diminution inversement proportionnelle de la
diffusion particulaire [EIN 05]. Cest cette propriété qui explique notamment l'intérét

porté aux molécules d’EC, ou d’autres viscosants, pour limiter la diffusion des chlorures

et ainsi augmenter la durabilité des bétons [BEN 09, RAM 12].

Néanmoins, plusieurs auteurs ont montré que la capacité des molécules a agir
comme barrie¢re de diffusion dépend de leur taille [SHI 99, BEN 09]. Ils démontrent
ainsi que seules les molécules présentant de faibles masses moléculaires (=1000)
permettent réellement au liquide interstitiel de suivre la loi de Stokes-Einstein. La
mobilité ionique dans les solutions contenant des viscosants a plus fortes masses
moléculaires serait en revanche indépendante de la viscosité de celle-ci. Shimizu et al.
[SHI 99] présentent deux théories qui permettent d’expliquer que le viscosant a large
chaine ne joue pas le role de barriere de diffusion: les théories du volume libre et de
I'obstruction. A trés faible dosage, ces molécules possédent en effet laptitude
d’augmenter largement la viscosité mais les espaces laissés entre les chaines n’empécherait

pas la diffusion ionique.

Figure L. 36. Clichés au MEB en électrons secondaires montrant 'aptitude d"un MHEC sec (a)
a gonfler lorsqu’il est placé a 60%HR (b) [BUL 12] et a lier entre eux des cristaux de
Portlandite dans un ciment (c) [KINA 09].

L’observation faite par Shimizu et al. n’a cependant été effectuée que dans des
solutions aqueuses contenant des viscosants libres de s’agglomérer. Il s’agit donc d’'un
milieu non confiné, ce qui n’est pas le cas dans une pate de ciment. Or plusieurs auteurs
rapportent I'aptitude des grains de ciment a adsorber en surface des molécules d’éther de
cellulose [BRU 11, PAT 11]. Brumaud [BRU 11] observe que généralement la quantité de
polymere adsorbé en surface des particules de ciment est proportionnelle au dosage en
EC. Pour les MHEC et MHPC qu’elle étudie, 'auteur mesure une proportion de

molécules adsorbées sur les grains de ciment allant jusqu’a 20% pour un ciment a la
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finesse Blaine de 3500cm’.g". Cette adsorption est possible du fait du caractére polaire
des molécules d’EC qui peuvent se greffer sur les particules de ciments recouvertes d’ions
calcium Ca®** chargés positivement. L'auteur estime que le degré de substitution DS qui

permet une polarité maximale de 'EC en solution est d’environ 1,2.

De la méme maniére que les EC polaire peuvent se greffer sur les cations Ca**
présents en surface des grains de ciments, plusieurs auteurs [DUP 99, BOH 01] avancent
une possible chélation des ions Ca** dans la structure des EC, au méme titre que dans les

pectines [SED 07-2] ou dans certains sucres [POU 06-2]. Pour Pourchez et al. [POU 06-2],

cette fixation du calcium, si elle a lieu, est négligeable.

Knapen et al. [KNA 09] montrent enfin 'aptitude d’un éther de cellulose de type
MHEC a assurer une liaison physique entre des plaquettes de Portlandite (cf. Figure 1.
36c). Ces auteurs expliquent que le role d’agent liant joué par le MHEC permet une
amélioration de la cohésion interne du ciment adjuvanté, et diminue notamment les

fissures internes a la matrice.

111.2.3. Bilan sur U'approche consistant a adjuvanter le liant

e Bcapitulatif des études menées sur Uadjuvantation des liants pour améliorer la
qualité de prise des mélanges ciment/bois ont permis de tester un nombre important
d’accélérateurs de prise. Dans ce travail, le liant qui est utilisé (cf. Chapitre V) mélange
uniquement de la chaux et de la ponce. Il fait donc prise uniquement grdce a une réaction
pouzzolanique lente pour laquelle quelques accélérateurs seront testés, toujours dans le Chapitre
V. Néanmoins, une autre approche est possible en considérant que les échanges en eau entre le
liant et les particules végétales sont a la base de la plupart des problemes d’interface, comme
nous l'avons vu au §I et II. Pour résoudre ces désagréments, une adjuvantation spécifique avec
des éthers de cellulose (EC) représente une solution séduisante. Les travaux répertoriés orientent
notre choix vers un EC de type MHEC et possédant un degré de substitution DS proche de 1,2.
Les hypotheéses de fonctionnement de ces molécules dans une pdte de liant cimentaire, basées sur

la bibliographie, sont décrites dans la Figure [. 37.
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Figure 1. 37. Hypothéses de fonctionnement d’un EC en milieu cimentaire basé sur ’analyse
de la bibliographie.

99






SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

101



Partie I : Analyse bibliographique

L’analyse bibliographique présentée au cours de ces deux chapitres correspond a
deux niveaux d’objectifs et de problématiques de travail. Ces deux axes peuvent étre

identifiés de la maniére suivante:

Q Axe 1 : Elaboration d’agrobétons constitués de sous-produits agricoles et
d’un liant pouzzolanique issu des ressources volcaniques locales répondant aux
criteres de la construction en béton de chanvre.

2 Axe 2 : Observation, analyse et amélioration de 'interface formée entre un
liant minéral et une particule lignocellulosique poreuse et hydrophile (Chapitre 11

de I'analyse bibliographique).

P 0P
AXE 1

Ce premier axe de recherche a pour objectif I'élaboration de bétons de végétaux
lignocellulosiques (agrobétons) utilisant les ressources disponibles a I’échelle de la
région Auvergne. Il s’agit également du support d’étude pour étudier les problématiques

du second axe de recherche. Il s’organise autour de trois points.

Tout d’abord, sélectionner les ressources lignocellulosiques issues de 1'agriculture
locale qui répondent a des criteres de disponibilit¢ et d’alternative technique a la

chénevotte. La problématique a laquelle il faudra répondre est la suivante :

R Quels criteres de sélection et quelles propriétés du granulat (porosité, absorptivité en

eau...) prendre en compte pour anticiper l'utilisation d’une ressource lignocellulosique ?

Une phase d’é¢laboration et de faisabilit¢ d’'un liant issu majoritairement de
ressources minérales volcaniques sera ensuite abordé. Ce liant devra avoir un impact
environnemental plus favorable que les liants utilisés actuellement dans les bétons de
chanvre, qui représentent plus de 90% des GES émis pour la fabrication, I'acheminement
et la mise en ceuvre de ce matériau [BOU 06]. En terme de propriétés, la bibliographie ne

donne pas d’éléments suffisants pour orienter les choix vers un liant adapté :

R Quels critéres techniques (mécanique, rhéologie, porosité...) prendre en compte pour

juger qu'un liant est adapté a Uélaboration d’agrobétons ?

La derniére phase de cet axe consistera a fabriquer a partir des ressources végétales
sélectionnées et du liant élaboré des agrobétons qui répondent aux critéres fixés par les

régles professionnelles de la construction en chanvre [FFB 09] :

R Les ressources sélectionnées pour leur similitude avec la chénevotte permettentelle
Uobtention d’agrobétons aux propriétés (mécaniques, thermiques) similaires a celles des
bétons de chanuvre ?

R Le liant élaboré permetil la fabrication d’agrobétons aux propriétés similaires a

celles des liants commerciaux ?
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AXE 2

Ce second niveau de problématiques, basées sur le travail bibliographique du
Chapitre II, vise a proposer une nouvelle démarche de conception des bétons de végétaux
lignocellulosiques axée sur la compréhension et 'amélioration de l'interface liant/végétal

(cf. Chapitre VI et VII). Une problématique générale peut deés lors étre posée :

1= Quel est Uintérét de considérer les agrobétons comme des matériaux composites

multi-interfaces ?

L’analyse bibliographique a notamment permis d’identifier que la création d’une
interface de qualité se joue a court terme, I'adhésion liant/minéral étant un processus
dynamique qui dépend des échanges et interactions interfaciales. Néanmoins, aucune
technique de mesure simple ne permet 'évaluation de cette adhésion dans les premiéres

heures suivant le gichage:

1= Comment caractériser & court et moyen terme l'adhésion entre un liant minéral et

une particule végétale ductile et hydrophile ?

A plus long terme, 'interaction entre une pate de liant et une particule végétale
engendre généralement la création d’'une Zone de Transition Interfaciale (ZTI) qui est le

reflet des échanges complexes entre ces deux milieux.

R Quelles méthodes employer pour observer et analyser correctement la ZTI entre un

liant minéral et une particule végétale ductile et hydrophile ?

Afin d’améliorer les propriétés mécaniques de bétons mélangeant des granulats ou
fibres végétales lignocellulosiques et un liant minéral de type cimentaire, la bibliographie
fait état principalement de modifications ou de traitements effectués sur le végétal.
L’objectif est de compatibiliser les granulats avec le liant en diminuant leur capacité
d’absorption en eau, leur état de surface, leur teneur en polysaccharides extractibles ou
encore leur aptitude au gonflement. Néanmoins, ces traitements s’avérent souvent
couteux en terme énergétique, monétaire et d’impact environnemental. Au vu des travaux
déja réalisés, il a été¢ décidé d’expérimenter des traitements a la chaux et a 'huile de lin

modifiant peu la masse des granulats (cf. Chapitre VI).

1= Estce que ces traitements sont réellement un moyen d’améliover Dinterface

liant/végétal et les propriétés finales de I'agrobéton élaboré ?

Pour compléter 'approche, il a été choisi de travailler 3 une adjuvantation
spécifique du liant (cf. Chapitre VII). L’analyse effectuée au Chapitre II souléve un point
intéressant : la plupart des problémes interfaciaux observés dans les bétons de végétaux
ont une origine commune, les échanges en eau. Les adjuvants qui semblent les plus

adaptés a résoudre ce type de problemes s’avérent étre les rétenteurs d’eau. Depuis
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quelques années, un nombre de travaux croissants s’intéresse plus particuliérement a

l'utilisation de molécules d’éthers de cellulose en ajout dans le ciment.

1= La régulation des échanges aqueux grdce a l'utilisation d’un rétenteur d’eau estelle
un bon moyen d’améliorer U'interface liant/végétal, et ainsi d’élaborer des agrobétons aux
propriétés mécaniques accrues?

R Si tel est le cas, quels sont les mécanismes prédominants permettant d’expliquer
cette amélioration ?

R Quelles quantités d’adjuvant rétenteur d’eau fautil utiliser pour atteindre des

propriétés appréciables ?

Les agrobétons mis en forme par compactage, manuel ou mécanique, présentent

une orthotropie structurelle [NGU 09-1]. I est deés lors possible d’é¢tudier les propriétés

mécaniques ou thermiques de ces matériaux orientés dans différentes directions [HUS
08, NGU 09-1, MOU 09]. La qualité des interfaces et les directions de sollicitation

mécanique des particules végétales, également anisotropes [FRI 05], devraient en effet

jouer une role non négligeable sur ces propriétés.

R Quelle est 'influence de 'orthotropie générée par le compactage et de U'amélioration

de Uinterface sur les propriétés mécaniques et thermiques des agrobétons ?
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CHAPITRE III: METHODES DE

CARACTERISATION

L’¢laboration d’Agrobétons est trés spécifique dans le sens ou elle nécessite le
mélange de matériaux de deux origines trés différentes : minérale et végétale. De ce fait, la
caractérisation de ces matiéres nécessite |'utilisation de techniques adaptées. Le présent
chapitre est I'occasion de préciser successivement les méthodes utilisées dans ce travail

pour caractériser le liant minéral et les granulats végétaux.

107



Partie 2 : Sélection, transformation et caractérisation des matiéres premiéres

I. METHODES DE CARACTERISATION DES MATIERES
PREMIERES MINERALES ET DU LIANT

[.1. MATIERES PREMIERES MINERALES

1.1.1. Masse volumique en vrac et absolue

Les mesures de masse volumique ont nécessité 1'étuvage préalable des poudres

pendant 48 heures a 105°C. Une balance d’une résolution de 0,1g a servi aux pesées.

La masse volumique en vrac des poudres est mesurée a 'aide d’un récipient de 1
litre dans lequel est déversée, sans étre tassée, la poudre a analyser. La mesure est réalisée

trois fois sur chacun des matériaux.

La masse volumique absolue a été évaluée grace a la méthode du pycnometre (cf.
Figure II. 1). L’eau a été utilisée comme solvant, les matiéres premiéres prises séparément

n’étant pas hydrauliques.

Figure II. 1. Schéma descriptif de la mesure de la densité absolue par la méthode du
pycnomeétrel2

Connaissant les masses m;, m, et ms, la masse volumique absolue du ciment est

calculée a partir de la relation suivante :

o=z MPeay Eq. L. 18
5 Vp my + ng ms Bl
3 m, : Masse du pycnometre rempli d’eau jusqu’au trait de jauge ;

2 m, : Masse de poudres préalablement étuvées (100g) ;
2 m; : Masse du pycnomeétre rempli d’eau jusqu’au trait de jauge et
contenant les poudres;

=3 Vp : Volume intrinséque des poudres.

108



Chapitre III: Méthodes de caractérisation

1.1.2. Taille des poudres

[.1.2.a. Granulométrie laser

La granulométrie des poudres utilisées pour 1'élaboration d'un ciment
pouzzolanique a été obtenue sur un appareil Mastersizer Micro de Malvern Instruments.
La gamme de mesure de cet appareil s’étale de 0,3 a 300um, ce qui correspond a la

gamme de mesure des ciments usuels.
[.1.2.b. Surface spécifique BET

La surface spécifique BET a été analysée sur un dispositift ASAP 2020 de
Micromeritics (Laboratoire des Matériaux Inorganiques, Clermont-Ferrand). Trois

échantillons ont été testés pour chaque poudre a analyser.
1.1.3. Caractéristiques électrostatiques, minéralogiques et chimiques
[.1.3.a. Potentiel Zeta

Lorsqu’une particule chargée est plongée dans une solution électrolytique, il se
forme autour d’elle une double couche électrique (cf. Figure II. 2a). Si la surface de cette
particule est chargée négativement, une premiere couche d’électrons chargés positivement
(cations) viens se greffer en surface, et inversement. Cet amas d’électrons est appelé
couche de Stern et posséde une forte énergie de liaison avec la particule. Un second étage
électronique, la couche diffuse, est constitué d’électrons ayant une énergie de liaison avec
la particule d’autant plus faible qu’ils en sont distants. Lors d’'un mouvement de Ila
particule dans I'électrolyte, seule la couche de Stern et une partie de la couche diffuse
forment avec elle une entité stable. La limite ainsi formée au sein de la couche diffuse est
appelée plan de cisaillement. Son potentiel électrique, induisant une répulsion

électrostatique (cf. Figure I1. 2¢), est lui appelé potentiel Zeta T [SUR 10].

Si des particules en suspension possédent un potentiel Zeta largement positif
(>30mV) ou négatif (< -30mV), alors la suspension sera stable. Si au contraire ces
particules on un € proche de 0, alors elles auront tendance a floculer. Il existe trois types

de méthodes pour modifier la stabilité d’'une suspension :

Q Ajouter des polymeéres qui vont pouvoir étre adsorbés a la surface des
particules et engendrer une répulsion dite « stérique » entre particules (cf. Figure
II. 2b). Il s’agit notamment de l'effet escompté des superplastifiants dans les
ciments.

2 Modifier la répulsion électrostatique (cf. Figure II. 2¢) en modifiant le
pH, en introduisant des cations pour neutraliser la charge de surface ou en
augmentant la salinité. Il s’agit par exemple de l'effet d’'une base ajoutée a la
solution dans laquelle se trouvent les particules.

Q Piéger les particules dans un précipité.
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L’étude du potentiel Zeta du ciment a commencé pendant la deuxiéme moitié des
années 1980 avec les travaux de Nagele [NAG 85]. Il faudra néanmoins attendre la fin des
années 90 et de nouveaux développements technologiques pour que la mesure du
potentiel Zeta soit utilisée comme méthode d’adjuvantation cimentaire [UCH 97]. Elle
est aujourd’hui un des outils privilégiés pour tester les superplastifiants [PAL 09, SRI 10]
ou les viscosants [IZA 10].

Le potentiel Zeta des particules a été mesuré a 'aide d’un appareil Zetasizer Nano
7S de Malvern Instruments. Le protocole ayant été mis au point pour préparer les

solutions est détaillé en Annexe B:2.

:‘_’E Double couche
! électronique

Q e i Plan de

O _"./ cisaillement

* 4 Particule chargée

négativement

Couche diffuse

Potentiel de surface
r:— Potentiel de Stern
] (]
‘"@—Potentiel Zeta T
[} \\.

Sy

my

i
I
I
I
|
P

A

f

Distance depuis la surface

Figure II. 2. Schéma représentant les différentes couches électroniques organisées autour
d’une particule en suspension chargée négativement (a). Représentation des deux types de
répulsions possibles : stérique (b) et électrostatique (c) (Source : www.malverninstruments.fr)[

[.1.3.b. Diffraction X

Les analyses en diffraction des rayons X ont été réalisées sur un dispositif
PANalytical XpertPro (Laboratoire des Matériaux Inorganiques, Clermont-Ferrand). Les
poudres sont broyées dans un ensemble mortier/pilon avant d’étre montées sur une

plaque de verre et analysées.
[.1.3.c. Composition chimique

Ce type de caractérisation n’a pas été réalisé pendant la theése. Les analyses de la
ponce du Cheix proviennent de précédentes theéses [PIC 92, BES 78], celles des autres

matiéres étant établies par les fournisseurs.
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[.2. PATE FRAICHE

L’utilisation d’un liant minéral pour 1’élaboration de bétons de végétaux nécessite
une caractérisation préalable a I'état frais. C’est d’autant plus fondamental que I'influence
des propriétés de la pate sur le matériau final (agrobéton) ainsi que celle des adjuvants
n'ont été que peu abordés. Les caractéristiques essentielles a mesurer restent donc a

déterminer.
1.2.1. Formulation et préparation des pdtes
[.2.1.a. Formulation de la pate

Cette partie fait 'objet du Chapitre V qui rapporte les expérimentations et
lectures bibliographiques ayant permis la sélection d’un liant de base pour la confection
de bétons de végétaux. Notons toutefois que la majeure partie des résultats (Chapitre VI
et VII) a été obtenue a partir de la formulation détaillée dans le Erreur! Source du

renvoi introuvable..

Tableau II. 1. Composition en masse volumique équivalente du liant de référence

POUDRES Eau de
Ponce. du CL90 Na,SO, gachage PratE Pskc
Cheix
Composition en g pour
100g de poudres 80 20 4 >0 ] ’
Masse volumique (kg.m?) 866 217 43 541 1667 +5** 1138 +5

* La masse volumique séche est obtenue aprés étuvage a 105+0,1°C d’éprouvettes dgées de 60 jours.
** Ecart-type 20 (95%)

[.2.1.b. Préparation des pates

Tableau I1. 2. Protocole de préparation des pates de liant

Opération Durée Malaxeur

[.1. Pesée des poudres et adjuvants dans la cuve du

1. Homogénéisation des poudres

malaxeur - A Parrét
[.2. Malaxage a sec 5min En marche
I1. Dissolution du Na,SO, (ou du CaCl,.2H,0) dans I'’eau de gachage

II.1. Pesée de I'eau et du Na,SO, dans un récipient - A larrét
I1.2. Agitation jusqu’a dissolution ~5min En marche

1I1. Mélange de la pate
[II.1. Introduction de 'eau de gachage 15s En marche

[11.2. Malaxage de la pate 4min45s En marche
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Les matiéres premieres sont conservées en conteneur hermétique. La température
de la salle de conservation est maintenue a 20+2°C. La pate a été préparée en suivant la

procédure décrite dans le Tableau II. 2.
[.2.1.c. Masse volumique apparente

La masse volumique apparente de la pate a été déterminée a 'aide d’un récipient
cylindrique de volume connu (0,5L). A Ia fin du malaxage, le récipient est rempli de pate
et vibré 30 secondes a une fréquence de 50Hz avant d’étre arasé puis pesé. La masse

volumique apparente (cf. Eq. IL. 2) est la moyenne de trois mesures.

0 __ MPATE Eq. 1L 207
PATE VRECIPIENT E

1.2.2. Mesure volumétrique du retrait au jeune dge (<48h)

La méthode choisie pour la mesure du retrait endogéne au jeune age (<48h),
majoritairement di au phénomeéne dit de contraction Le Chatelier, est la pesée dite
hydrostatique. Cette méthode, utilisée et décrite dans de nombreux travaux [LOU 00,
MOU 03, LUR 07], permet d’obtenir des informations sur la variation volumique d’une

pate pendant sa prise en mesurant la variation de la poussée d’Archimede.

La manipulation (cf. Figure II. 3) consiste a plonger dans un bain thermostaté a
20°C une membrane étanche préalablement remplie de pate fraiche et reliée a une
balance par une nacelle métallique. La masse de ce pendule est ainsi relevée de 0 a 48

heures, la balance étant reliée a2 un ordinateur par un cable RS232.

Balance +0.01¢
| |

,/loo

Eau
20+0.5°C

Membrane
en latex

Figure II. 3. Schéma du dispositif de mesure du retrait endogéne par pesée hydrostatique
utilisé pour les mesuresl
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Pour chaque mesure, 300+10g de pate fraichement malaxée sont introduits a
I'aide d’un entonnoir dans la membrane. L’ensemble est vibré pendant 60s a 50Hz afin
d’éliminer au maximum les bulles d’air. La membrane ainsi remplie est nouée a son
extrémité en évacuant lair résiduel et pesée a lair libre (m,). Elle est ensuite placée sur
la nacelle immergée et la masse initiale sous eau relevée (mg,y(0)). La mesure de my,y(t)

est ensuite effectuée de 0 a 48h.

Ces mesures permettent de calculer la variation volumique subie par la pate au

cours du temps :

AV( ) MEpAU (t) @%EAU(O) Eq. I1. 36
— t =

Vo ma Rz Engay(0)

Il est possible d’exprimer le retrait volumique en retrait linéique en considérant le
caractere isotrope de cette propriété. L'expression qui permet de relier les deux retraits est

la suivante :

1 AV Eq. I1. 47
CREAC
ly 0

Dans le but de limiter les erreurs de mesure relevées par plusieurs auteurs, dont
I'ensemble est bien détaillé dans la thése de Mounanga [MOU 03] a laquelle le lecteur

peut se référer, les précautions suivantes sont prises :

Q Prise de précautions lors de la fermeture de la membrane pour éviter
I'enfermement d’air ;
=3 Veérification de I'étanchéité de la membrane aprés expérience ;

2 Correction de la dérive de la balance.

L’artefact expérimental généré par le ressuage de la pate, engendrant une

surestimation du retrait, est négligé dans cette étude.
[.2.3. Rétention en eau

La rétention en eau d’une pate désigne sa capacité a garder I'eau de gichage
qu’elle contient lorsqu’elle est placée en contact avec un support poreux générant une
absorption capillaire. Etant donné les probléemes liés a l'absorption d’eau par les
particules végétales, cette propriété pourrait s’avérer importante. L'essai utilisé est basé sur
la norme ASTM C1506-08 [AST 03] qui consiste a appliquer une dépression de 50 mm
de mercure durant 15 minutes sur une pate de consistance normalisée (figure 35). La

rétention en eau peut étre ainsi écrite :

E- L
exlOO Eq. I1. 56
E e

R=
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v R : Rétention en eau [%)]
Q E : masse d’eau de gachage [kg]
3

e : masse d’eau perdue [kg]

Coupelle Nombre de
Trous : |trous dans la
rangée

o o f €+—48

o 0| e=42
<36

perforée
standardisée

[
8,75mm

Pompe a

> vide

Figure II. 4. Schéma du dispositif de mesure de rétention en eau selon la norme

ASTM [AST 03]@
1.2.4. Propriétés de la phase aqueuse interstitielle

[.2.4.a. Prélévement par centrifugation

Le prélevement de la phase aqueuse interstitielle a été effectué par centrifugation
de la pate fraiche a une vitesse de 6000trs/min. La tension superficielle puis la viscosité

de la solution obtenue est analysée immédiatement.
[.2.4.b. Tension superficielle

La tension de surface des centrifugats a été déterminée par la méthode de la lame
de Wilhlemy a 'aide d’un tensiometre Kriiss K12. L’expérience consiste a plonger une
lame de platine rugueuse dans la solution liquide a étudier et mesurer la force F exercée

sur celle-ci par le liquide (cf. Figure II. 5). Chaque solution a été testée 3 fois.

La lame, de dimensions connues, assure un mouillage parfait avec le liquide. La

tension de surface liquide/gaz Y, peut dés lors étre exprimée simplement:

114



Chapitre III: Méthodes de caractérisation

F F Eq. II. 6

"W6"P cos® P B

Y16: Tension de surface du liquide avec le gaz environnant [N.m™J;
P : Périmetre de mouillage [m]
F : Force exercée sur la balance [N]

0 : Angle de contact [°]

IR )

Lame de
platine

AIR

P

Figure II. 5. Schéma de principe de la mesure de tension de surface d’'un liquide
grace a la lame de Wilhlemy

[.2.4.c. Viscosité dynamique

A la suite des mesures de tension de surface, la viscosit¢ dynamique 1 (unité :
Pa.s) des centrifugats a été analysée a I'aide d’un rhéometre de type couette (AR G2, TA
Instruments). Aprés un premier cycle d’homogénéisation (consistant en une
augmentation de la vitesse de 0,01 a 10), les mesures de viscosité ont été réalisé lors d’'un
second cycle faisant décroitre la vitesse de cisaillement B (unité : 1/s) de 10 a 0,01. Les
relevés on été effectué a vitesse constante sur 60s et a raison de 5 points de mesure par

décile logarithmique. Pour chaque solution, 'opération a été renouvelée trois fois.
[.3. LIANT DURCI

1.3.1. Préparation standardisée des éprouvettes
[.3.1.a. Mise en forme

Les moules utilisés sont de dimension 40x40x160mm’. Leurs faces internes sont
recouvertes d'un produit de démoulage préalablement a la mise en place de la pate. Une
fois la pate préparée selon la méthode décrite précédemment (§ 1.2.1), les trois alvéoles du
moule sont remplies simultanément puis vibrées conformément a la norme NF P 18-421.

La face supérieure des éprouvettes est ensuite arasée.
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[.3.1.b. Conservation des éprouvettes

Apres arasement, le moule est recouvert d’un film plastique étanche pour éviter
toute évaporation. Le démoulage est effectué¢ apreés 24+2h et les éprouvettes sont
conservées sous plastique pour maintenir une hygrométrie supérieure ou égale a 95%. La

conservation se poursuit jusqu’a la date des essais.
1.3.2. Porosité et comportement face a 'eau
[.3.2.a. Porosité accessible a 'eau et masse volumique apparente

La porosité accessible a I'eau est une mesure qui renseigne sur la porosité ouverte
d’un béton, d’une roche... Elle n’apporte en revanche aucune information sur les tailles

de porosités comme peuvent le faire la porosité mercure ou la méthode BET.

Vacuometre

° Eau
Pompe a
- -
[] ]
. N
il

Figure II. 6. Schéma du dispositif de mesure de la porosité ouverte a I’eau des mortiers.

Les échantillons a analyser sont préalablement séchés a 105°C pendant 48h. Une
pesée a la sortie de I'étuve permet d’obtenir la masse séche mggc. Ils sont ensuite placés
dans un dessiccateur reli¢ 2 une pompe a vide et 2 un bac contenant de I'eau (cf. Figure
II. 6). Une pression de 25mbar est appliquée pendant 4 heures, le robinet du circuit
d’eau étant maintenu fermé (cf. Figure II. 6.1). Une fois le dégazage terminé, le robinet

eau est ouvert afin de recouvrir les éprouvettes, toujours sous pression, de 2 centimetres
d’ t t afin d les ép ttes, touj p de 2 centimet
d’eau environ (cf. Figure II. 6.2). Le vide est conservé 24h supplémentaires. Lorsque les
échantillons sont retirés du dessiccateur, une pesée hydrostatique est immédiatement

effectuée (mg,y). Ils sont finalement essuyés puis pesés a I'air libre (myg).
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La porosité a I'eau est dés lors calculable a partir de la relation suivante :

MARTISEC Eq. IL. 700

noyv=
MAR-MEAU

1.3.2.b. Absorption d’eau par capillarité

L’essai d’absorption d’eau par capillarité permet suivre au cours du temps la
propagation d’eau dans une éprouvette de liant dont la base est immergée dans ce fluide.
Cette propriété est directement dépendante de la tension de surface du liant, du réseau et
de la dimension de la porosité ouverte. Les bases scientifiques sont exposées dans la partie
bibliographique (cf. Chapitre 11:1.4). La méthode employée fait 'objet de la norme NF
EN 1015-18 [AFN 03].

La mesure est réalisée sur des demi-éprouvettes de dimensions 40x40x80mm’
obtenue en sciant une éprouvette standardisée 40x40x160mm’. Chaque demi-éprouvette
est séchée a 80°C en étuve pendant 48 heures avant expérience. La face sciée, qui sera en
contact avec l'eau, est laissée intact tandis que toutes les faces latérales sont

imperméabilisées a la paraffine.

Les demi-éprouvettes sont pesées avant essai (my) puis placées sur une grille posée
dans un bac qui est remplit d’eau jusqu’a recouvrir la base des éprouvettes d’'une hauteur
ho=120,5mm (cf. Figure II. 7). Le niveau d’eau est maintenu constant tout au long de
I'expérience grace a I'utilisation d’un couvercle évitant toute évaporation. La température
est fixée a 20+1°C, une augmentation entrainant par exemple une diminution de la
viscosité¢ et de la tension superficielle air/eau. Cela engendrerait une accélération du

processus d’imbibition par capillarité.

La masse m(t) des demi-éprouvettes, préalablement essuyées, est pesée a des
échéances successives de 5, 15, 30, 45 et 60 minutes. En paralléle, la hauteur de frange
capillaire h(t) correspondant au front de propagation de I'eau peut étre relevée en

effectuant une moyenne sur les quatre faces.

Les mesures permettent de définir un coefficient d’absorption capillaire C, :

W(t) m(t)Emg Eq. 1. 8@
5 -5 Cavt

W(t) : Quantité d’eau absorbée a un instant t [g];

S : Surface de contact avec 'eau [m?] ;

)

C, : Coefficient d’absorption capillaire [g.m™.s"?]
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Figure II. 7. Schéma du dispositif de mesure d’absorption d’eau par capillarité

1.3.3. Analyse des produits formés
[.3.3.a. Diffraction X

Le dispositif utilisé¢ est identique a celui décrit au §1.1.3.b. Les échantillons a
analyser sont prélevés sur une éprouvette fraichement cassée a I'aide d’une spatule. La
matiére ainsi obtenue est broyée dans un ensemble mortier/pilon avant d’étre montée sur

une plaque de verre et analysée.
[.3.3.b. Analyse thermogravimétrique

L’analyse thermogravimétrique (ATG) repose sur la mesure des variations de
masse d’un échantillon lorsque celui-ci est chauffé de 20°C a plus de 1000°C. En regle
générale, on compare les résultats de 'ATG, exprimés en degrés, a leur dérivée dans le
temps (DTG) qui offre une meilleure lecture des variations massiques. L’analyse des
courbes ATG/DTG sera 'occasion d’une analyse qualitative des hydrates formés et de

composés tels que I'hydroxyde de calcium et les carbonates.

L’appareil est un TA Instruments 2050 TGA permettant I'utilisation de nacelles
en platine d’une capacit¢ de 100mg. La plage de température s’étend de 0 a 900°C,
recouvrant ainsi les décompositions des produits recherchés (CSH, CaCQO;, Ca(OH),).
Afin d’éviter toute carbonatation accélérée sous air dans 'enceinte, la mesure est réalisée

sous bain d’azote. La montée en température est effectuée a une vitesse de 10°C/min.

Pour l'analyse des produits d’interface dont on dispose de faibles quantités, des
prélevements de 10mg ont été effectués en grattant les surfaces a prélever (matrice a coeur,

matrice a l'interface, ...) puis broyés avant d’étre analysés.
[.3.3.c. Infrarouge a Transformée de Fourier (Transmission)

L’analyse des poudres par spectrométrie infrarouge a transformée de Fourier ce
fait classiquement grace a la technique par transmission du rayonnement IR. Le dispositif
utilisé est un Nicolet Magna IR 600 (Laboratoires des Matériaux Inorganiques, Clermont-
Fd) dans la plage de nombre d’ondes de I'Infrarouge moyen (4000 a 400cm”). La

méthode en transmission nécessite 'élaboration préalable de pastille comprenant 200mg
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de KBr pour 2mg des poudres a étudier. La méthode prélévement des poudres est

identique a celle de analyse thermogravimétrique.
[.3.3.d. Microscopie électronique a balayage

Les analyses en microscopie électronique a balayage des liants ou éprouvettes
incluant du liant ont été réalisées en électrons secondaires et rétrodiffusés sur un
dispositif JEOL JSM-5910LV (Laboratoire Magma et Volcans, Clermont-Ferrand). Des
analyses chimiques ponctuelles ou des cartographies élémentaires ont fait 'objet d’une

analyse en diffraction des rayons X (EDX) sur un équipement PGT Prism.
1.3.4. Propriétés intrinséques
[.3.4.a. Compression simple

Des tests de compression ont été réalisés apreés découpe d’éprouvettes
40x40x160mm. Trois cubes de dimension 40x40x40mm’ ont été compressés a chaque

échéance (7, 28 et 60jours) sous une charge croissante de 2,4+0,2kN/s selon la norme EN

196-1.
1.3.4.b. Propriétés thermiques

Les dispositifs de mesure de la conductivité thermique (fil chaud) et de
Peffusivité thermique (plan chaud) sont décrits au §III.2.2. Dans le cas spécifique des
pates de liants, deux éprouvettes &110x60mm’ ont été confectionnées pour chaque liant,
maintenues 28 jours en conditions endogénes puis placées en étuve a 60°C jusqu’a
stabilisation de la masse des éprouvettes (variation <1% pendant 24h). Trois mesures ont

été effectuées au fil chaud et au plan chaud avec des puissances respectives de 0,3W et

1,8W.
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II. METHODES DE CARACTERISATION DES
GRANULATS VEGETAUX

Les techniques de caractérisation des granulats végétaux dispersés ne font a
I'’heure actuelle 'objet d’aucune normalisation. La mise en place de méthodes communes
aux acteurs scientifiques du domaine est néanmoins en cours de réalisation au sein du
comité technique de la RILEM" « Bio-aggregates based Building Materials » (TC 236
BBM). Depuis la mise en place au niveau francais d’'un « label granulat chanvre »,
'association Construire en Chanvre préconise des protocoles (masse volumique en vrac,

granulométrie, ...) aux laboratoires certificateurs.

[I.1. CONDITIONS DE STOCKAGE

En comparaison des granulats minéraux peu poreux, les granulats
lignocellulosiques font figure de véritables « éponges ». Ils possedent généralement une
capacité d’absorption d’eau liquide mais aussi d’eau capillaire trés importante [ROW 05].
Il en résulte une forte influence du milieu de stockage sur les propriétés qui vont étre

mesurées : teneur en eau, gonflement, absorption en eau...

Afin de se prémunir de ce probleme, les granulats sont stockés dans des
conditions d’humidité proches de celles du climat clermontois : 20 £2°C et 35 £5%HR
(conditions standard). Pour chacun des granulats, une quantité¢ d’eau capillaire non
négligeable W est emmagasinée dans le matériau. Il est par moment nécessaire de
travailler avec un granulat séché en étuve pour déterminer certaines propriétés telles que
les masses volumiques caractéristiques. Les expériences relatées dans les deux points ci-
dessous ont conduit a choisir un séchage a une température de 60 £0,1°C et une
humidité relative de 2,8 £0,5%HR pendant 48h.

I1.1.1. Température de séchage

Classiquement, les granulats minéraux dont on souhaite mesurer des propriétés
telles que les masses volumiques, les porosités [AFN 98] ou 'absorption en eau [AFN 01]
sont préalablement étuvés a 105°C. Dans le cas des granulats végétaux dispersés, aucun
consensus n’est réellement effectué concernant la température de séchage a utiliser. Ainsi,
différentes températures de séchage ont été utilisées avec des produits lignocellulosiques,

particulierement le chanvre :

= 103°C [MAG 10, NIK 10];
= 80°C [ARN 12];
= 60°C [CER 05, SAM 08].

8 RILEM : Réunion Internationale des Laboratoires d'Essais et de recherches sur les Matériaux de
construction.
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Dans le cadre de ce travail, il a été observé des modifications irréversibles de la
structure de la moelle de tournesol au-dessus de 60°C, traduites notamment par un
changement de coloration. Une étude a donc été menée sur 'influence de la température
sur la teneur en eau des granulats avec les températures utilisées dans les précédentes

études.

Les mesures ont été réalisées en désorption avec des paliers successifs a 60°C,
80°C et 103°C de 48 heures (cf. Figure II. 23a). Les humidités relatives dans I'étuve ont
été mesurées a I'aide d’un hygrometre d’une précision de £0,1%. Les humidités relatives
correspondant aux températures de 60°C, 80°C et 103°C dans I'étude considérée sont
respectivement 2,8%, 1,2% et 0%. On s’apercoit qu'un séchage d’'une durée de 48h a
60°C permet de stabiliser les granulats a une teneur en eau d’environ 1,25%, ce qui
représente 10% de 'eau stockée dans le granulat a une humidité¢ de 50%HR. Seul un
séchage au-dessus de 100°C permet I'évacuation de la quasi-totalité de 'eau libre mais
présente l'inconvénient de dégrader de maniére irrémédiable des particules issues du

broyat de tournesol (coloration, texture, volume...).

Sur la base de ces éléments, un séchage a 60°C, correspondant a une humidité de
2,8%HR, a été considéré dans la suite des expériences comme représentant I’état sec des

granulats végétaux.

Durée de séchage (heures)
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Figure II. 8. Courbe de désorption des granulats et influence de la température de séchage et
de 'humidité relative sur la teneur en eau (a). Courbe de séchage a 60°C des granulats
jusqu’a 48 heures (b).

11.1.2. Validation de la durée de séchage

Afin de valider la durée de séchage, trois échantillons de 50g ont été placés dans
une étuve a 60°C pendant 48 heures, I'évolution de leur masse étant relevée apres 12, 24
et 48h. Le résultat de 'expérience (cf. Figure II. 8b) pour les granulats de chénevotte et de

tournesol montre une trés faible variation de masse entre 12 et 48 heures. Il a donc été
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considéré qu'un séchage d’'une durée de 48h en étuve représentait une durée suffisante

pour atteindre un équilibre hydrique.
II.2. MASSES VOLUMIQUES ET POROSITES

11.2.1. Taux d’humidité des particules

Le taux d’humidité W, contenu dans les particules a été déterminé en placant
dans une étuve (60+0,1°C, 2,8+0,5%HR) trois échantillons distincts de 100g de granulats
conservés au préalable a 20£2°C et 355%HR.

11.2.2. Masse volumique en vrac

La masse volumique séche en vrac pyop peut étre déterminée de facon répétable
et reproductible sur des granulats végétaux dispersés issus de plantes a tige. Dans le cas
précis du chanvre, il s’agit de 'unique mesure fournie par le chanvrier aux utilisateurs. Il

existe une procédure commune aux laboratoires certificateurs de Construire en Chanvre.

La mesure est réalisée dans un récipient cylindrique d’'une contenance de 10
Litres dont la plus petite dimension est au moins cinq fois supérieure a la plus longue
particule. Les granulats végétaux (préalablement séchés a 60£0,1°C et 2,8+0,5%HR)
sont déversés manuellement sans étre tassés dans le récipient et la surface arasée. Trois

pesées sur des échantillons distincts sont effectuées.
11.2.3. Masse volumique réelle de plaquettes

Concernant cette mesure, elle s’avere trés difficile sur un granulat déja broyé a la
géométrie extrémement complexe. La masse volumique réelle séche d’une particule pgop
peut donc étre seulement estimée. Nous proposons ici deux méthodes, chacune ayant ses

inconvénients propres.

Cette méthode, déja employée dans le cas du chanvre par Nguyen [NGU 09],
consiste 4 mesurer les dimensions de particules prélevées directement sur des tiges. Dans
les travaux de Nguyen, la mesure des dimensions est effectuée par analyse du contour de
tige sur photographie. L’échantillon présente alors une géométrie parallélépipédique
mesurable. Néanmoins, cette détermination est effectuée sur une matiére non

transformée et qui n’a donc pas subit d’écrasement partiel.

Le prélevement des éprouvettes est effectué a I'aide d’un cutter dans le bois de la

tige, les criteres de sélection étant les suivants :

R Eprouvette plane ;
R Epaisseur comprise entre 2 et 3mm ;
Q Pas de présence de nceuds sur le bois.
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Figure II. 9. Description du préléevement d’éprouvettes parallélépipédiques de dimension 2-
3x7x60mm’ sur une tige de tournesol

Un exemple de prélévement sur une tige de tournesol est décrit en Figure II. 9. La
procédure est identique pour les tiges de chanvre. Aprés découpe au cutter, les
dimensions longitudinales et latérales sont ajustées respectivement a 60 et 7 millimetres.
Les plaquettes sont ensuite étuvées pendant 48h a 60°C. A la sortie de I'étuve, chaque
particule est immédiatement pesée (masse mgyp) a I'aide d’une balance de précision a
+0,1mg. Le volume réel de particule Vop est finalement déterminé a 'aide d’un pied a

coulisse d’une résolution de +£0,01mm.

La masse volumique réelle prop est déterminée a partir des mesures de Vyqp et mg,.
p effectuées sur 10 particules prélevées aléatoirement dans les tiges. Aucune étude

spécifique n’est effectuée ici sur I'influence de la hauteur de prélévement sur la tige.
II.3. CARACTERISATION MORPHOLOGIQUE

I11.3.1. Granulométrie par tamisage mécanique

Pour chaque granulat, un tamisage mécanique a été effectué sur 3 échantillons de
150g de granulats. La colonne de tamis utilisée est la suivante : 0,5mm, Imm, 2,5mm,
5mm et 10mm. Chacun des tamisats est pesé afin de constituer une courbe

granulométrique en masse cumulée.
11.3.2. Granulométrie et morphologie par analyse d’image

L’obtention d’informations représentatives de la géométrie parallélépipédique des
granulats lignocellulosiques apparait plus complexe qu’avec des granulats minéraux.
L’utilisation de tamis semble en effet limitée du fait de I’élancement de ces objets qui
peut varier en fonction de la matiere de départ aussi bien que de loutil de
transformation. Cette inconsistance du tamisage mécanique pour déterminer la

granulométrie de différents végétaux broyés est démontrée par Igathinathane et al. [IGA

09].

Une méthode de mesure de la granulométrie et de parameétres de forme des

granulats par analyse d’image a donc été préférée. Une premiére publication de ce type

123



Partie 2 : Sélection, transformation et caractérisation des matiéres premiéres

de méthode est effectuée des 1999 par Nazar et al. [NAZ 99]. Ils mettent au point une
méthode automatisée pour déterminer des parameétres géométriques tels que laire, le
diameétre équivalent ou différents facteurs de forme. Dans sa thése, Nguyen [NGU 09]
utilise le logiciel ImageTool pour tracer des courbes granulométrique en fonction des
dimensions extrémes de granulats de chanvre (axe majeur, axe mineur). Dans ce travail,
une démarche identique sera adoptée mais avec le logiciel Image ]. Ce logiciel utilise une
méthode dite « best fitting ellipse » pour calculer des parameétres morphologiques, tels que
les axes majeur et mineur (cf. Figure II. 10a). Elle consiste a déterminer par une méthode
des moindres carrés l'ellipse qui recouvre la plus grande surface de I'objet. L’étude
présentée par Igathinatane et al. [[GA 08] a démontré que cet algorithme permettait de
minimiser les erreurs de mesure par rapport a d’autres méthodes telles que le rectangle

ajusté.
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Figure II. 10. Définition des parameétres géométriques calculés par la méthode de Iellipse
ajustée (a) et du diametre équivalent de particule (b).

Les parameétres qui ont été déterminés sur les échantillons de particules

lignocellulosiques a 'aide d’Image ] sont les suivants :

Q Aire : déterminée a partir du nombre de pixels représentant 'objet sur

I'image binaire. Les analyses d’image ne permettant pas de remonter a la masse
es particules, les distributions des parameétres morphologiques seront toujours

des particules, les distribut des p t phologiq t touj

réalisées en fonction de 'aire ;

2 Périmetre : contour en pixels de 'objet ;

Q Axes majeur et mineur : il s’agit respectivement du plus grand et du plus

petit axe de lellipse ajustée (cf. Figure II. 10a).

La mesure des parametres ci-dessus permet le calcul de descripteurs de forme.

Deux d’entre eux ont été retenus pour décrire les granulats de 'étude :

2 Diametre équivalent : Il s’agit du diameétre de la sphére de méme aire que
la particule (cf. Figure II. 10b) ;
2 Elongation: [’élongation est définie comme le rapport entre ’axe majeur

et 'axe mineur. Sa valeur est donc tout le temps supérieur a 1 ;
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2 Circularité: sa valeur varie de O (particule infiniment allongée) a 1 (spheére

parfaite). Sa valeur est calculée comme suit :

Aire Eq. I1. 9

Ci —_—
ircF 4w Périmeétre? 2l

Un protocole détaillé¢ de cette phase d’analyse d’image est disponible en Annexe

B.3. Les étapes en sont résumées sur la Figure II. 11.

Disposition des (S A cquisition
particules MRS image brute

) Détection des Traitements,
Calibration particules seuillage

mineur Diamétre

. équivalent
Calcul des "'\
. . s
dlmelzn.s@ns — . Analyse
caractéristiques statistique
| I [

Figure II. 11. Protocole d’analyse par imagerie d’une population de particules végétales

11.3.3. Estimation de la surface spécifique

Pour une meilleure compréhension, la méthode utilisée sera décrite en méme
temps que I'analyse par imagerie des granulats a 'occasion du 0. Le lecteur est donc invité

a se référer a ce paragraphe.
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[1.4. CARACTERISATION DE SURFACE

11.4.1. Evaluation de la rugosité

Cette caractérisation a été réalisée a l'aide de la microscopie électronique a
balayage utilisée en électrons secondaires (cf. §1.3.3.d). Il s’agit d’observer plus que de
quantifier la structure poreuse interne aux granulats végétaux mais aussi leur porosité de

surface, donnant une information sur leur rugosité.
11.4.2. Angle de contact ou de mouillabilité

Dans un systéme solide/liquide/vapeur, 'angle de contact 0 est I'angle formé
entre la phase vapeur et la phase liquide au contact du solide, c’est a dire a2 un point de
triple contact (cf. Figure II. 12a). La mesure de cet angle de contact offre une information
importante sur l'affinité entre une surface solide et un liquide dans un milieu donné.
Dans le systéme représenté par un liant minéral et une particule végétale, il nous importe
de connaitre I'angle formé entre la surface de la particule, 'eau liquide et I'air. En
d’autres termes, connaitre I'aptitude de I'eau a s’étaler sur la surface de la particule ou a'y

étre absorbée pour assurer un mouillage adéquat de la surface (cf. Chapitre 2. 1.3.1.).

Les mesures ont été conduites a I'air libre en déposant a 'aide d’'une micro-pipette
de 10uL une goutte d’eau ou extrait liquide préalablement coloré au bleu de méthylene
sur la surface des particules (cf. Figure II. 12.b). L’étalement de la goutte a été suivi a
I'aide d’'une caméra CCD, D'éclairage approprié de cette goutte étant réalisé par une
source de lumiére ciblée. La mesure des angles de contact a 0, 30 et 60 secondes a été
effectuée sur les images correspondantes grace au logiciel Image J. Chaque relevé est la

moyenne des deux angles 0, et 0, visibles aux points triples (cf. Figure II. 12a).

Pipette
10uL

Caméra

CCD

Source de

lumiere

Particule végétale _

Figure II. 12.Représentation schématique de la loi de Young-Dupré (b) et schéma du
dispositif de mesure de I'angle de contact (b).R

11.4.3. Infrarouge a Transformée de Fourier (ATR)

L’analyse de matiéres molles ou de liquides par spectrométrie infrarouge a

transformée de Fourier ce fait classiquement grace a la technique de la Réflexion Totale
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Atténuée (ATR). Le dispositif utilisé est un Nicolet Magna IR 600 (Laboratoires des
Matériaux Inorganiques, Clermont-Fd) dans la plage de nombre d’ondes de 'Infrarouge
moyen (4000 a4 400cm”). La technique de 'ATR ne nécessite pas de préparation
particuliére des échantillons qui sont positionnés entre une presse micromécanique et le
cristal dans lequel vont s’effectuer les multiples réflexions. La principale limitation
concerne la capacité de déformation de la matiere qui doit recouvrir de facon homogene
le cristal. Cette technique convient parfaitement a la caractérisation de surface puisqu’elle

permet I'analyse la matiére sur une profondeur comprise entre 0,5 a 2um.
11.4.4. Microscopie électronique a balayage

Se reporter au §1.3.3.d.
I1.5. COMPORTEMENT HYGROSCOPIQUE EN IMMERSION

Le comportement hygroscopique des végétaux lignocellulosiques est dit en grande
partie a leur hydrophilicité. Leur architecture complexe est marquée par une porosité
multi-échelles (cf. Chapitre I: 1.2.3) destinée a conduire les fluides nécessaires a leur
épanouissement (séve et eau). Méme aprés coupe et transformation, cette porosité
continue de jouer son role et constitue donc la voie reine d’absorption de 'eau selon les
lois de Laplace (cf. Chaptire II: I11.3.1). Cette absorption s’effectue principalement par les
vaisseaux conducteurs ou trachéides avant que 'eau ne se propage au reste des cellules

par diffusion a travers les ponctuations et les parois cellulaires.
I11.5.1. Absorption/adsorption d’eau par immersion
[1.5.1.a. Immersion de granulats dispersés

La mesure du taux massique et de la vitesse d’absorption et d’adsorption en eau
W apparait primordiale dans I'élaboration de bétons de végétaux pour les raisons
invoquées au Chapitre 1. Les particules végétales sont préalablement étuvées a 60°C
pendant 48h. Pour chaque expérience, m;=50g de végétaux secs sont utilisés. Les
particules végétales dont on souhaite mesurer I'absorption sont placées dans un récipient
maillé (filet, grille...) permettant I'évacuation rapide de I'eau de trempe et d’une partie de
I'eau interstitielle. L’ensemble est ensuite immergé durant une durée t= {1, 2, 5, 10, 30
minutes ou 48h} avant retrait et essorage manuel. La procédure exacte est décrite en
Figure II. 13. Il est bon de rappeler que cette procédure ne permet pas 'évacuation d’une
partie de 'eau présente entre les particules lors de l'essorage, ni de 'eau adsorbée en
surface. Il n’est donc pas possible de distinguer 'eau absorbée a I'intérieur des capillaires
de I'eau adsorbée en surface. L’essorage manuel engendre de plus une incertitude non

négligeable, principalement sur les durées courtes d’expérimentation.
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Pour chaque durée, I'expérience est renouvelée 3 fois, ce qui correspond a 18
expériences pour obtenir une courbe d’absorption W(t) pour un granulat donné. Le taux

d’absorption maximum W, est défini a 48h.

m(6)-mq Eq. IL 10

mq

W(t)=

2 1. Remplir avec de 'eau et égoutter le récipient;

2 2. Aprés avoir fait la tare, peser my=20g de granulat sec (60°C, 48h) dans le
récipient humide;

2 3. Recouvrir le récipient avec un tamis et le remplir d’eau a travers le tamis;

2 4. Aprés un temps d’'immersion déterminé, égoutter le récipient a travers le

tamis en prenant le soin d’attendre que la derniére goutte d’eau tombe;

Q

i 5. Essuyer les contours du récipient et le peser sur la balance dont la tare a été

maintenue (m(t)).

Figure II. 13. Méthode de mesure de 'absorption/adsorption de particules végétales par
immersion pas par pas

[1.5.1.b. Immersion de plaquettes de dimensions connues

L’absorption en eau de plaquettes de dimensions [2-3]x7x60mm’ (cf. §0), prélevées
comme décrit au §0, a été analysée en parallele de celle effectuée sur les granulats. A
chaque expérience, 5 plaquettes sont pesées et mesurées a l'état sec avant d’étre
immergées dans I’eau. Leur masse est relevée a 'aide d’une balance de précision (+0,1mg)

aprés 5 minutes, 4, 14, 24, 38 et 48 heures.
11.5.2. Gonflement tangentiel de plaquettes

Le gonflement tangentiel de particules végétales immergées donne un apercu de
leur capacité a se déformer lorsqu’elles sont mises en contact avec 'eau. Les végétaux
lignocellulosiques posseédent en effet la propriété d’intégrer dans leur structure des

molécules d’eau ou tout autre solvant, en particulier grice a la création de liaisons
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hydrogene [ROW 05]. C’est ce qui explique notamment la nécessité de faire sécher (et
donc se rétracter) le bois fraichement coupé avant de I'utiliser. Cette mesure est tout a fait

complémentaire de celles d’absorption en eau par immersion.

Il faut noter que le caractére naturel des végétaux et les dimensions limitées des
granulats transformés (<lecm pour la largeur de particule) ne permet pas une
détermination précise de ce parameétre. Pour chaque type de granulat, la mesure est donc
effectuée sur 10 particules prélevées sur tige et de dimensions de [2-3]x7x60mm’ (cf. §0).
Il est dés lors trop contraignant en terme d’équipement de suivre l'évolution du
gonflement a I'aide de systémes automatisés. Notre choix s’est porté sur un pied a coulisse
d’une résolution de +0,01mm. Concernant les granulats bruts de chanvre et de tournesol,

les mesures ont été réalisées a intervalles réguliers jusqu’a 48h.

Le gonflement tangentiel est exprimé simplement :

1(0)1y Eq. IL. 116

N .100

Gr(t)=

On considére avoir atteint le gonflement maximum Gy yax dés 48h.

[1.6. PROPRIETES THERMIQUES

Les dispositifs de mesure de la conductivité thermique (fil chaud) et de
Peffusivité thermique (plan chaud) sont décrits au §III1.2.2. Dans le cas spécifique des
granulats de végétaux, la sonde fil chaud ou plan chaud est placée au coeur d’'un volume
représentatif (considéré comme semi-infini) de granulats en vrac préalablement séchés en
étuve (60°C, 48h). Des puissances respectives de 0,1 et 1,5W ont été utilisées
respectivement pour le fil chaud et le plan chaud. La durée de la mesure a été fixée a 100
secondes. Pour chaque granulat, trois mesures ont été réalisées et se sont avérées
suffisantes pour valider la répétabilité de la méthode. Le facteur de corrélation R’

minimum pour valider la mesure a été fixé a 0,999.
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[11. METHODES D’ELABORATION ET DE
CARACTERISATION DES AGROBETONS

[II.1. PREPARATION DES EPROUVETTES

HI.1.1. Types d’éprouvettes

Les éprouvettes d’agrobétons réalisées au cours de la thése sont de deux types :

v Cubes 15x15x15cm’ (élancement 1) ;
v Cylindres @ 11x22cm’ (¢lancement 2).

Le choix des éprouvettes cubiques a été effectué dans l'optique de tester les
matériaux dans les directions perpendiculaires et paralléles au compactage. 1l s’agit d’un

point important lorsque I'on souhaite étudier I'influence de 'orientation des particules et

de la sollicitation des interfaces liant/granulat [MOU 09, NOZ 11].

Les tests réalisés sur cylindres @11x22cm’ ont pour objectif I'apport de
connaissances sur 'influence de la géométrie et de I'élancement, aucune étude n’ayant
été menée a ce propos. Notons que dans le cas des bétons classiques, de nombreuses

études ont été menées et démontrent des différences de comportement a la rupture

importantes [YI 06, DEL 08].
1I1.1.2. Séquence de malaxage

Les séquences de malaxage décrites pour fabriquer des BCC possédent une
différence majeure :la réalisation [CER 05, DEB 09, NGU 09-1, MON 11], ou non
[MUR 10, HIR 10], d’un prémouillage des particules végétales. Cerezo [CER 05] et NGU
09-1] utilisent la séquence décrite dans le Tableau II. 3. Hirst et al. [HIR 10] et Arnaud et
al. [ARN 12] préparent la pate lors d’une premiére étape avant d’ajouter les granulats a
I'état sec au mélange. De Bruijn et. [DEB 09] choisissent une préparation séparée de la

pate qu’ils ajoutent aux granulats prémouillés dans un malaxeur a béton.

Nous verrons a 'occasion du Chapitre VI I'influence positive que peut avoir le
prémouillage sur I'adhésion entre les particules végétales et le liant. Monreal et al. [MON
11] justifient par ailleurs leur choix de quantité d’eau et de durée de prémouillage en se
basant sur la capacité d’absorption en eau des particules. Sur la base de ces observations,
nous avons décidé de maintenir une phase de pré-mouillage des particules. Afin de ne pas
nécessiter deux outils de préparation différents, les ingrédients ont été ajoutés
successivement dans le malaxeur suivant la séquence présentée dans le Tableau II. 3. Le
matériel dédié a cette préparation est un malaxeur planétaire d’'une contenance de 20

Litres, utilisé a une vitesse de 30 trs/min.
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Tableau II. 3. Séquence de malaxage des bétons de végétaux

Séquence de malaxage Durée Malaxeur
1. Introduction du granulat . A larrét
2. Introduction de I'eau de prémouillage 30s En marche
3. Malaxage des particules 4min30s  En marche
3. Introduction du liant 1 min A larrét
4. Malaxage 2min En marche
5. Introduction de I'eau de gichage 30s En marche
6. Malaxage 5min En marche
7. Vidange du malaxeur - A larrét

II1.1.3. Mise en forme

La mise en forme constitue un point important car c’est elle qui permet d’obtenir
des éprouvettes de densité homogeéne, globalement ou localement. Notons que
contrairement aux bétons classiques, les bétons de particules possédent une forte habilité
a la compaction permettant d’augmenter d’un facteur 2 a 3 la densité du matériau par
rapport a sa forme en vrac. Dans le cas de bétons de particules lignocellulosiques dits
« banchés » ou compactés, la communauté scientifique a utilisé plusieurs méthodes pour

la mise en forme des éprouvettes :

2 Banchage traditionnel, 3 2 5 couches, tassage manuel [DEB 09, MUR 10] ;

Q Banchage, 5 couches, contrainte de compactage finale imposée [CER 05,
ARN 12];
Q Compactage avec masse de béton de particule imposée, la matiére étant

ajoutée en une seule fois [NGU 09-1] ;

Il a été choisi d’effectuer un remplissage en 3 couches pour les deux types
d’éprouvettes (15x15x15cm’ et @11x22cm’), une rehausse du moule étant utilisée (cf.
Figure II. 14). La quantité d’agrobéton a introduire a été fixée pour obtenir une masse
volumique aprés séchage prédéterminée. Apres ajout d’'un tiers de la matiere a
introduire (1), les deux premiéres couches subissent un tassage manuel a I'aide d’une
dame adaptée au moule (2). Les surfaces sont ensuite griffées pour éviter au maximum les
hétérogénéités locales, que I'on pourrait appeler reprise de bétonnage (3). Aprés ajout du
dernier tiers de matériau, un compactage manuel est effectué par a-coups jusqu’a
obtention d’une surface lisse qui remplisse parfaitement le moule (4). La rehausse est
finalement enlevée et le moule rempli retourné sur une surface plane jusqu’au démoulage
(5). Ces deux derniéres étapes permettent de garantir une planéité de surface optimum en

vue des essais de compression.
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Figure II. 14. Méthode de mise en ceuvre par compactage manuel d’'une quantité déterminée
de béton de végétal

I11.1.4. Conservation et séchage des éprouvettes

Il n’existe pas a I'heure actuelle dans les régles professionnelles de la construction
en chanvre [FFB 09] d’indications définitives concernant la conservation des éprouvettes.
Il y est précisé qu'une conservation a 20°C et 50% d’humidité relative est préconisée. Les
récentes discussions menées dans le cadre de l'association Construire en Chanvre
préconisent un démoulage partiel sur les deux extrémités d’éprouvettes cylindriques

@16x32cm’ effectué apres 7 jours de conservation en conditions endogénes.

Ne disposant pas de salle de stockage a humidité controlée, il a été choisi de
conserver les éprouvettes a I'air libre dans une piéce a 'atmosphére stable a la suite de
leur démoulage 24 heures apres la gichée. Les relevés effectués pendant la période de
conservation des éprouvettes ont révélé une hygrométrie de 35£5%HR. Dans ces
conditions, une période de séchage de 60 jours s’est avérée suffisante pour atteindre la
stabilité massique des éprouvettes, peu importe la formulation. C’est donc a cette date

que les essais en compression ont été menés sur des éprouvettes stabilisées.
[II.2. TEST DES EPROUVETTES

1I1.2.1. Compression unidirectionnelle

Quatre objectifs ont été menés en paralléle lors des essais de compression :

2 Comparer les performances en compression des différents mélanges par
rapport a une éprouvette de référence ;

2 Evaluer I'effet de I'orientation des particules découlant d’'un compactage
manuel, que ce soit sur la résistance en compression et le type de rupture ;

R Evaluer l'effet de I'élancement des éprouvettes sur la résistance en
compression et le type de rupture ;

R Conclure sur la faisabilité d’agrobétons utilisant la tige de tournesol en

comparant les résultats avec des bétons de chanvre de formulations identiques.
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Pour ce faire, des essais de compression ont été réalisés a 60 jours dans 3 types de

configuration pour chaque mélange, a chaque fois sur 3 éprouvettes :

Q Cubes 15x15x15cm’ compressés parallélement au compactage initial (cf.
Figure II. 15a);

Q Cubes 15x15x15cm’ compressés perpendiculairement au compactage
initial (cf. Figure II. 15b) ;

=3 Cylindres @11x22cm’ compressés parallélement au compactage initial.

Les essais ont été menés sur une presse électromécanique Zwick de 200kN a une
vitesse de 7,5mm/min pour les cubes et 11mm/min pour les cylindres, soit 5% de
déformation par minute. Des cycles de charge/décharge ont été imposés a 1, 2 et 3% de

déformation sur certaines éprouvettes, 5 et 10% sur d’autres.
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Figure II. 15. Méthode de mise en ceuvre par compactage manuel d’'une quantité déterminée
de béton de végétal

111.2.2. Propriétés thermiques

La sonde fil chaud fait partie des méthodes de mesure de la conductivité
thermique dites en régime quasi établi. Elle consiste a imposer entre deux échantillons
identiques un flux de chaleur Q par effet Joule et mesurer la variation de température
générée localement au cours du temps grice a un thermocouple couplé au fil chaud.
Cette variation de température est directement reliée a la conductivité thermique par la

relation suivante [LAU 89] :

7 Eq. II. 1268

g MO+ Ol @

AT (t)=

=3 P : Puissance imposée au fil chaud [W] ;
=3 | : Longueur du fil chaud [m] ;
v A.: Conductivité thermique du matériau [W.m".K"]
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En complément de cette mesure, 'effusivité thermique er a été déterminée par la
méthode dite du plan chaud. Elle est calculée a partir de la pente des thermogrammes

dont expression est la suivante [KRA 07] :

2P Eq. I1. 130
AT (t)= ———/
S.\/F(.CT

v P : Puissance imposée a la sonde plan chaud [W] ;
2 S : Surface sur laquelle est imposée le flux [m] ;
2 er: Conductivité thermique du matériau [W.m".K"]

Le dispositif de mesure utilisé est le FP2C de la société NeoTIM. Les mesures ont
été réalisées au cours de la thése entre les faces planes de deux éprouvettes cubiques
(15x15x15cm) (cf. Figure II. 16a). Les faces perpendiculaires et paralleles au compactage
ont été testées afin d’étudier 'influence du compactage manuel sur 'orientation des
particules et les propriétés thermiques. Les valeurs de conductivité et d’effusivité
annoncées sont la moyenne de 3 mesures réalisées sur différentes surfaces. Les
éprouvettes testées I'ont été aprés avoir atteint I'équilibre hydrique dans les conditions de
conservation (20°C, 35 £5%HR) et apres séchage (48h a 60°C, 2,8 £0,5%HR). Pour les
tests a l'état sec, les éprouvettes sont placées dans un sac plastique hermétique jusqu’a
stabilisation en température avant d’étre testées. Lors des tests successifs, on se prémunira

de la reprise en humidité des agrobétons en les maintenant dans le sac plastique.

— 30
Sonde fil 8 B
chaud ou @ AT()= 4M711n(t)+k
plan chaud g 26
A B
S &,
g n
=

18

In(t)

Figure II. 16.®lacement des sondes fil et plan chaud entre les faces planes des éprouvettes
15x15x15c¢m’ (a). Détermination de la conductivité thermique a partir de I'évolution de
température mesurée par le thermocouple.

111.2.3. Absorption par capillarité

Ces tests d’absorption sont réalisés sur des éprouvettes @11x22cm’ ou
15x15x15cm’ dont la surface est maintenue immergée dans 5mm d’eau. Les échantillons
ne sont ni pré-conditionnés ni paraffinées comme c’est le cas avec les éprouvettes de liant.

Des mesures de la masse des éprouvettes et de la hauteur de frange h(t) sont effectuées a
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des échéances de 5, 30minutes, 1, 2, 6, 24 et 48 heures. Le calcul du coefficient
d’absorption est détaillé au §0.

111.2.4. Analyse thermogravimétrique de la matrice inter-particulaire

Pour la méthode d’analyse, se reporter au §1.3.3.b. La matiére est prélevée au
centre des éprouvettes 15x15x15cm’ juste apres les essais de compression. Elle est ensuite
tamisée a 80um afin de ne garder que la matrice, qui peut également contenir les
poussiéres du granulat et les composés polysaccharidiques extractibles. L’analyse ATG de
20 2 900°C est réalisée sur ce tamisat sans traitement préalable des poudres a une vitesse

de chauffe de 10°C.min" sous un flux d’azote.
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IV. TABLEAU RECAPITULATIF

Tableau II. 4. Récapitulatif des méthodes utilisées dans ce travail de thése

Interface /

. Poudres . .
Type de caractéristique _ Liant produits Agrobétons
minéralesB ).
d’interface
Masses volumiques et porosités
Masse volumique absoluell <
Masse volumique réellel X X[
Masse volumique vracll x[
Porosité ouverte a 'eau X[
Granulométrie, morphologie, surface spécifique
Analyse d’image
Granulométrie laser x[2
Surface spécifique BETE X
Caractérisation de surface et cristallographiquel
IRTF (ATR)
Potentiel Zeta X
Observations MEBEI

Angle de contact

Tension superficielle

(Lame de Whilhelmy)

Adsorption/absorption
par immersion

Gonflement tangentiell
Absorption par capillarité® X[l XE
IRTF (Transmission)® X[l X[l XB x[
Diffraction X[ XBl XB xEl
TG/ATGRE X[ XBl XA X[l
Analyses MEB/EDXE X[ XB x[2l
Méthode de la plaque X

immergée (cf. Chapitre VI)

Résistance en compression X X
Conduct.lwte thermique ] -
(Fil chaud)
Effusivité thermique
4 X0
(Plan chaud)
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CHAPITRE IV: CARACTERISATION
EXPERIMENTALE DES MATIERES

PREMIERES

La sélection de matiéres premiéres végétales et minérales majoritairement
disponibles sur le territoire auvergnat et adaptées a la réalisation d’agrobétons a constitué
la premiere étape du travail de thése. Ce Chapitre relate les étapes de caractérisation des
granulats végétaux (la chénevotte et la tige de tournesol) et des sources minérales (sable

ponceux et chaux aérienne) sélectionnées.
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[. LES MATIERES PREMIERES DU LIANT

[.1. LA PONCE DU CHEIX

I.1.1. Origine et transformation

La ponce sélectionnée comme base du liant élaboré dans ce travail provient de la
carriere du Cheix, située sur la commune de St Diéry (Puy-de-Dome). Il s’agit d’'un sous-
produit de cette carriére exploitée initialement pour son affleurement de basalte (Figure
II. 17.a). Le produit brut est constitué d’éléments de ponce de taille supérieure a lcm
(Figure II. 17.b) et d’un sable de granulométrie grossiere (Figure II. 17.c). Le processus
ayant conduit a la formation de cette nappe ponceuse est une coulée pyroclastique de
cendres, constituant le sable, et de ponces vacuolaires [BES 78]. Cet événement
géologique s’est produit il y a environ 800 000ans.

Certaines expérimentations présentées dans cette thése ont été menées sur un
passant 4 4mm du sable brut (cf. Partie 3 - Chapitre V). Néanmoins, 'intégralité des
expérimentations des chapitres VI et VII ont nécessit¢é un broyage de 'ensemble du
matériau prélevé. La matiére brute récupérée directement en carriére a pour cela été
séchée a 105°C pendant 48h avant d’étre broyée pendant 4h dans un broyeur a boulets
de laboratoire (Figure II. 17.d.). A chaque chargement, 5kg de sable ponceux sec sont

introduits dans la cuve pour étre transformés a une vitesse de 45 trs/min.

- Am

Figure II. 17. Photos de la ponce trachytique et du dispositif de transformation. Carrié¢re du
cheix (a), gros élément de ponce trachytique présent dans le sable (b), sable de ponce brut (c)
et broyeur a boulet (d).

138



Chapitre IV: Caractérisation expérimentale des matiéres premiéres

1.1.2. Analyse granulométrique

La courbe granulométrique du passant 2 4mm est un assemblage entre la fraction
<63um analysée par granulométrie laser et la fraction >63um analysée par tamisage
mécanique (cf. Figure II. 18.a). Ce sable de ponce présente I'aspect caractéristique d’un
sable grossier. Sa population posséde un diametre volumique médian D(v, 0.5) de 320um
et un coefficient de polydispersité SPAN de 6,17.

100 8
—_ =*-Broyat 4h (volume) —
X2 X
= 30 1 “=-Sable <63um (volume) E
1‘; “*Sable >63um (masse) ':‘:)5 6
g€ g
= o0 :
2 g4
g 40 1 5
i
: 20 2%
L i =S
—g T = mTITﬂTI“T[“"
§ 0 T 0 | ! ! |
0,3 3 30 300 3000 0,4 1,7 1,7 35,6 163,8
Diametre de particule ou largeur de tamis (um) Diamétre de particule (um) i

Figure II. 18. Courbes granulométriques cumulées du sable de ponce du Cheix (passant
<4mm) et du broyat (a). Répartition en volume des particules du broyat par classe
granulométrique (b).

La granulométrie du filler obtenu aprés broyage a été quant a elle mesurée
uniquement par granulométrie laser (cf. 1.1.2.a). Ce filler présente une surface spécifique
BET de 7800 cm’/g. 1l est constitué d'une premiére population majoritaire comprise
entre 10 et 300um (cf. Figure II. 18.b). Une seconde population est constituée de
poudres ultrafines de diamétre inférieur 2 10um. Le D(v, 0.5) et le SPAN obtenus sont
respectivement 75,7+0,04pum et 2,3910,3.

D(v, 0.9)-D(v, O.l)E Eq. 11. 14

SPAN= D(v, 0.5)

SPAN : Coefficient de polydispersité ;
D(v, 0.5) : diameétre volumique médian;

D(v, 0.9) : diamétre correspondant a 90% des poudres en volume cumulg;

oo

D(v, 0.1) : diameétre correspondant a 90% des poudres en volume cumulé.

1.1.3. Composition minéralogique

Le sable ponceux du Cheix est composé de minéraux de la classe des
aluminosilicates présents sous forme amorphe ou cristallisée. Quatre cristaux principaux

peuvent étre identifiés par une analyse en diffraction X (cf. Figure II. 19). Trois d’entre
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eux font partie du sous groupe des tectosilicates, silicates constitués de tétraedres
élémentaires [SiO,4)* reliés entre eux par les quatre atomes d’oxygéne situés a leurs

sommets. Chaque oxygéne est donc reli¢ a deux cations silicium ou aluminium.

Q Sanidine : La sanidine est un tectosilicate fortement présent dans les
volcanites siliceux trachytiques. Il s’agit d’'un composé silicaté de la famille des
feldspath alcalin (potassique) de formule générale K(Al Si; Og). Notons qu’un
cation aluminium AD’* se substitue 4 un ion silicium Si*, la charge électrique étant
compensée par un alcalin monovalent K;

QR Plagioclase (oligoclase) : Les plagioclases font également partie du sous-
groupe des tectosilicates de la famille des feldspaths. L’espece analysée dans la
ponce du Cheix est 'oligoclase de formule chimique brute (Na,Ca)(Si,Al), Os. Le
rapport molaire Na/Ca dans le cas de 'oligoclase est alors de 4. Il s’agit en fait
d’une solution solide entre deux minéraux non solubles, I'albite Na(Al Si; Og) et
I'anorthite Ca(Al, Si, AlOy) ;

2 Quartz : la forme cristallisée de la silice SiO, est également classifiée parmi
les tectosilicates, aucun cation Sit" n’ayant été remplacé par des ions Al’";

2 Biotite : La biotite est un cristal silicaté (famille des micas) de couleur
brune a noire et de formule générale K(Mg,Fe);(OH,F),(Si; Al O,). 1l fait partie
du sous-groupe des phyllosilicates dont seulement trois atomes d’oxygéne font le

pont entre deux tétraédres [SiO,]*.

20 000
Qz: Quartz
Pg: Plagioclase
Sa: Sanidine (feldspath alcalin)
Sa i. Rioti
a 15 000 - & Bi: Biotite
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Figure II. 19. Spectre en diffraction des rayons X de la ponce du Cheix

Dans son travail de these, Pichon [PIC 92] s’est intéressé a la phase vitreuse de
cette ponce, dite de « Neschers ». Il a pour cela analysé proportion de sable solvable dans
'acide fluorhydrique. Cette fraction, qu’il estime a 88% massique, correspond a la phase
amorphe aluminosiliceuse. Il s’agit d’'une information importante car elle va conditionner

la réactivité de cette matiére pouzzolanique, seule la phase amorphe étant réputée réactive
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[PIC 96]. Pichon précise que la vitesse de dissolution du verre siliceux (Vs> 1,3pm/min)
est pres de 200 fois supérieure a celle des micas ou du quartz (Vpgs <0,005um/min) et
encore nettement supérieure a celle des plagioclases (Vpss <0,02 pm/min). Il convient de
souligner que la réactivit¢ de poudres de cristaux de quartz peu néanmoins étre

augmentée grice a un broyage générant une amorphisation de surface [BEN 99].
1.1.4. Composition chimique

L’analyse chimique reportée dans le Tableau II. 5 est tirée de la these de Pichon
[PIC 92] et a été effectué sur la matiére totale, c’est a dire un broyat de la ponce et du
sable. Elle permet une classification chimique dans la classe des aluminosilicates, la silice
(62,2% en masse) et I'alumine (17,3% en masse) étant nettement majoritaires. Pichon
précise que la composition chimique de la partie amorphe (88% en masse) est plus
représentative des hydrates qui pourront étre formés lors d’une réaction pouzzolanique
(cf. Chapitre V) que celle du matériau total [PIC 96], les cristaux étant nettement moins
réactifs. Ainsi, il est possible de limiter la stoechiométrie des hydrates pouvant se former a

quatre oxydes majoritaires : SiO,, Al,Os, Na,O et K,O.

Tableau II. 5. Compositions chimiques de I’ensemble et de la phase amorphe de la ponce

du Cheix
CaO SiOZ A1203 NaZO Kzo FeZO3 pH solution
% % % % % % saturée
Sable ponceux broyé [PIC 92] 1,1 62,2 17,3 59 6,3 2,7 1,5

Partie amorphe soluble dans

’acide fluorhydrique [PIC 96] 52,6 17,5 6 6,3

[.2. LA CHAUX AERIENNE CL90

1.2.1. Analyse granulométrique et chimique

Selon les auteurs romains, pionniers dans 1’¢laboration de liants pouzzolanes-
chaux, il est préférable d’utiliser une chaux issue d’un calcaire aussi pur que possible et de
lui faire subir un traitement thermique doux [PAV 07]. Suivant ce précepte, mais aussi
pour éviter de mélanger réaction pouzzolanique et hydraulique, la chaux sélectionnée
pour ce travail de thése est une chaux dite aérienne. Etant donné sa composition (cf.

Tableau I1. 6), elle répond a 'appellation CL90 décrite par la norme EN 459-1 [AFN 02].

La fiche fournisseur est disponible en Annexe A.1.

La granulométrie de la chaux utilisée s’avere plus fine que le broyat de ponce avec
notamment un diameétre de particule moyen D(v, 0,5) de 52um et une surface spécifique
de 18100cm’/g (cf. Tableau II. 6). Etant donné la finesse de cette poudre dont le D(v,

0,5) est équivalent au diameétre des vaisseaux conducteurs des végétaux lignocellulosiques,
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le transport des fines qui la composent par capillarité et filtration dans la structure

végétale est envisageable (cf. Chapitre 11 : 1.4.1).

Tableau II. 6. Compositions chimiques et paramétres de granulométrie de la chaux CL90 en

comparaison du broyat de ponce du Cheix

CaO MgO MgO+ CaO Dy, 0.5)

Polydispersité Surface spécifique

% % % um SPAN BET cm?/g
CL90 95,5 1,75 97,2 52 +8* 2,4 40,9 18100 +1100
NF 459-1 <4 >90 c .
Ponce broyée - 75,7 +0,04 2,39 +0,3 7800 +700

* Intervalle de confiance 26 (95%)

1.2.2. Spectres caractéristiques

Le spectre en diffraction X de la chaux CL90 (cf. Figure II. 20a) montre les pics

caractéristiques qui seront utiles aux interprétations menées dans les chapitres

expérimentaux. Il en est de méme pour 'analyse thermogravimétrique (cf. Figure II. 20b)

qui permet de distinguer la réaction de déshydroxylation de la chaux entre 350 et 450°C

et la réaction de décarbonatation entre 550 et 700°C.
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Figure II. 20. Spectre en diffraction des rayons X (a) et courbe caractéristique de I"analyse
thermogravimétrique (b) de la chaux aérienne CL90.

[.3. LES ADJUVANTS

1.3.1. Les accélérateurs de prise

Deux types d’accélérateurs de la réaction pouzzolanique ont été testés au cours de

ce travail (cf. Chapitre V): le sulfate de sodium Na,SO, et le Chlorure de calcium hydraté
CaCl,.2H,0. Dans les Chapitres VI et VII, seul le Na,SO, est utilisé car intégré au liant

de référence a hauteur de 4% en masse par rapport aux poudres.
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Le détail des compositions chimiques obtenu auprés du fournisseur est visible en

Annexe A.2.

1.3.2. Viscosant de type éther cellulosique MHEC

Afin de résoudre les probléemes spécifiques aux bétons lignocellulosiques, 'effet
d’un éther de cellulose (EC) a été testé. La référence utilisée est le tylose MHS 15000 P6
produit par ShinEtsu qui est un EC de type Methyl-hydroxyethyl-cellulose (MHEC) non
modifié. Ce produit posséde notamment une viscosité Héppler de 15000mPa.s, un DS de
1,3 et un MS de 0,3. Le degré de substitution DS de 1,3 est proche de 'optimum de
polarité¢ que Brumaud [BRU 11] défini autour de 1,2. De plus amples informations sont
disponibles en Annexe A.3. Cet adjuvant a été utilisé uniquement au cours des

expériences relatées dans le Chapitre VII.

L’intérét potentiel des éthers de cellulose pour I'élaboration de mortiers adaptés
aux agrobétons a été abordé dans la partie bibliographique (cf. Chapitre II :III). Pour de

plus amples informations sur ces produits, le lecteur pourra se référer également a

différents travaux de these [POU 06, PAT 11, BRU 11].

II. LES GRANULATS VEGETAUX

II.1. GRANULATS SELECTIONNES

[1.1.1. Démarche de sélection

La sélection des ressources végétales nécessaires a 1'élaboration des agrobétons a
été menée en suivant la démarche décrite au Chapitre 1.2.4. Le périmétre de sélection est
ici restreint au département du Puy de Dome. Plusieurs références renseignent sur la
culture des végétaux présentés ci-dessous [BOU 06, MAR 09]. Le parti pris ici est de ne
présenter que les éléments descriptifs et performantiels permettant la sélection des
granulats végétaux pour l'élaboration de matériaux du méme type que les bétons de

chanvre.

Le bon sens voudrait que l'exploitation d’agroressources ne soit en aucun cas
menée au détriment de surfaces de cultures alimentaires, de zones naturelles protégées, ni
ne conduise a un épuisement des sols [AMI 09]. Il convient donc d’impliquer des le
départ dans le processus décisionnel agronomes et agriculteurs, et ce quelque soit le
domaine d’utilisation de la ressource. Passé ces premiéres recommandations, le principal
critere de choix ayant été naturellement utilisé lors des recherches menées jusqu’a présent
concerne la proximité de la ressource, qui permet de limiter les distances de transport.
C’est d’autant plus important dans le cas d’'une ressource végétale, dont la culture et la

maitrise vont étre meilleures a titre local.
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En France, des initiatives régionales allant dans ce sens voient progressivement le

jour. Clest particulierement le cas dans la région Bourgogne qui s’inscrit comme un

moteur national pour le développement de 'utilisation d’agroressources dans le batiment.

Pionniére concernant le chanvre suite a 'implantation de la chanvriére de I'aube, elle

accueille depuis peu le technopole Fibres Recherche et Développement (FRD) ainsi que

'association Construction et Bioressources (C&B). La région lorraine suit une démarche

assez similaire a la Bourgogne. Cest ce qui & permis la mise en place du projet Vegisole'

qui a pour objectif de valoriser dans la construction des sous-produits de 'agriculture

lorraine.
~1
AGRORESSOURCE
OUl NON
DISPONIBLE LOCALEMENT ?
v v
Bilan des utilisations (alimentation humaine,
amendement des sols, énergie, industrie, ...)
OUI Y
EXISTE-T-IL UN MARCHE ? INON
\ 4
EST-ELLE EN PARTIE oUI Bilan des quantités
DISPONIBLE ? -T disponibles
NON 4
OUI| DISPONIBLE EN QUANTITE [(NON
SUFFISANTE ?
v v
NON LE PRIX DE LA RESSOURCE Y A-T-IL UN POTENTIEL DE

EST-IL RAISONNABLE ?

SELECTION PRIMAIRE DE AGRORESSOURCE

DEVELOPPEMENT ?

NON

Bilan des qualités physiques, chimiques, mécaniques

(critéres techniques a établir)

|

SATISFAIT AUX CRITERES TECHNIQUES?

NON

OUl l

Figure 1. 38. Processus de sélection des agroressources pour une utilisation comme granulat
léger dans les Agrobétons

% http://vegisole.vanapa-lorraine.fr/systeme/m1.php (02/09/10)
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La recherche industrielle coopérative va également dans ce sens avec la création
récente de poles de compétitivité orientés vers ces thématiques. C’est le cas notamment
en Auvergne avec le pole Céréales Vallée®® ou en Champagne-Ardenne avec le pole
Industries et Agro Ressources (IAR) et I'entreprise Fibres Recherche et Développement.
La sélection des agro-ressources pourrait dans le cas de ce type de projet se faire suivant

trois points principaux (cf. Figure 1. 38) :

(=3 Disponible localement ;
QR Disponible en quantités suffisantes ou potentiellement développable ;
(=3 Réponse aux critéres techniques.

Afin de pouvoir réellement comparer ces matériaux, des Analyses de Cycle de Vie
(ACV) devraient étre généralisées sur ces matieres, d’autant plus que I'on dispose déja
d’informations quantitatives précises sur les intrants apportés aux cultures et les émissions
diverses en résultant [BOU 06-1]. Il faudra a ce moment tenir compte des modifications
apportées au mode de culture pour compenser un prélevement de matiéres jusque la

utilisées pour 'amendement du sol [VET 10].
11.1.2. Chanvre d’Auvergne

I a été choisi pour ce travail d’utiliser le granulat de chanvre produit et
commercialisé localement par I'association de producteurs Chanvre d’Auvergne. Il est

issu d’un outil de transformation mobile qui vise a valoriser au maximum le circuit court.

Figure II. 21. Granulat chanvre d’Auvergne brut, taille réelle

2 http://cerealesvallee.org (02/09,/10)
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Le défibrage effectué n’est que partiel ce qui explique la coloration verte ou jaune
due a la présence de fibres sur la face de I'épiderme (cf. Figure II. 21). Malgré cela, le
produit est trés peu fibré et possede un taux de poussiere de 1,26+0,3% (20=95%) en
masse. Il est composé exclusivement de plaquettes parallélépipédiques. Ce produit est
conforme aux attentes formulées par Construire en Chanvre dans le cadre du label
granulat chanvre et est utilisable conformément aux régles professionnelles [FFB 09] avec

le ciment Prompt Vicat.
11.1.3. Broyat de tige de tournesol

Cette matiére premiére a été sélectionnée suite a2 un projet de master recherche
encadré au sein de l'école d’ingénieurs VetAgroSup [PRI 10]. Ce travail a permis
I'obtention de données locales quant aux quantités disponibles et les pratiques associées a
cette plante, dont les tiges sont broyées sur champs. Ainsi, 'apport de cette matiére
organique permet d’équilibrer le bilan humique du sol. C’est une information
primordiale a prendre en compte car dés lors que I'on préléve une partie de ces tiges, un
apport extérieur doit étre effectué¢ pour maintenir 'équilibre du sol. A moins bien

entendu de prélever la juste et raisonnable quantité.

En France, la culture de cet oléagineux occupe 700 000ha en 2010 [JOU 11] dont
27500ha rien que sur la région Auvergne. Le rendement des tiges se situant entre 3 et
7t/ha, entre 2 et 5 millions de tonnes de tiges sont produites chaque année sur le

territoire francais.

Figure II. 22. Granulat de tige de tournesol broyée brut, taille réelle.
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Le granulat de tournesol ayant été utilisé dans la plupart des expériences relatées
dans ce document provient de 'entreprise Agrofibre (31) qui 'a transformé sur la méme
chaine industrielle que pour la chénevotte qu’elle commercialise. Une observation
macroscopique (cf. Figure II. 22) nous permet de voir que ce granulat transformé est
composé majoritairement de plaquettes parallélépipédiques d’aspect proche de la
chénevotte. En revanche, on note 'apparition de particules sphériques caractéristiques de
la moelle cellulosique du cceur de tige et de longues aiguilles de bois qui sont spécifiques

A ce granulat.

II.2. CARACTERISTIQUES COMPAREES

I11.2.1. Masses volumiques, porosités et propriétés thermiques
I1.2.1.a. Facteurs d’influence

La masse volumique de granulats lignocellulosiques est directement liée a sa
structure poreuse (cf. Chapitre 2. 11.2.2). La masse volumique solide psp*' de granulats
de chénevotte a déja été évaluée grace a la méthode du pycnometre en utilisant le toluéne
comme solvant [NGU 09-2]. Cette masse volumique absolue s’établit 2 1460 kg.m”, soit
une valeur proche de celle de la cellulose (1540 kg.m”) [ROW 05]. Lors de ce travail, la
valeur de 1540kg.m” sera supposée comme représentative des matiéres lignocellulosiques

formant les granulats de chanvre aussi bien que ceux de tournesol.

Si I'on prend en compte la porosité interne des particules, on définit la masse
volumique réelle prop’” de ceuxci. Cette porosité intra-particulaire nj,p peut étre

influencée par de multiples facteurs [BOU 06-1]:

La variété cultivée;
Les conditions de culture;
La densité du semis ;

Le niveau de maturation de la plante;

NI I I )

La transformation, influencant le niveau d’écrasement particulaire.

Deés que 'on tient compte en supplément de la porosité générée par 'empilement
granulaire, on s’intéresse a la masse volumique apparente ou en vrac P,op. La masse
volumique en vrac des granulats lignocellulosiques est un paramétre qui dépend de

plusieurs facteurs tels que :

o s . N 23
g la porosité intrinséque nyp;

! pgp: Masse volumique solide des particules végétales
22 prop: Masse volumique réelle a état sec de particules (chanvre, tournesol)

2 o L
3 uap: Porosité intra-particulaire
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v le milieu de conservation (teneur en eau W, niveau de gonflement
tangentiel Gy) ;
Q la transformation, influencant 'empilement granulaire, la compacité et

donc la porosité inter-particules nyp-*.
I1.2.1.b. Masses volumiques et porosités

Avant toute chose, il est bon de rappeler qu'un descriptif de la nomenclature sur
les porosités utilisées dans ce travail est disponible dans le Chapitre I : I1.2.2 qui décrit les

milieux poreux complexes.

Le Tableau II. 7. présente un récapitulatif des masses volumiques réelles et
porosités mesurées directement sur des plaquettes issues de tiges brutes. Une forte
dispersion des mesures est observée concernant la masse volumique réelle de particule. Il
s'agit de I'impact direct d’'une mesure effectuée sur des particules a la surface hétérogene
et présentant une variabilité¢ intrinséque. Les travaux de Cerezo [CER 05] et [NGU 09]
rapportent pour la chénevotte des valeurs de prop respectivement de 320 et 260 kg.m”.

Les mesures rapportées ci-dessous sont donc équivalentes a celles de Nguyen.

Sur le granulat de tournesol, un tri entre les particules sphériques de moelle et de
plaquettes boisées réalisé sur le tournesol a permis d’établir des proportions volumiques
respectives de 38 et 62%. A partir de ce résultat et de la détermination des masses
volumiques réelles séparées des constituants, une masse volumique réelle du granulat de
tournesol Prop de 191kg.m” a pu étre calculée. L'ensemble de la moelle et du bois de la
tige de tournesol présente donc une masse volumique intrinséque équivalente environ

20% plus faible que celle de la chenevotte.

Tableau II. 7. Récapitulatif des porosités et masses volumiques réelles des particules de
chanvre et de tournesol a I'état sec.

Tige de chanvre Tige de tournesol .
Grandeur P Unité
défibré Granulat'® Bois Moelle
Ps 1540* 1540 °° [kg.m”]
Prop 256 +40° 191p 296 +383 20,1 +4,8 (kg.m”]
Nrorp 83+2,7 87,60 80,3 +2,60 98,7403 [m’.m’]

'La masse volumique réelle du granulat de tournesol est obtenue a partir des proportions volumiques
?Masse volumique absolue de la cellulose prise par défaut [ROW 05]

3 Intervalle de confiance 26 (95%)

Deés lors que l'on connait les masses volumiques réelles des granulats, la
détermination de leurs masses volumiques en vrac permet de décrire précisément leurs
porosités (cf. Tableau II. 8). Le granulat de tournesol en vrac s’avére ainsi plus léger

d’environ 15% que le granulat de chénevotte. Cela est majoritairement da a la plus

2 L L
* nep: Porosité inter-particulaire
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grande porosité intra-particulaire n;,p de ce granulat. La compacité de son empilement est
en effet plus grande avec une porosité inter-particulaire nyp environ 10% plus faible que

pour la chénevotte.

Tableau II. 8. Récapitulatif des porosités et masses volumiques en vrac des granulats de chanvre
et de tournesol a I’état sec.

Geandewr G o

P aoc 114,2 +2,3* 97,2 +1 [kg.m’zl

Nrore 92,4 +0,15 93,7 40,03 [m’.m’]
Ny pl 55,1 +6,70 50,80 [m’.m’]@
e 37,2 +0,18 43m [m’.m’|&

Intervalle de confiance 26 (95%)

II.2.1.c. Propriétés thermiques

Fortement liées a la masse volumique en vrac, les propriétés thermiques ont été
mesurées grice au couplage de deux méthodes semi-transitoires : le fil chaud et le plan
chaud (cf. Chapitre IIL:I1.6). Les sondes sont a chaque fois immergées dans un volume
considéré comme infini de granulats en vrac. Les résultats dévoilent une conductivité
thermique plus faible pour le granulat de tournesol qui avoisine 0,05W.m".K". Une plus
faible densité couplée a une plus grande part d’air intra-particulaire (n;5p 15% supérieur
pour le tournesol) peuvent expliquer cette différence. Les valeurs mesurées pour le
granulat de chénevotte sont équivalentes a celles de la littérature. Cerezo [CER 05] 4 ainsi
mesuré une conductivit¢ de 0,058 W.m'.K' contre 0,0545 W.m".K"' pour Magniont
MAG 09]. 1l est intéressant de noter qu'une méthode semi-transitoire comme le fil chaud
conduit a des résultats similaires a la méthode de la boite chaude gardée opérée en régime

stationnaire.

Tableau II. 9. Récapitulatif des caractéristiques thermiques des granulats de chanvre et de
tournesol mesurées grace a la méthode du fil chaud

Conductivité thermique Effusivité Capflﬂfité Diffus'ivité
Granulat N A thermique epg calorifique thermique
WK [Won'k]  WsmiKT G
M b [J.kg".K'] [m*.s']@
Chanvre 0,072 £0,005* 0,057 +£0,006 58,7+1,1* 526 9,6.107
Tournesol® 0,056 +0,002 0,052 +0,002 54,2 +1,8 583 9,1.107

* Intervalle de confiance 20 (95%)C

Les autres caractéristiques présentées dans le Tableau II. 9, dont les relations de
de correspondance sont détaillées au Chapitre I:I1.3.3., soulignent définitivement la

similitude du comportement thermique des deux granulats. Le tournesol posséde
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néanmoins une effusivitt moindre et une capacité calorifique légérement plus
importante.

11.2.2. Granulométrie, morphologie et surface spécifique
I1.2.2.a. Tamisage mécanique

La granulométrie par tamisage est la technique de référence lorsqu’il s’agit de
caractériser des granulats minéraux [AFN 96]. Dés lors que I'on s’intéresse a des broyats
de tiges lignocellulosiques, les tamis a mailles carrées présentent un intérét limité car ils
ne tiennent pas compte de I'élongation des granulats [[GA 09]. Néanmoins, |'observation
séparée des tamisats aprés l'essai permet de s’apercevoir que globalement, la longueur
moyenne des particules évolue peu. C’est ce que nous montre la Figure II. 23, ou seules

I'épaisseur et la largeur de particule permettent de conditionner le passage d’'un tamis a

lautre.
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Figure II. 23. Courbes granulométriques des granulats de chanvre (a) et de tournesol (b)
obtenues par tamisage.
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D’un point de vue comparatif, les granulats de chanvre et de tournesol présentent
une granulométrie similaire. Ainsi, le passant médian de particule correspondant a 50%
en masse des granulats de chanvre et de tournesol est respectivement 2,6 et 2,25 (cf.
Tableau II. 10). Néanmoins, une observation visuelle macroscopique des granulats nous
permet de voir des différences majeures. La technique de tamisage mécanique n’est donc
ni adaptée a la détermination de la granulométrie d’un broyat lignocellulosique, ni a la

comparaison de deux granulats de nature différentes.
[1.2.2.b. Analyse des granulats par imagerie: quel apport !

L’analyse d’image apporte des informations nettement plus exhaustives que le
tamisage mécanique. La comparaison des deux granulats par cette méthode (cf. Figure II.
24) laisse apparaitre, contrairement au tamisage, des différences significatives des axes
majeurs et mineurs ainsi que du diametre équivalent (cf. Figure II. 24a). Le granulat de
chanvre se trouve étre plus grossier que celui de tournesol avec notamment un diamétre
équivalent médian de la surface cumulé de 4,2mm contre 3,Imm. Par ailleurs, 'écart
entre la médiane D(a,0.5) des axes mineur et majeur est nettement plus grand pour la
chénevotte (6,23mm) que pour le granulat de tournesol (3,77mm) ce qui laisse

transparaitre 2 premiére vue une plus grande hétérogénéité du granulat.

En réalité, 'observation d’'un parameétre comme 'élongation de particule permet
de distinguer deux populations distinctes pour le granulat de tournesol (cf. Figure II.
24b). Globalement et ce pour les deux types de granulats, on observe une distribution
principale en loi lognormale. Dans le cas du granulat de tournesol, une seconde
population de faible ¢élongation est visible dans la partie gauche du graphique (1 a 2
m/m). Si 'on observe maintenant la circularité des échantillons, une distribution en loi
normale semble décrire la chénevotte (cf. Figure II. 24c). En revanche, le tournesol

semble présenter 3 populations :

2 Une population principale suivant une loi normale et centrée a 0,46. Elle
constitue les plaquettes parallélépipédiques de géométrie équivalente a Ia
chénevotte ;

Q Une population secondaire de grande circularité comprise entre 0,5 et
0,95. Elle correspond a la méme population de faible ¢longation décrite ci-dessus.
Par analogie, on peut déduire qu’elle est représente les sphéres de moelle

cellulosique;

Une population tertiaire de faible circularit¢é comprise entre 0 et 0,4. Elle

s’apparente aux aiguilles de fort élancement formées par le phloéme lors du broyage (cf.

§11.2.3.d).
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Figure II. 24. Analyse d’image réalisée Courbes granulométriques des granulats de chanvre
(a) et de tournesol (b) obtenues par tamisage.

L’analyse d’image nous permet donc une analyse plus fine, qui pourrait s’étendre
jusqu’a une analyse de loi multimodale. Alors que le granulat de chanvre posséde une
seule et unique phase dont I'élongation et la circularité suivent respectivement une loi
lognormale et normale, le granulat de tournesol s’avere plus complexe. Deux populations
de particules ont ainsi pu étre distinguées avec I'élongation, trois avec la répartition de la

circularité. Cette distinction peut permettre de définir une estimation de la surface
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spécifique des granulats. Il s’agit 1a d’'un parameétre de grande importance lorsque I'on
s'intéresse a un liant (Blaine, BET, ...). Il n’est en revanche pas utilisé en ce qui concerne

les granulats minéraux, la granulométrie étant jugée suffisante.

Tableau II. 10. Récapitulatif des caractéristiques de distribution des paramétres
géométriques et morphologiques des granulats de chanvre et de tournesol.

Axe Axe Diameétre

Granulat Ta{ﬁi:la;gme majeur mineur équivalent El[(zll g::};) Circularité
[mm]  [mm] [mm]
Df(a, 0.1)' 1 5,6 1,4 3,15 1,85 0,21
D(a, 0.5)° 2,6 8,48 2,25 4,17 4,65 0,44
D(a, 0.9 4,75 18,55 5,8 9,65 5,9 0,625
SPAN* 1,44 1,53 1,96 1,56 0,87 0,94
D(a, 0.1)2 1 3,4 1,2 2,4 1,35 0,2
D(a, 0.5 2,25 5,66 1,89 3,1 3,74 0,52
D(a, 0.9 4,5 13,6 4,5 6,8 5,3 0,75
SPAN 1,56 1,8 1,75 1,42 1,06 1,06

" D(a, 0.1) : Diamétre correspondant a 10% des poudres en aire cumulée sur 'image.
2D(a, 0.5) : Diametre médian correspondant a 50% des poudres en aire cumulée sur I'image.
*D(a, 0.9) : Diameétre correspondant a 90% des poudres en aire cumulée sur 'image.

* SPAN : Coefficient de polydispersité caractéristique de 'étalement du parametre (cf. §1.1.2).

[1.2.2.c. Estimation de la surface spécifique

Dans le cas spécifique des granulats lignocellulosiques, le probleme d’interface
généralis¢, décrit a 'occasion de la partie bibliographique de ce document, laisse présager
de l'utilit¢ d’une caractéristique telle que la surface spécifique. Elle peut en effet revétir
une importance pour le dosage du liant ou encore le prémouillage des granulats lors de la

mise en ceuvre du béton. Ce point sera rediscuté a 'occasion du §I1.2.6.

Une estimation de la surface spécifique Sgppg d'un granulat peut étre effectuée a
partir des résultats de I'analyse d’image. Elle correspond a la somme de la surface des n

particules de I'échantillon rapportée a la masse séche de cet échantillon :

1 n-1 Eq. 11. 1567
SspEG = o S, E
G
-0

Son calcul nécessite néanmoins de déterminer la surface réelle S; des n particules

constituant 'échantillon. Il convient donc en premier lieu de définir la géométrie
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tridimensionnelle de chaque particule a partir de Danalyse d’image décrite
précédemment. Au vu des résultats, il sera considéré que le granulat de chénevotte est
uniquement constitué de parallélépipedes rectangles. L'aire A; et le périmetre P; de
chaque particule étant connus grice a l'analyse d’image, il convient de définir leur
épaisseur. La parti pris pour l'estimation réalisée est de considérer I'épaisseur e; des

granulats comme étant dépendante de leur aire relative A;/Ag; ol Ag est aire moyenne

des particules de I’échantillon soit :

A Eq. IL. 16

1

ei=eXA—>_( m

Ou ex est 'épaisseur moyenne des particules parallélépipédiques constituant le
granulat. Cette caractéristique a été mesurée a I'aide d’'un pied a coulisse (résolution

0,0Imm) sur un échantillon de 100 particules prélevées aléatoirement.

Tableau II. 11. Calcul des surfaces spécifiques des particules pour des géométries modele.

Géométrie de la particule Formule Grandeurs

A P; : Périmetre
Parallélépipédique S, =2.A; + Pi.egA—i A;: Aire
X

e; : Epaisseur

Sl _ L L, : Axe mineur
Cylindrique S;=mL, ( ; +LM) L. : Axe majeur
Sphérique Si = 4.A a2l

Le cas du granulat de tournesol est plus complexe puisqu’il présente trois types de
particules : cylindriques, parallélépipédiques et sphériques. Le parti a été pris de les
classifier par rapport a leur répartition en circularité (cf. Figure II. 25). Les bornes ont été

fixées a I'intersection entre les lois normales correspondant a chaque géométrie.

[0 -‘0,25] 0,25 - 0,65] [0,65 - 1]
Cylindres Parallélépipedes Sphéres (moelle)
(phloéme)

—_
o

oo

Aire relative de la classe (%)

Circularité

Figure II. 25. Répartition géométrique du granulat de tournesol réalisée a partir d’'une
distribution basée sur la circularité des particules.
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Cette convention permet de calculer, a partir des formules de surface rassemblées
dans le Tableau II. 11, une estimation de la surface spécifique du granulat multi-phasé.
Cette méthode expérimentée sur les granulats de chénevotte et de tournesol utilisés dans

cette étude a permis de calculer des surfaces spécifiques Sspg respectives de 195cm’.g" et

226 cm’.g’.
11.2.3. Structuration microscopique et macroscopique des granulats

[1.2.3.a. Observation macroscopique des faces caractéristiques

. Section
Section  radiale 2o
transversale 2 |
X
X

Ep1derme Y “;l." ]
\
Face Face

transversale  radiale

Intérieur z<—l
Yy

Tige

lecm

2mm ; 3, 2mm

Imm

Figure 1. 26. Surfaces caractéristiques des granulats boisés de chanvre (a) et de tournesol (b)
obtenus apres broyage.

La transformation de tiges lignocellulosiques lors d’'un broyage conduit a la
formation de plaquettes de bois parallélépipédiques, si 'on excepte la moelle sphérique
du tournesol. Chacune d’entre elles possede quatre surfaces caractéristiques dont les

aspects macroscopiques sont détaillés ci-dessous pour le (Figure II. 26.a) et le
tournesol (Figure I1. 26.b) :
La face intérieure ;

La face épidermique;
La face transversale ou section transversale ;

wooRr

La face radiale ou section radiale.
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11.2.3.b. Face intérieure

Il s’agit de la face qui donne sur l'intérieur de la tige ou sur la moelle cellulosique,

souvent décollée lors du broyage.

Q (cf. Figure II. 27a): dans le cas des granulats de chanvre, il s’agit
principalement de moelle cellulosique plus ou moins écrasée, ne présentant
qu’'une faible porosité et d’aspect globalement lisse. Les conclusions de
'observation au MEB sont identiques pour I’échelle microscopique ;

2 Tournesol (cf. Figure II. 27b): Dans le cas du tournesol, la structuration
plus complexe laisse apparaitre de la moelle cellulosique et des tissus vasculaires
ligneux. La porosité et la rugosité sont trés importantes. Les observations
macroscopiques et au MEB laissent apparaitre une alternance des zones du

systéme vasculaire et des zones de moelle organisées longitudinalement a la tige.

30um ;

Figure II. 27. Faces intérieures observées au MEB des granulats boisés de chanvre (a) et de

tournesol (b) obtenus apres broyage.

I1.2.3.c. Face épidermique

La face correspondant a I'extérieur de la tige, qu’elle ait été défibrée ou non, sera

appelée face épidermique ou épiderme. De composition fortement lignique, ce qui lui

confére une qualité de revétement hydrophobe, I'épiderme joue un réle protecteur de la

structure fonctionnelle de la plante.

Q (cf. Figure II. 28a): L'épiderme des granulats de chanvre a été
modifi¢ lors d’'une phase de défibrage. On retrouve donc en surface des fibres
résiduelles et une structure globalement lisse ne présentant pas de macro-porosité.
Une observation au MEB laisse apparaitre sur les zones entierement défibrées des
structures caractéristiques du xyléme et du réseau vasculaire présentant une forte
porosité.

Q Tournesol (cf. Figure II. 28b): La surface épidermique de la tige de
tournesol n’est pas transformée par une opération de défibrage. Elle présente une
légere rugosité mais pas de macro-porosité. Contrairement a la chénevotte, la

structure poreuse du bois n’est pas visible sur cette face.
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résiduelles

Figure II. 28. Faces épidermiques observées au MEB des granulats boisés de chanvre (a) et de
tournesol (b) obtenus apreés broyage.

I1.2.3.d. Face transversale ou section transversale

Il s’agit de la face qui laisse apparaitre I'ouverture circulaire des vaisseaux et
cellules du parenchyme orientés longitudinalement a la tige. Elle offre donc une porosité

et une rugosité treés importantes.
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Figure II. 29. Coupes transversales observées au MEB des granulats boisés de chanvre (a) et
de tournesol (b) obtenus apreés broyage.
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v Chanvre (cf. Figure II. 29a): Le chanvre, s’il est correctement défibré, ne
laisse plus apparaitre de fibres corticales sur sa face extérieure. La section
transversale présentée en Figure II. 29a reflete alors deux régions principales
organisées en parallele. La partie contenant le phloéme, située a la périphérie de la
tige, est constituée de cellules organisée en rangées autour de vaisseaux d’un
diametre d’environ 50um. Une seconde partie située vers I'intérieur de la tige et
plus épaisse que la précédente peut étre identifiée comme le xyleme. Des cellules
d’ouverture carrée et de taille homogene (20um) sont organisées par rangées
autour de vaisseaux conducteurs de diamétre supérieur a 50um.

Q Tournesol (cf. Figure II. 29b): La coupe transversale laisse apparaitre une
alternance entre les faisceaux cribro-vasculaires, constitués principalement du
xyléme et du phloéme, et un ensemble plus poreux incluant notamment de la
moelle. La structure du phloéme s’apparente a un ensemble de cellules tres
lignifiées organisées de facon circulaire. Dans le granulat divis¢, le phloeme est
parfois détaché de la structure décrite ci-dessous pour former de longues aiguilles

de forte rigidité.
I1.2.3.e. Face radiale ou section longitudinale radiale

La face radiale est en fait une section longitudinale de Ia tige effectuée dans le sens

radial & celleci (cf. Chapitre I : 1.2.3b). Lors du processus de transformation, la formation

de particules parallélépipédiques laisse apparaitre deux faces de ce type (cf. §11.2.3.a).

Q Chanvre (cf. Figure II. 30a): cette section de la tige de chanvre laisse
apparaitre le phloéme primaire du coté de I'épiderme. Il est constitué d’un réseau
de tubes criblés de ponctuations de 20 a 30um de diamétre et est entouré de
trachéides allongées aux extrémités obstruées. Le xyleme, conducteur de la séve
brute, est structuré autour de gros vaisseaux d’environ de 50mm de diamétre
également criblés de ponctuations et complétement ouverts a leur extrémités. Les
trachéides aux extrémités fermées, d ‘élancement quatre, sont organisées par
rangées autour du vaisseau.

2 Tournesol (cf. Figure II. 30b): La section longitudinale radiale laisse
apparaitre trois phases distinctes : 'épiderme, la partie boisée et la moelle. Notons
que les parties conductrices sont généralement constituées de vaisseaux aux
multiples ouvertures circulaires d’'un diameétre proche de 50um. Autour d’eux
sont structurés des cellules longues de quelques centaines de microns et d’un
diametre compris entre 20 et 30mm. Ce systéme conducteur est généralement
entouré de cellules paremchymales cubiques d’environ 50um de coté qui joue le

role de remplissage.

158



Chapitre IV: Caractérisation expérimentale des matiéres premiéres

1 3 : |
4 Sum . ¢

-.

1 ]

Epiderme | Xyléeme/Phloéme 1 Moelle
1 1
1 1
| 1

1 I alvéoles
i : |
| | | ]

......................... .
Xyleme

20um I |
81 ales | \

Figure II. 30. Coupes radiales longitudnales observées au MEB des granulats boisés de

chanvre (a) et de tournesol (b) obtenus aprés broyage.

I1.2.3.f. Bilan architectural

Les caractéristiques macroscopiques des différentes faces des plaquettes de bois
sont récapitulées dans le Tableau II. 12. De ces caractéristiques vont dépendre I'aptitude a

la mouillabilité¢ ou a 'accroche mécanique, concepts qui sont a la base de tout processus

d’adhésion.

Tableau II. 12. Observation macroscopique des faces caractéristiques des granulats

Chanvre d’Auvergne Broyat de tige de tournesol
Intérieur X + + X X At ++
Epiderme X X 0 + X XA 0 1
Transversale X +++ +++ Xa +++ et
Radiale X 0 X 0 A

*Fib : Fibres résiduelles, Bois : xyléme et phloéme, Moe : moelle cellulosique, Epi. : Epiderme
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Des lors que des transferts (par capillarité ou diffusion) sont 3 méme de s’effectuer

(C’est a dire apres le mouillage), les dimensions caractéristiques et 'architecture interne

des particules revétent une importance plus grande que celle de la surface. Un

récapitulatif est donc proposé dans le Tableau II. 13.

Tableau II. 13. Dimensions intrinséques caractéristiques des tiges de chanvre et de

tournesol
Type de structure Tige de chanvre Tige de tournesol ~ Unité
Epaisseur du boi.s (xyleme, |5 154 (mm]

phloéme et épiderme)

Diameétre des vaisseaux 40-50 40-50 [um]
Diameétre des trachéides 10-20 5-30 [um]
Coté des cellules paremchymales . 50-60 [um]
Coté des alvéoles de moelle - 80-100 [um]
Diameétre des ponctuations 23 25 [um]

11.2.4. Composition chimique

Les granulats lignocellulosiques étudiés possédent des compositions chimiques

proches. Les composants majoritaires sont ceux détaillés au Chapitre I, a savoir la

cellulose, les hémicelluloses, la lignine et les pectines. Le Tableau II. 14 effectue un

récapitulatif des analyses chimiques trouvées dans la bibliographie. Les principales

différences pouvant étre retenues sont les suivantes :

Q Cellulose : Les produits de la tige de chanvre, particulierement les fibres,
sont plus riches en cellulose. Il s’agit également du constituant largement
majoritaire dans la moelle de tournesol ;

2 Hémicelluloses : La tige de tournesol est environ deux fois plus riche en
hémicelluloses que la tige de chanvre. Rappelons que ces composés sont
hydrophiles, facilement extractibles et générent du gonflement structurel [ROW
05];

Q Lignine : La chénevotte apparait plus riche (28%) en lignine que le bois de
la tige de tournesol (~17%). Cette substance hydrophobe recouvre généralement
I'intérieur du lumen des cellules ;

2 Pectines : Les pectines, situées principalement au niveau de la lamelle
mitoyenne, sont présentes en quantité équivalente (~6%) dans la chénevotte et le

bois de la tige de tournesol.
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Tableau II. 14. Composition chimique massique des différentes parties des tiges de chanvre et
de tournesol

Cellulose Hemicelluloses Lienine Pectines Cend Cires et
ignin in ndr
Type de matiére (Cellulose a) (Cellulose B, ) go € FECHmes LEnares protéines
% % %
% % %

Cheénevotte [GAR 98] 48 12 28 6 2 4
Fibre de chanvre [GAR 98] 55 16 4 18 4 3
Fibre de chanvre [SED 07-2] 56,1 10,9 6 20,1 - 7,9
Tige de tournesol [JIM 93] 42,1 29,7 13,4 5,9 7,9 1
Tige de tournesol sans
moelle [JIM 93] 38,6 22,8 16,2 ’ 12,2 ’
Tige de tournesol sans
moelle [KHR 96] 41,4 0 Lo i 8,9 i
Moelle [YIN 07] 47,4 9,4 3,5 6 20,4 -

11.2.5. Mouillabilité de surface

Une description des phénomeénes et lois régissant la mouillabilité¢ de surface est
proposée au Chapitre II. Rappelons juste que le mouillage d’une surface poreuse par un
liquide est un prérequis indispensable a 'adhérence et aux transferts de masse entre ces
deux entités. Dans le cas qui nous concerne, 'adhésion d’un liant sur une particule
végétale ne peut s’effectuer que si le liquide interstitiel assure le mouillage particulaire. La
chimie de surface est donc dans ce cas plus importante que la composition chimique

globale observée au paragraphe précédent.
[1.2.5.a. Groupements chimiques de surface et bilan électrostatique

Une premiére analyse peut étre effectuée quant a la capacité des matiéres
organiques composant le tournesol et le chanvre a attirer électrostatiquement des
particules minérales en suspension. Des mesures réalisées sur des broyats de chanvre et de
tournesol (passant <30um) démontrent un potentiel Zeta T (cf. Chapitre II1:1.1.3.a)
négatif et équivalent pour ces deux matiéres (cf. Figure II. 31). Il s’établit autour de -
17mV dans une eau distillée et -8mV dans une eau de chaux® ((Ca(OH),]=1,3.10? mol.L
. Notons qu'une solution saturée de chaux dont le pH s’établit a 12,3 est plus

représentative du milieu interstitiel du liant.

% La solubilité¢ de I'hydroxyde de calcium Ca(OH), dans Peau est de 1,3.10% mol.L'. L’eau de
chaux est une solution d’eau distillée saturée en Ca(OH),.
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Figure II. 31. Potentiel Zeta des poudres minérales du liant et des granulats végétaux broyés
(<30um) déterminé dans I'eau distillée et dans une eau saturée en chaux (1,3.10”mol.L").

Si 'on s’intéresse désormais au potentiel Zeta des poudres minérales, il s’avere
positif dans une eau de chaux pour la ponce (C=18mV) et la chaux CL90 (C=25mV). Les
poudres minérales possedent donc dans ce milieu basique une aptitude a la coagulation
avec les matiéres végétales des tiges lignocellulosiques. Lors d’'une mise en contact d’'un
liant ponce/chaux (cf. Chapitre VI) avec une particule lignocellulosique, des liaisons de
type Van Der Waals vont dés lors engendrer une fixation de particules minérales sur la

surface végétale.

Par ailleurs, les faces internes et épidermiques des granulats possédent un grand
nombre de liaisons hydroxydes. Une analyse des surfaces internes et épidermiques en
IRTF (cf. Figure II. 32) laisse apparaitre qu’une partie de ces liaisons ~-OH sont déja
utilisées. Il s’agit 1a du reflet de 'adsorption d’humidité en surface (3600-3100cm™).

L’analyse des spectres en IRTF de particules de chanvre et de tournesol révele de
la grande similitude des deux faces du chanvre et de la face interne du tournesol. Le

descriptif des pics et bandes d’absorption est visible en Annexe B.5.

Globalement, seule la composition de I'épiderme du tournesol differe réellement.
Ainsi, cette derniére est nettement plus riche en cires et graisses repérées par les
étirements symétrique (2850cm”) et asymétrique (2920cm™) des groupements méthyléne.
L'autre différence majeure concerne la faible quantité de cellulose et d’hémicelluloses
visibles sur les pics des vibrations antisymétriques (1160cm™) et symétriques (1040cm™)
des liaisons simples C-O. L’observation réciproque qui peut étre faite est une diminution
vibratoire des groupements hydroxydes -OH rendus disponibles par les hémicelluloses et
la cellulose. Globalement, la surface de I'épiderme est donc plus riche en substances
hydrophobes comme les cires, les graisses ou la lignine. Cela souligne la fonctionnalité de

cette surface qui se doit d’agir comme un revétement protecteur de la tige. Etant donné
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les étapes de transformation ayant conduit a 1’élimination des fibres de la surface
extérieure de la chénevotte, peu de différences sont visibles entre les faces épidermique et

intérieure pour ce type de particules.

Cellulose, hémicellulose
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Figure II. 32. Spectres d’absorbance (IR 4000-400 cm™) des faces internes et épidermiques des
granulats de chanvre et de tournesol réalisés en ATR-IRTF.

I11.2.5.b. Aptitude a la mouillabilité

La mesure des angles de contact semble infirmer en partie les analyses IRTF du
paragraphe précédent (cf. Figure II. 33a). Ainsi, la surface s’avérant étre la plus hydrophile
au moment du dépot de la goutte est I'épiderme du tournesol (76°), la face interne étant
initialement quasi-hydrophobe (86°). Cela s’explique par une rugosité de surface tres
importante sur la face interne du tournesol qui maintien pendant un court instant la
goutte sous forme de sphere (cf. Figure II. 33c). Pour le granulat de chénevotte défibré,
peu de différences sont visibles au moment du dépot de la goutte, les deux faces étant
initialement hydrophobes (6>90°).

Les différences majeures concernant le comportement mouillant sont visibles
aprés 60 secondes. Les surfaces des faces épidermiques conduisent a un étalement
progressif et limité de la goutte déposée (cf. Figure II. 33b). Le comportement des surfaces
internes est tres différent puisque trés rapidement, la goutte subit un fort étalement puis
est absorbée dans la structure de la particule (cf. Figure II. 33c). On peut relier cette
observation a la forte teneur en hémicelluloses, trés hydrophile, des faces internes (cf.
§I1.2.5.a). Pour assurer la fonctionnalité de la plante, les parois primaires des cellules
situées a l'intérieur de la tige, notamment de la moelle, sont en effet constituées de

substances hydrophiles (cellulose, hémicelluloses) (cf. Chapitre I: 1.2.3).
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Figure IL. 33. Angles de contact formés par une goutte d’eau sur les faces épidermique et
interne des particules de chanvre et de tournesol apres O et 60s (a). Observation de
I’étalement caractéristique de la goutte entre O et 60 secondes sur la face épidermique (b) et
interne (c) des granulats de tournesol.

11.2.6. Comportement en adsorption/absorption d’eau
[1.2.6.a. Adsorption/absorption et gonflement de plaquettes

Avant de réellement s’intéresser au comportement en immersion des granulats
transformés, I'étude du comportement d’une plaquette unitaire peut apporter des
informations préliminaires. Dans cette optique, des plaquettes de chanvre et de tournesol
([2-3]x7x60mm’) ont été immergées dans de I'eau du réseau (y;5=72mN.m"). Les courbes

d’absorption/adsorption obtenues (cf. Figure II. 34a) présentent trois phases successives:

b{ AdSOI’ tion de l’eau en surface de articule 5
P P
&’ AbS()l’ tion de l’eau dans 13 structure interne de 13 articule 5
P P
b{ DifoSi()Il rogressive de l’air emprisonné.

164



Chapitre IV: Caractérisation expérimentale des matiéres premiéres

La premiére phase d’adsorption de surface conduit a une prise de masse quasi-
instantanée W, de la plaquette. Elle souligne le caractére rapide du mouillage des
particules de chanvre et de tournesol, déja souligné lors des mesures d’angles de contact
(cf. 8I1.2.5.b). Notons que la prise de masse adsorptive est directement liée au rapport
entre la surface du granulat et sa masse, mais aussi a la tension superficielle du liquide

d’immersion.

Les courbes a proprement parler (cf. Figure II. 34a) décrivent dans une seconde
phase 'absorption dans la structure végétale dont la cinétique dépend de la racine du
temps. Cela démontre le comportement de type diffusif de cette propagation de I'eau
dans la structure jusqu’a 14 ou 24 heures. Un infléchissement de la courbe relatif a un
ralentissement de cette diffusion dénote l'influence de la dimension «finie» des
plaquettes. Il convient de noter que 'épaisseur de la plaquette a une grande influence sur
le début de ce ralentissement. Une plaquette de moindre épaisseur tend vers un équilibre
plus rapidement. La diffusion ne s’effectue donc pas uniquement dans la direction

longitudinale mais aussi de facon radiale.

La troisieme phase du comportement s’initie au début de I'infléchissement de la
courbe qui marque le remplissage de la particule par l'eau liquide. Cette phase
correspond a la diffusion de l'air piégé dans la particule vers l'extérieur et est
extrémement lente [AFN 99-2].

Le phénoméne d’adsorption/absorption dans les plaquettes avant le début de la

troisiéme phase peut donc étre décrit par une relation simple :

W(t) = Cave+ Wyl Eq. IL. 176

=
2 W, : Adsorption initiale d’eau en surface de la plaquette [kg.kg"];
2 C, : Coefficient d’absorption en eau de la plaquette [kg.s"*].

La comparaison des résultats entre les plaquettes de chanvre et de tournesol
souligne les plus fortes capacités d’adsorption et d’absorption du granulat de tournesol.
L’adsorption plus grande peut s’expliquer par la surface rugueuse de la face interne des
particules de tournesol (cf. §0). La surface mouillable offerte est dés lors augmentée par la
multiplicité des surfaces offertes par la moelle cellulosique, déchiquetée lors de la

transformation.

La mise en contact des particules végétales avec 'eau, conduisant a I'intégration de
cette derniére par adsorption/absorption, est responsable d’'un gonflement structurel (cf.
Chapitre III:I1.5.2). Ce gonflement s’opeére lorsque I'eau diffuse dans les parois cellulaires
et vient former des liaisons hydroxydes avec les composés hydrophiles tels que les
hémicelluloses et la cellulose. La Figure II. 34b montre que le gonflement tangentiel Gy,
sar sétablit aux alentours de 9% pour des plaquettes de chanvre et de tournesol
préalablement séchées. Ce processus est plus rapide que I'absorption d’eau puisqu’il faut

environ 20 heures au granulat de chanvre et 7 heures a celui de tournesol pour devenir

165



Partie 2 : Sélection, transformation et caractérisation des matiéres premiéres

stables dimensionnellement. Cette stabilisation est le signe que les parois cellulaires ont

atteint le point de saturation de leurs fibres ou FSP* qui s'établit en général entre 40 et

50% de la masse initiale {ROW 05].
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Figure I1. 34. Courbe d’adsorption/absorption en eau par immersion de plaquettes (60x7x(1-
3)mm’) de chanvre et de tournesol en fonction de la racine du temps (a). Comparaison entre
I’adsorption/absorption en eau massique et le gonflement tangentiel lors de I'immersion (b).

[1.2.6.b. Adsorption/absorption de granulats divisés

Les courbes d’immersion sous eau des granulats divisés de chanvre et de tournesol

(cf. Figure II. 35a) sont d’allure similaire aux précédents travaux réalisés sur la chénevotte
[CER 05, NGU 09-1, ARN 12]. Comme pour les plaquettes, une premiere phase

adsorptive et une seconde phase d’absorption interne sont observables.

26 ESP : Fiber Saturation Point / Point de saturation des fibres
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La phase de mouillage peut étre considérée comme achevée aprés 1 minute (cf.
§11.2.5.b). L’adsorption initiale W, sera donc définie pour cette durée d’immersion. Sur
cette valeur, une différence importante est visible entre le granulat de chénevotte
(Wy=214,1%) et de tournesol (W,=362,3%). Elle peut étre attribuée, comme dans le
paragraphe précédent, a la grande rugosité de la face interne des particules de tournesol.
Néanmoins, un facteur supplémentaire rentre en jeu. Les granulats divisés de chanvre et
de tournesol, dont les granulométries on été décrites dans le §0 possedent des surfaces
spécifiques respectives estimées a 195 et 226cm’.g". Cette plus grande surface spécifique
du granulat de tournesol engendre également une adsorption initiale accentuée. Ce
résultat est clairement visible lorsque 'on compare 1'adsorption initiale de ce granulat
(Wy=362,3%) a un second granulat de tournesol de surface spécifique moindre (Sgpg=157

cm’.g"). W, chute alors de 40% s’établissant 2 216% en raison d’une surface spécifique

30% plus faible.
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Figure II. 35. Courbes d’adsorption/absorption en eau par immersion des granulats de
chanvre et de tournesol en échelle de temps classique (a) et logarithmique (b)
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Il est visible sur la Figure II. 35b que I'absorption d’eau intra-granulaire suit une
loi de type logarithmique. Ce comportement est di a la granulométrie des granulats dont
on a vu qu'elle suivait une répartition également logarithmique (cf. §0). Lors de cette
phase absorptive, les granulats vont étre saturés un a un du plus fin au plus grossier. On

définit donc la relation suivante, valable jusqu’a saturation des granulats :

W () = CaBog(t) + W, Eq. II. 18@
-
2 W, : Adsorption initiale d’eau en surface des granulats;
2 C, : Coefficient d’absorption en eau des granulats.

Les lois d’absorption analytiques régissant le comportement des granulats
rapportent un coefficient d’absorption 30% plus grand pour le tournesol (C, =60,6) que
pour la chénevotte (C, =46,4). Il convient de noter que, contrairement a 'adsorption de
surface, la surface spécifique a un impact limité sur 'absorption. Le granulat de tournesol
n°2, présentant une surface spécifique 30% plus faible, possede ainsi une cinétique

d’absorption diminuée de 5% seulement (C, =57,3).
II.3. SYNTHESE DES CARACTERISTIQUES DES GRANULATS

Les caractéristiques des deux granulats de tiges lignocellulosiques, dont I'étude est

effectuée dans ce chapitre, peuvent étre classifiées en deux catégories :

Q Caractéristiques intrinséques : il s’agit des propriétés propres a la
ressource lignocellulosique comme sa structuration interne, sa composition
chimique, sa masse volumique réelle ou son gonflement;

2 Caractéristiques du granulat : elles nécessitent I'étude du granulat et

dépendant donc en grande partie de la transformation de la tige lignocellulosique.

Le chanvre et le tournesol appartiennent tous les deux a la famille des
dicotylédones, au méme titre que les arbres. En tant que plantes annuelles, elles sont
dépourvues de tissus secondaires ligneux fortement présents dans le bois des arbres. Leurs
compositions chimiques sont de fait trés proches, le tournesol étant légérement plus
lignifié et riche en hémicelluloses. Leur microstructure fonctionnelle, organisée autour
des faisceaux cribro-vasculaires, est orientée longitudinalement. De facon générale, des
vaisseaux d’'un diametre d’environ 50um et de plusieurs centaines de micron de longueur
desservent des cellules plus courtes, aux extrémités fermées, d’'un diametre de 20um.
Seule la présence de zone de cellules paremchymales entre les faisceaux cribro-vasculaires
de la tige de tournesol génére une structure crénelée que ne présente pas la tige de
chanvre. Du point de vue de la mouillabilité¢ par I'eau, les deux ressources présentent un
épiderme plus hydrophobe que la face interne qui est elle facilement mouillable et
absorbante. Notons qu’en présence d’eau, elles subissent un gonflement tangentiel qui se

stabilise aux alentours de 9%.
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Globalement, les caractéristiques des granulats apres transformation (cf. Tableau
II. 15) sont similaires. La différence majeure est en fait la présence d’'un volume
important de moelle cellulosique, constituée de porosités occluses pour 99% de son
volume, dans le granulat de tournesol. Cela permet d’expliquer une masse volumique en
vrac et une conductivité thermique plus faibles d’environ 15%. La présence de moelle
explique en partie une absorption en eau 50% plus forte. Sur ce point, il ne s’agit pas du
seul facteur influent. La granulométrie plus fine du granulat de tournesol, dont le
diameétre équivalent Dy, et la surface spécifique estimée Sepp sont respectivement 25%
plus petit et 16% plus grande, induit une adsorption initiale 70% plus importante. Cette
augmentation de I'adsorption s’explique également par la surface trés hétérogene de la

face intérieure des plaquettes de tournesol.

Au vu de ces résultats, il semblerait que l'utilisation du granulat de tournesol pour
la confection d’agrobétons puisse s’effectuer de la méme maniére qu’avec la chénevotte.
Les chapitre VI et VII de la partie expérimentale s’appuieront sur ce postulat en se basant
sur des formulations de béton identiques pour les deux granulats. Une attention

particuliére sera toutefois apportée quant a 'accroissement de la demande en eau.

Tableau II. 15. Récapitulatif des caractéristiques macroscopiques des granulats de tournesol et
de chénevotte de 'étude

Granulat Paoc Mo Do moyen Elongation Sgppe W, War
%kgm”®  W.m'.K' mm moyenne cm’.g' % 9%

Chenevotte 114,2 +2* 0,057 20,006 4,2 3.7 3,7 +6,4 195 214 369 +29
Tournesol  97,2+1 0,052 £0,002 3,1 42,6 4,6 £6,5 226 362 5424 +4)5

* Intervalle de confiance 26 (95%)

[1I. BILAN DU CHAPITRE [V

Le présent chapitre a permis de présenter les étapes de sélection et de
caractérisation des matiéres premiéres minérales et végétales qui seront utilisées dans la
Partie III de ce document. Dans un premier temps, le partenariat réalisé avec I'école
VetAgroSup a permis d’identifier la tige de tournesol comme ressource lignocellulosique
potentielle [PRI 10]. Cette plante est en effet disponible en larges quantités sur la région
Auvergne (>25000ha) et sa tige n’est utilisée pour le moment que pour 'amendement du
sol. L’analyse des propriétés et de la microstructure de cette ressource en comparaison de
la chénevotte a ensuite permis de déceler de nombreuses similitudes avec la chénevotte
[NOZ 12]. Tout d’abord, la structuration de chacun des granulats s’est avérée proche
macroscopiquement avec de nombreuses plaquettes parallélépipédiques d’élancement 3 a
5. La différence majeure de ce point de vue est la présence dans le granulat de tige de

tournesol d’'une quantité importante de moelle cellulosique extrémement poreuse et
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alvéolée. A I'échelle microscopique, les structures fonctionnelles des tiges de chanvre et de
tournesol présentent une architecture similaire et les dimensions caractéristiques des
végétaux lignocellulosique. Logiquement, la gamme de porosités s’avere trés proche a
I'exception de la moelle cellulosique qui conduit & une masse volumique en vrac du
granulat de tournesol (97kg.m”) plus faible que celle de la chénevotte (114kg.m”). La
conductivité thermique du granulat de tournesol s’en trouve donc réduite (0,052 contre
0,057W.m".K"). Un des points fondamentaux de la comparaison concerne le
comportement face a 'eau des granulats qui joue un réle important lors de la mise en
ceuvre des agrobétons. La capacité d’adsorption/absorption du granulat de tournesol
étudié (Wsa1=542%) s’avere plus importante que celle de la chénevotte (Wgyr=369%).
Cela peut s’expliquer par la présence des spheres de moelle cellulosique d’une porosité de
98% mais aussi par une plus grande finesse du granulat, dont le rdle sur I'adsorption
d’eau de surface est démontré dans ce travail. Toutes ces similitudes, auxquelles il faut
ajouter la composition chimique, ont permis de choisir d’utiliser le granulat de

tournesol de maniére identique a la chénevotte lors de I’élaboration d’agrobétons.

Pour la sélection des volcanites destinées a I'élaboration du liant, un partenariat a
été mené avec le laboratoire Magma et Volcans (LMV). Trois ressources ont ainsi été
sélectionnées dans un premier temps : deux sables de ponces issus de carriéres et un filler
de pouzzolane rouge industriel. La conduite de deux projets étudiants a permis de
sélectionner I'une d’entre elles : le sable ponceux trachytique du Cheix. Sous produit de
carriére actuellement extraite sans usage particulier, cette ressource a également montré sa
plus grande réactivité pouzzolanique due a une part importante de silice amorphe
(>50%). La seule transformation nécessaire a son utilisation est un broyage
mécaniquement peu contraignant au vu de la friabilité du matériau. La surface spécifique
BET (7800cm’/¢) et la masse volumique en vrac (1050kg.m”) du matériau broyé sont du
méme ordre de grandeur que celle des chaux hydrauliques. Afin de n’avoir a étudier que
des réactions pouzzolanique et de carbonatation, il a été choisi de coupler la ponce du

Cheix avec une chaux aérienne de type CL90 d’une finesse BET de 18100cm’.g".

Les matériaux présentés ci-dessus seront utilisés tout au long de la Partie III en vue
de I'¢laboration d’agrobétons utilisant des ressources locales, comme définit dans I'axe 1
g

du travail présenté ici.
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AMELIORATION DE L'INTERFACE

LIANT/PARTICULE

CHAPITRE V : ELABORATION D’UN LIANT POUZZOLANIQUE BIO-
SOURCE

CHAPITRE VI : EFFETS DE PRETRAITEMENTS DES GRANULATS SUR
L'INTERFACE ET LES PROPRIETES DES AGROBETONS

CHAPITRE VII : EFFETS DE L’ADJUVANTATION DU LIANT SUR
L'INTERFACE ET LES PROPRIETES DES AGROBETONS
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CHAPITRE V: ELABORATION D’UN
LIANT POUZZOLANIQUE BIO-

SOURCE

Ce chapitre est 'occasion de développer la phase d’élaboration du liant minéral
ayant servi aux expérimentations concernant les bétons végétaux. Le rapport fait état des
travaux qui ont conduit, au fil des expériences, a I'obtention d’un liant aux propriétés
mécaniques et physiques équivalentes aux liants utilisés pour 1'élaboration des bétons de

chanvre.
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[. UNE ALTERNATIVE A LA CHAUX ET AU CIMENT:
LES LIANTS POUZZOLANIQUES

L’élaboration des matériaux incorporant des particules végétales s’est concentrée
jusqu’a présent sur deux types de liants, a savoir le ciment et les formulations a base de
chaux. Ce chapitre est dédié a I'¢laboration d’une formulation de base a partir des
matiéres premiéres minérales décrites dans la Partie II. Mélange d’une chaux aérienne et

d’un sable volcanique, il s’agit purement d’un liant dit pouzzolanique.
[.1. LES POUZZOLANES

Selon la norme ASTM-C-618 [AST 08], une pouzzolane se définit comme étant
un matériau siliceux ou un matériau silicoalumineux qui ne posséde par lui-méme aucune
ou a peu prés aucune valeur liante mais qui, sous forme de poudre et en présence
d’humidité, réagit chimiquement avec I’hydroxyde de calcium CaOH, solubilisé¢ a des
températures ordinaires pour former des composés avec des propriétés liantes. Cette

réaction est dite « pouzzolanique ».

Dans la suite de ce document, tout matériau qui mélangé avec de la chaux et de
I'eau engendre une réaction pouzzolanique pourra étre désigné par le nom générique
« pouzzolane ». Ce terme générique est issu de la ville italienne de Pouzzoles. Située au
pied du Vésuve, on y trouve un sable volcanique qui fut utilisé par les romains pour
confectionner des bétons résistants a I'eau (le fameux « béton romain »). Des édifices
utilisant ces bétons sont toujours debout a '’heure actuelle, notamment le pont du Gard
ou le Colisée a Rome, et témoignent de la durabilité de ce type de matériaux. L’architecte
romain Vitruve a d’ailleurs été le premier a compiler des informations empiriques sur ces
bétons et leur utilisation dans le batiment [VIT 00]. Les romains ne sont cependant pas
les seuls a avoir utilis¢é des matériaux pouzzolaniques. Depuis plus de 2000 ans, les
habitants de Bali utilisent un mélange de chaux coralienne et de cendres de leur volcan

sacré, I’Agung, pour construire des murets [DEL 96].

L’activité¢ industrielle humaine est génératrice d’'un certain nombre de matériaux
pouzzolaniques artificiels comme les laitiers d’aciéries ou encore les cendres volantes
[DEL 03, PIC 94]. Le choix d’'une démarche régionale pour le projet nous conduit a nous
intéresser aux matériaux naturels et plus particulierement a ceux d’origine volcanique
présents en grande quantité dans le massif central. La diversité des mécanismes ayant
conduit a la formation de ces pierres a produit des gisements de composition et de
structure tres variées [PIC 94, BES 78] qui constituent une ressource trés importante qu'’il
convient d’étudier et d’analyser pour répondre correctement a des applications

techniques.
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[.2. LA REACTION POUZZOLANIQUE

La réaction pouzzolanique est largement connue des cimentiers comme une
réaction secondaire de la prise cimentaire. Elle s’effectue dans ce cas entre la portlandite
nouvellement formée pendant la prise hydraulique et les aluminosilicates présents dans le
ciment. De nombreuses formulations de ciment incluent désormais des pouzzolanes
industrielles telles que les laitiers de haut fourneau et les cendres volantes (Ciments de
type III). Les matériaux pouzzolaniques doivent leurs propriétés liantes a leur teneur
importante en matériaux acides [DRO 78]. La réaction de base peut étre décrite de facon

simpliste dans la Figure II1. 1.

Dron [DRO 78] décrit Pactivité pouzzolanique en suivant le modele de Le
Chatelier comme une « attaque alcaline superficielle » de minéraux silico-alumineux par
une solution saturée en chaux suivie d’'une recombinaison des ions résultants avec la
chaux présente dans la solution. Les pouzzolanes sont constituées majoritairement de
feldspaths (cf. Chapitre IV, 1.1.3) qui appartiennent a la classe minéralogique des
tectosilicates. Leur structure cristalline résulte d’un arrangement de tétraedres Si*'(O%), et
AI(O%), dont les atomes d’oxygene assurent les liaisons. Les étapes de la réaction

pouzzolanique (cf. Figure III. 1) peuvent étre décrites de maniére simplifiée comme suit :

Q2 Attaque : Les tétraedres Si*'(O%), et A" (O%), qui composent les verres
amorphes du matériau pouzzolanique sont séparés et libérent des ions [SiIO(OH);]
et [Al (OH),J".

Q Diffusion : Sous l'effet de I'agitation thermique, il y a diffusion de ces ions
jusqu’a la formation de foyers de cristallisation.

QR Cristallisation des hydrates : Les ions silicates et aluminates réagissent avec

la chaux libre pour former des hydrates solides.

Attaque
alcalin C/\ 0 ......................................................................
U OH- } l\d 1'(\1)’51‘ ............................. .

Silice e )del“h‘“\ .:___,-»‘""'éilicates calciques hydratés (CSH)
+ + 7 Ca(OH), + Eau: =",

Ca%*

Cristallisation

[AI(OH) I des hydrates
® [SiOOH)
Diffusion
ionique

Figure III. 1. Mécanisme de base de la réaction pouzzolanique.
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[.3. LE SYSTEME AL,O;-S10,-CAO-H,0O A TEMPERATURE
AMBIANTE

Typiquement, les produits d’'une réaction pouzzolanique qui s’effectue a
température ambiante entre la chaux et les pouzzolanes vont étre majoritairement des
Silicates de Calcium Hydratés (CSH*") ou des silico-aluminates de calcium hydratés.
Plusieurs auteurs [MAS 74, DRO 74, SHI 00-2] ont décrit les phases néoformées lors de
cette réaction, trés proches de celles formées par les réactions d’hydratation des ciments
Portland. Shi et Day [SHI 00-2] s’attardent sur les transformations chimiques principales

successives qui conduisent a la formation de ces hydrates a une température de 23°C.

Lorsque de I'eau est ajoutée a3 un mélange pouzzolane-chaux, on assiste dans un

premier temps a 'hydrolyse de la chaux selon la réaction:

Ca(OH), — Ca** + 20H Eq. IIL 1.

Cette dissolution entraine une augmentation rapide du pH de la solution qui
s’établit autour de 12,5 a température ambiante. Sous I'attaque des ions OH;, les alcalins
modificateurs de réseau présents dans les grains de ponce (Ca™, K', Na’, ...) subissent une
dissolution également rapide. Les verres alumino-silicatés présentent des énergies de

liaison supérieures a celles des alcalins et nécessitent une attaque plus longue des ions

OH :

—Si:O-Si—+ 30H — [SiO(OH),] Eq. IIL 2.
— Si-O-Al— + 7TOH — [SiO(OH);J + [AI(OH),) Eq. IIL. 3.
PRl
Si(OH),

Verre silico-

alumineux

Ca(OH)Z C4AH13 CZAHS Al(OH)3

Figure III. 2. Diagramme d'hydratation du syst¢tme Pouzzolanes - Chaux - Eau [DRO 78]

T Rappelons qu’en notations cimentieres C équivaut a CaO, A a ALOs et S a SiO,.
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Lorsque les ions Ca® présents en solution sont au contact de ces monosilicates ou
monoaluminates, divers hydrates décrits dans le diagramme de phase ternaire Ca(OH),-

Si(OH),-AI(OH); (cf. Figure IIL. 2) :

Q CSH: Silicates de calcium hydratés retrouvés sous forme d’un gel a faible

cristallinité. La formation des CSH. se fait suivant I’équation de base suivante :

Y [SiO(OH);] +X Ca* +(Z - X-Y)H,0 + (2X-Y) OH

— (CaO)y (SiO,)y HH,0), Eq. 1L 4.

QR C,AH,;: Aluminates Tetracalciques hydratés, présents sous forme
cristallisée :

2 [AI(OH),] +4Ca* + 6H,0 + 60H — C,AH;; Eq. IIL 5.

2 C,ASH; : Gelhenite hydratée. Cette phase n’est formée que dans le
domaine I du diagramme de phase ternaire, c’est a dire quand la chaux n’est pas

en excés. La formation de la Gelhenite s’effectue suivant la relation suivante :

2 [AI(OH),] + [SiIO(OH);] +2Ca* + 2H,0 + OH — C,ASH; Eq. IIL 6.

[.4. DISCUSSION

Les hydrates formés lors d’une réaction pouzzolanique présentent des compositions
chimiques et une steechiométrie proches de celles obtenues avec les ciments. La formation des
hydrates pouzzolaniques s’effectue cependant de maniére différente de celle mise en jeu dans les
processus cimentaires. Le pH imposé dans le milieu interstitiel par les mécanismes dirigeant la

2 ) . ) . 2 . S 0 2.9 ) N . )
réaction pouzzolanique est d’ailleurs équivalent & celui de la chaux aérienne, c’est a dire environ
12,5. La maniére dont les végétaux vont interagir avec les processus mis en jeu dans ces liants est

des lors une piste d’étude intéressante.
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II. INFLUENCE DE LA QUANTITE DE CHAUX I

[I.1. ELEMENTS DE BIBLIOGRAPHIE

D’apres Vicat [VIC 1818], la quantité de chaux éteinte (ou grasse) qu’il faut
mélanger a4 une pouzzolane dite pure doit étre d’environ 18%. Depuis ce postulat,
plusieurs travaux quantitatifs ont été menés. Une premiére étude [MIL 74] a été réalisée
en faisant varier de 10 a 34% la proportion de chaux ajoutée a différentes pouzzolanes du
Massif Central avec un taux constant de 8% en eau. IIs se sont apercus que 'emploi d’'un
excédent de chaux dans les mélanges chaux-pouzzolane-eau ne conduisait pas forcément a
une meilleure fixation de la chaux par les pouzzolanes (cf. Figure III. 3a.). Il semble qu’il y
ait dans leurs mélanges un optimum situé¢ entre 20 et 25% de chaux, les différentes
pouzzolanes ayant néanmoins des comportements différents. Il est intéressant de noter
qu’ils ont travaillé a granulométrie constante et pour des sables de calibre 0/3mm. Ils
concluent qu’utiliser une granulométrie plus fine et un matériau a phase vitreuse plus

importante améliore la fixation d’une quantité importante de chaux.

8
/.\

__ 6 W —®-Bjzac
2
~ <
3 ~0-Volvic [
k= P>
(‘: 4y -*-Corent \Z)
= ~
=
O =% Domes

2

—4*—Delarbre
0 - T T B | i
L 14 ' I B N |
10 20 30 0 10 20 30 40
Chaux introduite (%) Chaux introduite (%)

Figure IIL. 3. Evolution du taux de chaux fixée (=% de chaux introduite - %chaux libre -
%chaux correspondant a la calcite) [MIL 74] (a) et de la résistance en compression au cours
du temps [FOU 78] (b) en fonction du taux de chaux introduite dans des mélanges chaux-

pouzzolanes

Lors de leur étude, Fournier et Geoffray [FOU 78] on fait varier la quantité de
chaux ajoutée a2 un mélange chaux aérienne-pouzzolane naturelle de 2 a 40% (cf. Figure
III. 3b.). Quelque soit la durée de conservation des éprouvettes, ils observent une
résistance mécanique optimale des éprouvettes comprise entre 20 et 26%. Au jeune age

(7, 28 jours), les meilleures résistances mécaniques sont atteintes avec des pourcentages de
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chaux plus importants. Ce pourcentage optimal diminue ensuite pour s’établir autour de
20% apres 180 jours et raugmenter jusqu’a 26% apres 730 jours. On notera que la plage

d’optimums est le méme que celle mesurée par Millet [MIL 74].

[I.2. VALIDATION EXPERIMENTALE

I11.2.1. Evolution de la résistance en compression

Les campagnes expérimentales issues de la bibliographie permettent de cibler un
rapport massique pouzzolane/chaux optimum de 80%,/20% environ. Néanmoins,
chaque source pouzzolane naturelle est différente et il est important de valider ce rapport.
Ainsi, les résistances en compression a 7, 14, 28, 60 et 280 jours d’éprouvettes 4x4x4cm
ont été mesurées pour des mélanges intégrant 5, 10, 20 et 30% massiques en chaux
CL90. La ponce utilisée dans ce cas présente la granulométrie du sable grossier présenté
au Chapitre IV, §1.1.2. Les éprouvettes sont conservées en conditions endogenes a 20°C

jusqu’a la date des essais.

E/L=0,35, Granulométrie sable, Ecart-type 20 (95%)

12
07 jours
10 | B 14 jours
. 828 jours
a 8 | ™60 jours
E W 280 jours
0
o<
4
2
0
5 10 20 30

Teneur en chaux (%)

Figure II1. 4. Evolution de la résistance en compression de 7 a 280 jours d’éprouvettes
mélangeant du sable ponceux du Cheix et 5, 10, 20 ou 30% massique de chaux CL90.

Les résultats montrent que des teneurs en chaux de 5, 10 et 20% conduisent a des
résistances en compression a 7 et 14 jours relativement proches. Apres 28 et 60 jours de
cure, des teneurs de 10 et 20% en chaux permettent d’atteindre des valeurs de 7 a 8 MPa.
Une teneur en chaux de 30% permet de rattraper a partir de 60 jours les résistances
atteintes par des teneurs de 10 et 20%.

Concernant la stabilité des hydrates formés pendant la réaction pouzzolanique, il
semble qu’ils dépendent de la quantité de chaux. Ainsi pour des teneurs en chaux de 5 et
10%, des baisses de R¢ sont observées respectivement entre 28 et 280 jours et entre 60 et
280 jours. Il pourrait s’agir d’'un phénoméne de recarbonatation des hydrates induisant

des propriétés mécaniques moindres.
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11.2.2. Mod¢les de maturation des liants pouzzolaniques

Plusieurs expressions analytiques permettant de prévoir le comportement a long
terme des mortiers ou pates pouzzolaniques ont été utilisées. Globalement, la résistance
des pates suit une évolution logarithmique. Contrairement aux ciments Portland qui a
atteint la majorité de ces propriétés a 28 jours, la formation des hydrates lors d’une
réaction pouzzolanique s’étale sur une échelle de temps plus importante. Shi et Day [SHI
01] décrivent I'évolution de la résistance en compression a une isotherme comme une
fonction linéaire hyperbolique. C’est cette expression analytique qui est recommandée
par Carino et al. [CAR 01] dans leur méthode de maturité du béton jusqu’a 28 jours. Elle
est cependant limitée dés lors que les temps de maturation sont plus importants.
Knudsen et al. [KNU 84] proposent une modification de Iexpression linéaire
hyperbolique en modele parabolique hyperbolique permettant de diminuer I'écart aux
valeurs expérimentales a long terme. Selon les auteurs, ce modele s’adapte mieux aux
processus de diffusion selon les lois de Fick ayant cours lors de I'hydratation d’une
particule de ciment. Freisleben Hansen et Pedersen [FRE 85] proposent un modeéle
exponentiel qui s’adapte correctement aux résultats au jeune age et aprés de plus longues
périodes. Les différentes expressions relatives a ces modeles sont détaillées dans le

Tableau III. 1.

Tableau I11. 1. Modéles analytiques isothermes décrivant la maturation des ciments et bétons.

Type de modele Expression Parameétres*a Source

Reoo : Résistance a t—oo0

Linéaire R=R K (tto) , . [SHI 01,
hyperbohque C™ DCe0 1+K1 (t—to) to: Temps de début de prise CAR 01]

K, : Constante [1/jour]
i VK (et
Parabolique R~=R A K, : Constante [1/jour]? [KNU 01]

hyperbolique S [K,(et0)

T : Constante de temps, T=0,37 R¢,o

. T a
Exponentiel RC=RCooe (t) a. : Constante d’inclinaison de la
pentel?l

[FRE 85]

*Obtenus par la méthode des moindres carrés appliquée aux données temps,/résistances mécaniques?

Ces trois modeles ont étés appliqués en parallele aux résistances en compression a
7, 14 et 28 jours du mélange contenant 30% de chaux en masse. Les parameétres de
chacun des modeles ont été optimisés grice a une méthode des moindres carrés. Les
courbes analytiques ainsi obtenues sont comparées aux résultats expérimentaux en Figure
III. 5a. Cette comparaison laisse apparaitre trés rapidement les limitations du modele
parabolique hyperbolique a prédire le degré d’avancement de la réaction pouzzolanique,
et ce méme pour les points dont les résultats sont utilisés pour calculer les parameétres.

Concernant les modeles linéaires hyperboliques et exponentiels, ils s’adaptent
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parfaitement aux données fournies. Pour ce qui est de la prédiction des valeurs a 60 et
280 jours, le modele exponentiel semble est plus adapté et a donc été retenu pour la
suite de I'étude.

Lorsque ce modele est appliqué de facon plus générale, il continue a étre bien
adapté pour décrire les mélanges incluant 10 et 20% de chaux jusqu’a 60 jours. Pour des
durées plus longues, les mesures sont surestimées en raison d’une quantité de chaux

limitée et/ou du phénomeéne de recarbonatation des hydrates.

E/L=0,35, Granulométrie Sable

0 1 ‘ 16
® Résultats expérimentaux 5%
16 - — Linéaire hyperbolique ~+-10%
= ~Parabolique hyperbolique 12 - *20%
< -~-Exponentiel = ~*-30%
g 12 o 10% (Ana.)
= = g 1---20% (Ana.)
) G C = =30% (Ana.)
oz 8 / e
Ll Wi
4 2 4 -2
_______ /,:'j/
0 { 0 ans="= 7
1 100 1000 1 10 100 1000
Cure .
ure (jours) Cure (jours)

Figure III. 5. Comparaison de la capacité des modeles analytiques linéaire hyperbolique,
parabolique hyperbolique et exponentiel, appliqués par régression linéaire aux mesures a 7,
14 et 28j du mélange incorporant 30% de chaux, sur la capacité de prédiction des résistances
a 60 et 280 jours (a). Comparaison des résistances en compression de mélanges, incorporant
des proportions massiques croissantes en chaux, mesurées de 7 a 280 jours et comparées au

résultats du modele exponentiel appliqué aux mesures a 7, 14 et 28 jours(b).

[1.3. QUELLE QUANTITE DE CHAUX UTILISER !

Selon les résultats de la bibliographie, la teneur massique optimale en chaux aérienne semble
se situer entre 18 et 25% en ajout a des pouzzolanes, peut importe la durée de cure. Concernant
Iétude expérimentale menée avec la ponce du Cheix, une proportion en chaux de 20% idéale car
elle permet d’assurer des performances croissantes jusqu’a 280 jours de cure tout en assurant une
prise & court terme correcte. Cette partie expérimentale, issue d'un travail collaboratif mené avec
Kamel Saidi, étudiant architecte, et Gérard Torrent, enseignant & 'UBP, nous permet donc de

valider l'utilisation d’un rapport massique 80%,/20% entre la ponce du Cheix et la chaux.
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III. ACTIVATION DE LA REACTION POUZZOLANIQUE

Que ce soit lors de I'élaboration d’un liant pouzzolanique ou lors de la mesure de
la pouzzolanicité, plusieurs facteurs vont influencer la réaction pouzzolanique et par
conséquent aussi bien les phases formées que la microstructure ou les résistances
mécaniques. Il est donc important d’avoir un apercu de chacun de ces mécanismes
d’activation et de leurs effets. Deux chercheurs canadiens, Shi et Day, ont consacré
plusieurs travaux a l'observation des mécanismes d’activation de la réaction
pouzzolanique et de leur influence sur les cinétiques de réaction [SHI 95, SHI 00-1, SHI
00-2, SHI 01]. Il ressort de ces études trois méthodes d’activation de la réaction:

mécanique, chimique et thermique.

1I1.1.1. Eléments de bibliographie

[I1.1.1.a. Impact de 'activation chimique des liants pouzzolaniques

Dans une premiere étude sur le theme [SHI 95], Shi et Day s’intéressent a
I'influence de trois ajouts sur les résistances mécaniques de mélanges cendres volantes
artificielles (80%) - chaux calcique éteinte (20%) : Na,SO,, CaCl,.2H,0 et NaCl. Nous ne
nous intéressons ici qu’a la cendre volante de type « Low Calcium Fly Ash » (LFA) qui a
une composition proche de la ponce du Cheix (cf. Figure III. 6.c.).

180 jours
90 jours
B )8 jours
"7 jours Oxyde Comz;:)/o;ition
3
3 jours SiO, 57,8
W ] jour ALO; 23
Fe, O, 3,5
0 1 2 3 4 5 CaO 9,9
Ajout de Na,SO, (%) MgO 1,5
SO; 0,3
» Na,O 23
180 jours & :
30 K,O 0,5
25 | W90 jours Verre (%) 83,9
~ Fi 2 2800
% 20 . l ® 28 jours inesse (cm”/g)
& I &
mO 15 I "7 jours .
10 ¥ 3 jours
5 -
| jour
0

0 1 2 3 4 5

Ajout de CaCl,.2H,0 (%)

Figure II1. 6. Influence de l'ajout de Na,SO, (a) ou de CaCl,.2H,O (b) sur I'évolution au
cours du temps de la résistance a la compression de mélanges de cendres volantes (80%) (c) et
de chaux éteinte (20%) [SHI 95].
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L’ajout de Na,SO, permet un gain non négligeable de la prise a court terme

. . 0, b s . .
puisque des ajouts de 4-5% permettent de passer d’une résistance en compression de 2
MPa environ a 7,5 MPa au bout d'une journée. En revanche, I'amélioration de la
résistance a la compression a long terme n’est significative qu’a partir d’'un ajout de 3%.

Des ajouts de 4-5% permettent un gain de I'ordre de 40%.

Dans le cas du CaCl,.2H,0, 'augmentation de la résistance a la compression a 1
jour n’est pas significative. Elle I'est en revanche trés largement dés 3 jours puisque 'on
passe de 6 MPa a 20 MPa environ pour des ajouts de 4-5%. A long terme, 'ajout de 4-5%

de CaCl,.2H,O permet un gain supérieur a 50% des propriétés mécaniques.
[II.1.1.b. Cinétique et réactions chimiques

Il est observable que les deux ajouts ont un comportement bien différent au sein
de la matrice. Dans une publication plus récente ou il confirme les premiers résultats
observés [SHI 00-1] avec des cendres volcaniques naturelles, le groupe de recherche

Canadien tente d’expliquer les mécanismes d’action de ces adjuvants.

13,5 — 70 1
“4-Na,s0, 8 T
= i
55 LB CaCly2H,0 5 eoF
A —— 1 7
— g
et oD I|
e 12,5 W~ 2% 40
a . o &
h g o 30 ke f.
12 - e g€ E |
| “""-n-q_._ = 20 l
- L
— 15}
11,5 = T & .-+
é 10 = : 1 LM ]
11— i i [ - o c il i
0 1 2 3 4 5 6 8 9 10 11 12 13 14
Dosage en activateur (%) pH

Figure III. 7. Effet de ’ajout d’activateurs chimiques de réaction sur le pH de la solution a

I’ambiante (a.) et influence du pH sur la cinétique de dissolution de la silice a ’ambiante (b.)
[SHI 00-2]

Le parameétre qui semble essentiel est la modification du pH de la solution. En
effet, la vitesse de dissolution de la silice est nettement augmentée lorsque 1'on passe d’un
pH de 12 a 13 (cf. Figure III. 7a.). Or a température ambiante, I'ajout de Na,SO,
engendre une basification du milieu qui accélére les processus d’attaque des liaisons Si-O-
Si et Si-O-Al (cf. Eq. IIL. 2. et Eq. IIL. 3.) [PUR 08]. Les phases amorphes réactives sont
donc plus rapidement dissoutes (cf. Figure III. 7b.). Cette basification de la solution est
déclenchée par la réaction entre Na,SO, et Ca(OH), aboutissant a la formation de gypse

et d’hydroxyde de sodium:
Na,SO, + Ca(OH), + 2H,0 — CaS0O,.2H,0 + 2NaOH Eq. IIL 7.
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Dans le cas ou du gypse CaSO, est présent dans les mélanges chaux-pouzzolane, le
systéme d’hydratation est modifié (cf. Figure III. 8). De nouveaux composés vont deés lors
étre préférentiellement formés au dépend des aluminates tétracalciques hydratés C,AH;;
et de la gelhenite C,ASHg (cf. §1.3). Les deux principaux sont :

Q C;A.3CaS0,.32H,0 : lettringite (AFt): ce composé dont le volume est
164% plus important que celui de ses réactants combinés explique donc, au
méme titre que I'augmentation du pH, la rigidification a court terme des
mélanges incorporant du Na,SO, [SHI 00-2, PIR 08]. La réaction chimique ayant

court lors de sa formation est la suivante :
2 [AI(OH),] +3SO,* + 6Ca* + 40H + 26H,0 — C;A.3CaSO,.32H,0  Eq.IILS8.

C;A.CaS0O,.12H,0: le monosulfoaluminate (AFm). Ce composé peut apparaitre
de facon spontanée mais a des températures supérieures a I'ambiante [SHI 00-2].
Il ne se formera a température ambiante qu’au dépend de l'ettringite dans le cas
ou tout le sulfate de calcium ajouté initialement est consommé [GIE 04]. Cette
réaction engendre une diminution de volume de 7% qui peut engendrer une

chute des propriétés mécaniques :

2 [AI(OH),J+ C;A.3CaS0O,.32H,0 + 6Ca* + 10 OH
i 3 [C}A.CaSO;;.lZHzo ]+5HZO qu III. O

Si(OH),

Verre silico-

alumineux

Ca(OH),  C,ASH,, AI(OH),

Figure III. 8. Diagramme d'hydratation du syst¢tme Chaux - Pouzzolane - Eau en présence de

Gypse CaSO,[DRO 78]

Au contraire, 'ajout de CaCl,.2H,0O engendre une augmentation de la vitesse de
consommation de la chaux éteinte qui conduit a une acidification de la solution (cf.

Figure III. 7b.) et donc a4 une diminution de la consommation des aluminosilicates. Selon
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Shi et al. [SHI 00-2] et Giergiczny et al. [GIE 04], le systéme forme préférentiellement du

chloroaluminate de calcium hydraté en plus des CSH:

Q Chloroaluminate de calcium hydraté :
2 [A(OH),] +2CI' + 3Ca* + 4H,0 +40H — C;A.CaCl,.10H,0O Eq. IIL 10.

I111.1.2. Validation expérimentale
[I1.1.2.a. Formulation des mélanges

Les campagnes expérimentales présentées ci-dessus on permis de faire un choix
quant a la quantité d’activateurs a ajouter. Afin de valider leur effet sur notre mélange,
des ajouts de 4% en Na,SO, et 4% en CaCl,.2H,O ont été testés en compression a 7, 14
et 28 jours sur des éprouvettes 4x4x4cm. A partir de ce point, seule la ponce broyée
décrite au Chapitre IV:I.1. a été utilisée. N’étant plus en présence d’'un mortier mais
d’une pate, la quantité d’eau a ajouter aux mélanges a été déterminée grice au test de
résistance au plongeur défini par la norme EN196-3. Pour les trois mélanges, un rapport

massique E/L de 0,4 s’est avéré répondre a la norme.
[I1.1.2.b. Résistances mécaniques des pates

Une synthese des résultats obtenus a 7 et 28 jours est effectuée dans le Tableau
III. 2. Seule l'adjuvantation au Na,SO, permet une amélioration des propriétés en
multipliant respectivement 3 et 2 la résistance en compression a 7 et 28 jours. Il en est de

méme pour le module d’Young.

Tableau III. 2. Syntheése des résistances mécaniques et module d’Young de pates de liant avec
ou sans activateurs a 7 et 28j.

RC-7j E7j RCrZSj EZSj
[MPa]& [GPa] [MPa] [GPa]®
Sans activateur 2,250,601 0,52 +0,09 6,88 +0,23* 0,96 +0,23*B

4% Na,SO, 7,46 +0,4701 1,31 0,16 13,8 +0,73 1,83 +0,110
4% CaClL,.2H,O 1,57 +0,228 0,28 +0,04 7,21 £2,04 0,84 +0,17m

Mélange

*Intervalle de confiance 20 (95%)

Comme on peut le voir sur les courbes analytiques déterminées a partir du
modele exponentiel de maturation (cf. Figure IIl. 9a), l'utilisation de Na,SO, comme
adjuvant permet également une accélération sensible de la prise a court terme. Le
matériau atteint ainsi une résistance de 1MPa suffisante pour étre démoulé apres 24
heures. Les courbes de maturation soulignent également I'impact modéré du CaCl,.2H,O

qui n’améliore que légerement les résistances a long terme.

Le comportement des éprouvettes en compression a 28 jours (cf. Figure III. 9b) est

trés ductile pour les éprouvettes de liant sans adjuvantation ou adjuvantées au
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CaCl,.2H,0. La rupture est progressive avec notamment un palier de contrainte entre 1
et 2% de déformations. L’ajout de Na,SO, rend en revanche le liant plus fragile méme si

la rupture est 1a encore progressive.

25 —Sans activateur —4% Na2S0O4 —4% CaCl2.2H20
® Sans activateur (exp.)
= = Sans activateur (modéle) 15
20 - * 4% Na2SO4 (exp.)
—4% Na2S04 (modele) 12 -
B 4% CaCl2.2H20 (exp.)
= 15 4% CaCI2.2H20 (modéle) _ ’Q‘E |
ol 3 = 9
P b
- | Q
ﬁ\) 10 m 6 /_—\
> 3 1 /
0 === 0
1 10 100 0,0% 0,5% 1,0% 1,5% 2,0%
. b o
Cure (jours) € (%)

Figure II1. 9. Evolution de la résistance en compression suivant le modeéle exponentiel basé
sur les résistances a 7, 14 et 28 jours (a). Comportement en compression des trois liants (b).

[I1.1.2.c. Analyse physico-chimique du liant de référence

L’analyse physico-chimique est ici uniquement présentée pour le liant activé avec
4% de Na,SO,. Les spectres en DRX des pates (cf. Figure III. 10) présentent les pics
caractéristiques de 'ettringite (cf. Annexe B.4.) mais également le pic représentatif de la
création des CSH (20=29,5°, d=3,03A) couramment reportés dans la littérature [TAH 85,
SHI 00-2, GIE 04]. Entre 28 et 60j, on observe un accroissement des pics de ces deux
composés. En revanche, aucune formation de monosulfoaluminate AFm suite a une
redissolution d’ettringite ou de CSH n’est visible. L’analyse ATG vient confirmer la
présence de ces deux composés (cf. Figure III. 11). Un premier pic, partiellement
confondu avec celui de I'évaporation de 'eau, est représentatif de la déshydroxylation des
CSH riches en chaux est visible autour de 90°C. Un second pic centré a 130°C est lui
caractéristique de la présence d’ettringite (cf. Annexe B.6.). Les aluminates de calcium

(C,AHg, C,AH;5) sont en revanche absents, leur gamme de décomposition étant située

entre 180 et 240°C.

Une nouvelle observation des spectres en DRX montre que les pics
caractéristiques de la Portlandite sont trés peu marqués. Ainsi, la chaux aurait été
majoritairement consommée pour la création d’hydrates ou de carbonates. Une analyse
de ce méme liant en TG/DTG a 60 jours (cf. Figure III. 11) vient confirmer la présence
limitée de ce composé dont la déshydroxylation se produit entre 350 et 450°C (cf.
Annexe B.6.).
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Figure III. 10. Analyse DRX de la ponce du Cheix et du liant de référence 80/20 contenant
4% de Na,SO, apres 28 et 60 jours de cure endogéne.
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Figure II1. 11. Courbes TG/DTG du liant de référence 80/20 contenant 4% de Na,SO,
apres 60 jours de cure.
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[V. BILAN DU CHAPITRE V

L’objectif de ce chapitre était d’élaborer un liant pouzzolanique utilisant le sous-
produit d’une carriere (St Diéry, 63): la ponce du Cheix. Des expérimentations menées
sur cette matiére, couplées a une analyse spécifique de travaux précédents, permettent de

tirer les conclusions qui vont suivre.

Le premier point concerne le type de chaux a utiliser. Plusieurs auteurs rapportent
que la chaux aérienne s’avere trés adaptée a une utilisation avec des pouzzolanes. Un tel
mélange fait prise uniquement suivant des réactions pouzzolaniques ou de carbonatation.
L’absence de réaction hydraulique couplée a la réaction pouzzolanique pourrait permettre
de mieux appréhender les phénoménes de prise et I'impact du végétal. Une chaux

aérienne a donc été choisie pour étre utilisée en mélange avec la ponce.

Plusieurs travaux ont été conduits sur la quantité de chaux a introduire en
mélange avec des pouzzolanes [VIC 1818, MIL 74, FOU 78]. 1l soulignent un rapport
massique optimum pouzzolane/chaux avoisinant 80%,/20%. L’étude menée montre
qu’une quantité de 20% de chaux aérienne s’avere le plus intéressant en terme de prise a
court terme et a long terme avec la ponce du Cheix. Une telle quantité a permis

d’atteindre en mélange avec un sable de ponce brut une résistance de 7MPa a 28jours.

Pour des raisons de réactivité mais aussi pour améliorer la répartition du liant sur
les particules végétales dans 'optique d’élaborer des agrobétons, il a été choisi de broyer le
sable de ponce. C’est donc sur un liant mélangeant 20% massiques de chaux aérienne et
80% de broyat de ponce qu’on été réalisés des tests d’activation chimique. Le choix des
activateurs Na,SO, et CaCl,.2H,0O dans une proportion massique de 4% est basé sur les
travaux de Shi et Day [SHI 95, SHI 00-1, SHI 00-2, SHI 01]. Les résultats concernant
I'ajout de sulfate de sodium Na,SO,, disponible naturellement ou comme sous-produit
industriel, corroborent ces études. Cette activation permet une amélioration conséquente

de la prise a court terme et une augmentation des résistances mécaniques a 28 jours de

100%.

Le cott d’une ressource comme le Na,SO, étant limité a environ 150 euros la
tonne (Adisseo, 03), il a été décidé de I'intégrer a la formulation du liant de référence qui
sera utilisé en mélange avec des particules végétales. Ce liant de référence est donc
composé de 80% massiques de ponce du Cheix broyée et 20% de chaux aérienne CL90
auxquels seront ajoutés 4% de Na,SO, et 50% d’eau.
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CHAPITRE VI: EFFET DE
PRETRAITEMENTS DES GRANULATS
SUR L'INTERFACE ET LES

PROPRIETES DES AGROBETONS

Le travail de bibliographie effectué notamment dans le Chapitre Il a permis de

. 9. A . . ’ ’ ’ \ ’
souligner I'intérét de traiter les particules végétales préalablement a leur mélange avec un
liant minéral. Sur la base de I'analyse réalisée, ce chapitre est consacré a I'étude de
I'impact de traitements de recouvrement (Huile de lin) et de lessivage alcalin (solution de
Ca(OH),) sur les granulats végétaux, l'adhésion matrice/particule et linterphase
matrice/particule a long terme. Des bétons incluant ces granulats traités sont également

élaborés et reliés aux points précédents.
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[. EFFET DES TRAITEMENTS ET REVETEMENTS SUR
LES PROPRIETES DES GRANULATS

Si un seul objectif devait étre fixé, il serait li¢ a 'analyse et a la compréhension de
I'effet d’'un traitement d’une particule végétale a la porosité complexe sur l'interface
qu’elle forme avec un liant minéral. Deux traitements de nature différente (revétement ou
trempe alcaline) sont ici réalisés sans prétention d’optimisation mais de compréhension
des phénomeénes d’adhésion. La premiere étape de cette analyse débute dans ce

paragraphe avec I'analyse multi-physique et la comparaison des granulats traités.
[.1. DESCRIPTION DES TRAITEMENTS

I.1.1. Trempe dans une solution saturée d’hydroxyde de calcium

Ce traitement a consisté a immerger pendant une durée de 2 heures des particules
végétales préalablement séchées (60+0,1°C et 2,8+0,5%HR), dans une solution saturée de
chaux (40g.L"). Le rapport massique Eau/Granulat est fixé¢ a 10. Afin d’assurer un lait de
chaux homogene, la solution est agitée pendant toute la durée du traitement. Les
granulats sont ensuite placés en conditions étuve (60+0,1°C et 2,8+0,5%HR) jusqu’a
stabilisation de la masse. Les impacts potentiels directs de ce traitement sur les granulats

sont multiples et ont été largement détaillés dans le Chapitre I1:

Q Extraction de polysaccharides;
R Dépot de surface;

Q Capture d’ions Ca** dans la structure des pectines.
1.1.2. Revétement a lhuile de lin

L’huile de lin utilisée pour cette étude est insaturée, brute et extraite a chaud. Sa
composition est fournie en Annexe A.4. L’acide linoléique qu’elle contient possede la
propriété de polymériser au contact de l'oxygene de lair pour donner I'acide
oxylinoléique [ABR 99]. Cette forte siccativité explique son emploi courant comme
revétement de surface pour imperméabiliser le bois. L’objectif est identique a celui affiché
par Monreal et al. [MON 11], c’est a dire d’isoler physiquement les granulats afin de
réguler leur comportement d’absorption en eau. Néanmoins, la présence abondante de

liaisons hydroxyde -OH doit préserver la capacité de mouillage aqueux de la surface

[ABR 99].

Le granulat préalablement séché a 60+0,1°C et 2,840,5%HR est introduit dans
un malaxeur planétaire. Le malaxeur est ensuite mis en route a une vitesse de 30 trs/min
et 'huile de lin est introduite en 30 secondes avec un rapport massique Huile/Granulat

de 0,5 (ce rapport était fixé a 1 par Monreal et al. [MON 11]). Le malaxage est maintenu

190



Chapitre VI: Effet de prétraitements des granulats sur 'interface et les propriétés des agrobétons

pendant 5 minutes afin d’assurer un recouvrement homogéne des particules. Apres

traitement, un minimum de 20 jours a 20+2°C et 35+5%HR est réalisé.
1.1.3. Facteur de recouvrement et masse volumique

S’il est un parameétre important a prendre en compte, il s’agit probablement de
I'effet du traitement sur la masse des granulats. L'exemple de I'étude de Monreal et al.
[MON 11] est caractéristique. Ils effectuent sur des granulats de pulpe de betterave des
traitements a I'huile de lin et au ciment avec un rapport R/G=1 avant de mesurer leur
absorption/adsorption en eau lors d’'une immersion. Ils observent des teneurs en eau W
aprés essai environ deux fois inférieures a celle des granulats non traités mais sans
prendre en compte le fait que la masse de chaque granulat ait doublé. L’absorption
volumique est dés lors identique et le résultat faussé. Il en est de méme lors de la
formulation des bétons lignocellulosiques ou pour étre comparatif, il faut se baser sur la
masse de granulats avant traitement. Il a donc été décidé pour cette raison de prendre
en compte systématiquement un facteur de recouvrement ®. Ce facteur est défini de la

manieére suivante :

o Eq. IIL 11.
mp
2 my : Masse des granulats aprés traitement (conditions séches);
v mg : Masse initiale brute des granulats (conditions seches).

Les facteurs de recouvrements pour les granulats traités sont répertoriés dans le
Tableau III. 3. Afin de vérifier la modification de masse des granulats, trois échantillons
de 1000g de granulat sec (60°C, 48h) sont traités puis pesés a I'état sec apres traitement.
Les résultats montrent que le traitement dans un bain de Ca(OH), tend a diminuer la
masse des particules en raison du lessivage des extractibles. Les éventuels dépots de

carbonates [SED 07-2] ne permettent pas de contrebalancer ce phénomene.

Tableau I11. 3. Comparaison des facteurs de recouvrement théoriques et obtenus
expérimentalement apres les phases de traitement des granulats.

o o Paoc Wisomr
Granulat  R/G D D, T P Y [%]2
Ch-Ref - Ll BE 114,2 +2,3*@ 1@ 8,40
Ch-Ca - 1@ 0,992 +0,05*R 115 +6 1,007@ 1,6
Ch-HIz 0,5 1,56 1,51 £0,0076 190,5 +3,30 1,670 5,3m
Tr-Ref? g BE 97,2 +21 1 9,5
Tr-Cal2l 1@ 0,995 +0,05B 99,9 +71 1,028 7,98
Tr-HIE 0,5m 1,50 1,52 +0,008G 141,6 +4,60 1,46 5,20

* Intervalle de confiance 20 (95%)

** @ret @ sont respectivement les facteurs de recouvrement théoriques et expérimentaux
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[’augmentation de masse décrite par le facteur de recouvrement ® pourrait en

revanche ne pas refléter la modification de I'empilement granulaire, caractérisé par la
. b g . . bl . .

masse volumique en vrac Paog. L'évolution massique de 'empilement granulaire peut

étre définie comme le rapport entre la masse volumique en vrac apreés traitement et avant

traitement:

P pAO,TRAITE Eq. II1. 12.
PAOREF

Au méme titre que le facteur de recouvrement, ce facteur W est proche de 1 pour
les granulats traités avec la solution de Ca(OH), qui ont subi peu de modifications.
Notons que le traitement de recouvrement a l'huile de lin a une influence plus
importante sur la masse volumique des particules de chénevotte ('=1,67) que sur celles
de tournesol (¥=1,46). Etant donné que le facteur de recouvrement a été établi a 1,5, la

modification de 'empilement granulaire est limitée.
1.1.4. Influence des traitements sur les propriétés thermiques des granulats

Les propriétés thermiques des granulats ont été mesurées directement en insérant
les sondes dans un volume de granulats considéré comme semi-infini selon le protocole
décrit au Chapitre III: I1.6. Les résultats obtenus sur granulats secs (60+0,1°C,
2,8+0,5%HR) sont rassemblés dans le Tableau II1. 4.

0,07
o 0,065 ChirH =
g S
g 006 TeHI
= Ch-Ref s
.2 0,055 Tl"C"la_'“_...--"“'” “h-Ca
Q 5
=
e 0
g Tr-Ref
o 0,05
Q

0,045

50 100 150 200

Masse volumique en vrac p,.g (kg.m?)

Figure III. 12. Conductivité thermique A1, des granulats bruts et traités a I’état sec en
fonction de leur masse volumique en vrac séche p ooc.

La Figure IIl. 12 montre que le granulat de tournesol posséde une conductivité
thermique inférieure a celle de la chénevotte. Néanmoins, il existe une forte corrélation
entre la conductivité thermique et la masse volumique en vrac des granulats qui explique

cette différence. Ainsi, dans I'hypothése d’une formulation d’agrobétons de chanvre et de
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tournesol de masses volumiques identiques, peu de différences de conductivité thermique

sont a envisager.

L'impact du traitement a la chaux sur la conductivité thermique est limité, en
cohérence avec la faible modification de la masse et de la masse volumique en vrac des
granulats concernés. Cette observation est valable pour les autres propriétés thermiques
(cf. Tableau III. 4). De la méme maniére, la plus grande masse volumique des granulats
enrobés d’huile de lin engendre une conductivité (+12%) et une effusivité (+34%)

thermiques accrues, la capacité thermique massique restant équivalente.

Tableau I11. 4. Mesures des propriétés physiques et thermiques des granulats apres traitement

Paoc Ao er™ o™ ar™*
Granulatl

[kg.m’] W.mK'l [W.s"2m2K'2[J.kg’. Kl [m?’s']2
Ch-Ref 114,2+23*8 1@ 0,0573+0,006*@  58,7+1,1*@ 5268 9,6.10"@
Ch-Ca 115 +6 1,007  0,0567+0,001@ 58,8+1,1@ 5228 9,4.107
Ch-HIE  190,5+33 1,678  0,0637+0,0038 79,3430 519m@ 6,4.10@
Tr-Ref 97,2 20 12 0,0518+0,002@ 54,2+7,8@ 583 9,1.107
Tr-Call 99,9 +6,58 1,0288 0,0547+0,001@ 57,7+30 609 9.10"m
Tr-HIE  141,6 4,680 1,468  0,0587+0,0013 72+5,38 624 6,6.10™@

* Intervalle de confiance 26 (95%)

*

*er : Effusivité thermique, cr : Capacité calorifique, at : Diffusivité thermiquel

[.2. OBSERVATION DES GRANULATS TRAITES

1.2.1. Observation macroscopique de la surface

L'effet des traitements sur la surface méme des granulats est parfois visible a I'ceil
nu, particulierement dans le cas du granulat de tournesol (cf. Figure III. 13.b). Notons
dans ce cas que toute la surface des granulats trempés dans une solution de chaux (dépot
de couleur blanche) et recouverts d’huile de lin (dépot de couleur jaune) est visiblement
recouverte. Une analyse plus compléte est néanmoins difficile et demande un passage a

une échelle dimensionnelle inférieure.
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Brut Ca(OH), Huile de lin
Intérieur
2mm
Epiderme E— o = e = = -
Brut Ca(OH), Huile de lin
Intérieur
Epiderme

Figure III. 13. Observation macroscopique des faces interne et épidermique de plaquettes de
chanvre (a) et de tournesol (b).

1.2.2. Observation microscopique de la surface

Des observations au MEB de particules traitées ont été effectuées sur les quatre

faces caractéristiques définies au cours du Chapitre IV:

Face interne ;
Face épidermique ;

Face transversale ou section transversale;

oo

Face radiale ou section longitudinale radiale.
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[.2.2.a. Face interne

La face interne de particules de chanvre traitées a la chaux (cf. Figure III. 14b)
laisse apparaitre un dépot irrégulier de clusters de carbonates de dimension comprise
entre 1 et 10um. Le méme traitement appliqué aux granulats de tournesol génére un
dépot plus homogene et plus épais (cf. Figure I11. 14e).

Concernant le traitement a 'huile de lin, il est difficile de distinguer le revétement
sur la surface interne de la chénevotte d’aspect trés lisse (cf. Figure III. 14c). En revanche,
la présence d’huile de lin est facilement visible dans les ouvertures présentes tout au long

du vaisseau de la particule de tournesol visible en Figure III. 14f.

Face interne - Ref 7 Face interne - Ref
L] -

ST Y i > R SRR

Face interne - Ca . ;i Face interne - Ca

Face interne - Hl

Figure II1. 14. Observation au MEB (électrons secondaires) de la face interne des granulats
de chanvre (brut (a), Ca(OH), (b) et huile de lin (c)) et de tournesol (brut (d), Ca(OH), (e), et
huile de lin (f)).
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1.2.2.b. Face épidermique

Comme sur la face interne, un dépot inhomogeéne de carbonates est visible sur
I'épiderme de la chénevotte (cf. Figure III. 15b). Ils prennent une forme différente qui
s’apparente plus a un enchevétrement de cristaux de 1 a 2 pm de longueur. Le revétement
de carbonates apparus sur le tournesol est [a encore plus homogéne et formés de clusters
sphériques. Au méme titre que sur la face interne, il est difficile de distinguer sur les
épidermes lisses des particules de chénevotte (cf. Figure III. 15¢) et de tournesol (cf.
Figure III. 15f) le revétement d’huile de lin.

Epiderme - Ref Epiderme - Ref

Fibres

résiduelles

PRI B

Epiderme - Ca

@aibonates”

2um

Epidérrﬁe _HI :

"

G

20um

Figure III. 15. Observation au MEB (électrons secondaires) de la face épidermique des
granulats de chanvre (brut (a), Ca(OH), (b) et huile de lin (c)) et de tournesol (brut (d),
Ca(OH), (e) et huile de lin (f))
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1.2.2.c. Face transversale

La face transversale, qui laisse apparaitre 'ouverture des vaisseaux du xyléeme et du
phloéme est celle par laquelle s’effectue prioritairement I'absorption d’eau par capillarité
(cf. Figure III. 16a et d). L’observation de cette face sur les granulats Ch-Ca (cf. Figure III.
16b) laisse apparaitre une surface recouverte de carbonates. L'entrée des vaisseaux
principaux reste néanmoins ouverte. Sur la Figure III. 16e correspondant a une particule
Tr-Ca, les carbonates sont concentrés plus spécifiquement sur les rebords des cellules et
n’obstruent pas non plus les cavités. Le revétement a 'huile de lin s’effectue lui de deux
maniéres. La viscosité de 'huile de lin liquide et/ou la quantité utilisée ne permettent de
recouvrir la surface que partiellement. Certaines porosités sont donc obstruées mais ne
constituent pas une majorité (cf. Figure III. 16c). En revanche, la plupart des parois
situées aux ouvertures des cellules sont recouvertes d’une pellicule d’huile de lin

hydrophobe qui pourrait empécher la capillarité¢ de s’amorcer (cf. Figure II1. 16f).

) . L 1 4 W)
hl -
Face transversale - Ref J

A

- _
e transversale - Ca

-

Face transversale =

]

10pm £

Figure III. 16. Observation au MEB (électrons secondaires) de la face transversale des
granulats de chanvre (brut (a), Ca(OH), (b) et huile de lin (c)) et de tournesol (brut (d),
Ca(OH), (e) et huile de lin (f).

197



Partie 3 : Compréhension et amélioration de 'interface

1.2.2.d. Face radiale

Sur la face radiale des particules de chanvre Ch-Ca, peu de modifications sont
visibles a 'exception de rares dépots, notamment dans les ponctuations (cf. Figure III.

17b). Cette surface est en revanche largement recouverte sur les particules de tournesol

(cf. Figure IIL. 17e).

Le recouvrement par I'huile de lin est ici clairement identifiable sur les deux
particules. On peut estimer que ce traitement laisse en surface des particules une

épaisseur d’huile polymérisée de 'ordre de quelques micromeétres.

Face radiale - Ref

Sum

Ty e

Face radiale - Hl \ Fac-e radiale - Hl » o

20

Figure III. 17. Observation au MEB (¢électrons secondaires) de la face radiale des granulats de
chanvre (brut (a), Ca(OH), (b) et huile de lin (c)) et de tournesol (brut (d), Ca(OH), (e) et
huile de lin (f).
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[.2.2.e. Moelle cellulosique

La moelle cellulosique, présente uniquement dans le granulat de tige de tournesol,
subit une forte modification suite aux traitements. Sa surface est entiérement tapissée de
carbonates apreés le traitement dans la solution de chaux. Le revétement a I’huile de lin est

réparti de facon homogéne sur une épaisseur de I'ordre du micrometre.

L

" Moelle - Ca - 2 Moelle - HI

40um |

Figure IIL. 18. Observation au MEB (électrons secondaires) de la moelle des granulats de
tournesol (brut (a), Ca(OH), (b) et huile de lin (c).

1.2.3. Observation microscopique de l'intérieur des particules

L'observation de la surface des granulats, si elle donne des informations sur
I’homogénéité du traitement et sur le comblement des porosités apparentes, ne renseigne
en aucun cas sur la progression de la substance de traitement dans la structure. Aussi a t-il

semblé nécessaire d’effectuer des coupes ciblées permettant de faire ces observations.

[.2.3.a. Coupe transversale

Les coupes transversales reportées ci-dessous le sont uniquement pour le chanvre,
les mémes observations étant possibles avec les granulats de tournesol. La découpe a été
effectuée 5mm sous la face transversale, ce qui correspond pour la plupart des granulats a
les observer a cceur. Pour le traitement a la chaux, aucun réel changement n’est
observable (cf. Figure III. 19¢). En revanche, I'huile de lin a permis de boucher a cceur

environ la moiti¢ des porosités (cf. Figure II1. 19¢), et ce malgré son importante viscosité.

Coupe transversa

Figure IIL. 19. Observation au MEB (électrons secondaires) d’une coupe transversale des

granulats de chanvre (brut (a), Ca(OH), (b) et huile de lin (c)).
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1.2.3.b. Coupe longitudinale radiale

e
~ Coupe |

ongitudinale - Ref

Coupe longitudinale - HI

30um

Figure III. 20. Observation au MEB (électrons secondaires) d’une coupe longitudinale des
granulats de chanvre (brut (a), Ca(OH), (b) et Huile de lin (c)) et de tournesol (brut (d),
Ca(OH), (e) et Huile de lin (f)).

ﬂ

Les coupes longitudinales permettent de venir confirmer I'impact de 'huile de lin
sur la structure interne des particules. La répartition de la substance de traitement est
cependant différente au sein des structures végétales. Ainsi dans la particule de tournesol,
I'huile de lin forme un revétement homogene sur les parois de 'ensemble de ces canaux
(cf. Figure III. 20f). Au contraire, I'impact sur les particules de chanvre est plus ciblé et
permet de combler entiérement certains canaux, ce qui vient confirmer I'observation faite

sur la coupe transversale (cf. Figure I11. 20c¢).

Le traitement a la chaux permet un dépot interne de carbonates sur les parois
cellulaires des particules de tournesol (cf. Figure III. 20e) mais semble nettement plus
limité avec la chénevotte (cf. Figure I11. 20b).
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1.2.4. Bilan des observations

Les observations menées au MEB sur les particules de chénevotte et de tournesol

) 2.0 ) b el . 259 n o S N

permettent d’apprécier 'homogénéité des traitements réalisés. Le traitement & la chaux est a
Uorigine de la nucléation de clusters sphériques ou de cristaux de carbonates répartis sur toutes
les faces. Ce recouvrement est cependant plus homogéne sur le granulat de tournesol et s’étend
sur les parois cellulaives des canaux internes aux particules. Pour le chanvre comme pour le
tournesol, I'épiderme est la face ou la fixation du calcium et la nucléation de carbonates sont les

plus faibles.

Le revétement a 'huile de lin, d’un rapport massique R/G de 0,5, permet le dépot sur les
faces internes, épidermiques et radiales d'une pellicule micrométrique homogéne. La face
transversale, laissant apparaitre 'ouverture des vaisseaux conducteurs, est recouverte de facon
inhomogéne. Le lumen de certains vaisseaux est maintenu ouvert, leurs parois étant visiblement
tapissées d’huile de lin polymérisée, quand d’autres sont complétement obstrués (notamment
pour la chénevotte). Une observation de la structure interne laisse apparaitre la méme
répartition ce qui souligne Uaptitude du Uhuile de lin & progresser dans la structure malgré sa

VISCosité.

[.3. INFLUENCE DES TRAITEMENTS SUR LES PROPRIETES
HYGROPHILES

1.3.1. Aptitude au mouillage

Du fait de la forme parallélépipédiques et des dimensions des particules issues des
tiges lignocellulosiques, seuls I'épiderme et la face interne des plaquettes ont été

caractérisés dans ce paragraphe.
[.3.1.a. Analyse ATR-IRTF des surfaces

L’analyse ATR-IRTF réalisée sur des particules traitées confirme la formation de
carbonates (1414cm’”, 875cm™) observée dans le paragraphe précédents (cf. Figure II1. 21).
Le pic visible 2 875cm™ est caractéristique d’un type de carbonate : la calcite. Ces deux
pics sont plus marqués sur les particules de tournesol que sur la chénevotte, ce qui est en

accord avec le meilleur recouvrement observé lors des analyses MEB. Toujours en accord
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avec ces analyses, la face interne est plus riche en carbonates que I'épiderme. Concernant
I'impact du traitement sur les polysaccharides, 'observation des pics principaux de la
cellulose et des hémicelluloses (3600-3100cm™, 1040cm™) souligne une nette baisse de la
concentration de ces polymeéres en surface. Les pics caractéristiques des graisses (2920 et
2850cm”) et des pectines (1740cm™) ne sont plus visibles. Le traitement a la chaux a donc
permis non seulement de déposer en surfaces des carbonates mais également d’éliminer

une partie des polysaccharides extractibles.

G Cellulose, .
g WCe | ChRer Face nterne
3600 - 3100 1160 et 1040
.OH CcO \
IR/ . Ch-Ref - Epiderme
3 |
&
e Carbonates ——Ch-Ca - Face interne
o] 1407
& CO~
< | ST R Ch-Ca - Epiderme
SEET mu i
\S:H/ 1%%3{1?%30 ——Ch-HI - Face interne
C¥ C=OM\ »
'''' A/ - Ch-HI - Epiderme
3500 2500 1500 500
Nombre d'onde (cm™)
— TrRef - Face interne
........... Tr-Ref - Epiderme
3
g
e ——Tr-Ca - Face interne
=
o]
8
< |\ i1 Klw¥l — Tr-Ca - Epiderme
—Tr-HI - Face interne
""""" Tr-HI - Epiderme
3500 2500 1500 500

Nombre d'onde (cm™)

Figure II1. 21. Spectres ATR-IRTF des faces intérieures et épidermiques des granulats traités
de chanvre (a) et d tournesol (b).
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Le dépot d’huile de lin est tres différent puisqu’il ne permet pas 'extraction
préalable d’une partie des polysaccharides. En revanche, I'analyse IRTF confirme bien le
dépot de graisses (2920 et 2850cm™) mais aussi de groupements ester (1760-1730cm™)
caractéristiques de l'oxydation de T'huile de lin. Les bandes caractéristiques des
polysaccharides ne semblent pas affectées par la présence de I’huile de lin. Etant donné
une profondeur d’analyse variant de 1 a 2um pour la technique de '’ATR, on peut

estimer |'épaisseur du dépot d’huile de lin a2 Ium environ.
[.3.1.b. Mouillabilité de la surface

L’aptitude au mouillage est, nous 'avons vu dans le chapitre IV, caractérisée par
I'angle de contact que forment les particules avec le liquide de mouillage. Les expériences

réalisées ci-dessous utilisent I'eau comme solvant.

L'effet du traitement a la chaux sur le chanvre (Ch-Ca) est plutot hydrophobant
(cf. Figure III. 22a). Que ce soit sur I'épiderme ou sur la face intérieure, la goutte déposée
subit un léger étalement pendant les 60s du test mais n’est pas absorbée. L'effet de ce
traitement est trés différent sur les particules de tournesol (cf. Figure III. 22b). Des le
dépot de la goutte, la particule a un comportement hydrophile. Durant les 60 secondes
qui suivent, la goutte déposée est le plus souvent absorbée plutdt qu’étalée sur la surface
(cf. Chapitre IV:I1.2.5.b). Contrairement aux particules laissées brutes Tr-Ref, I'effet

absorbant est visible également sur I'épiderme.

M Ch-Ref MCh-Ca BChHI BTrRef ®Tr-Ca BTeH]
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Figure II1. 22. Angles de contact 8 a 0 et 60s formés entre les faces internes et externes des
particules parallélépipédiques de chanvre et de tournesol en fonction des traitements réalisés.

De maniére générale, le traitement a I’huile de lin tend a hydrophober les
particules, 'angle de contact 0 initial étant supérieur a 90°. Méme aprés 60 secondes, 0
est proche de 90°, signe d’'un mauvais mouillage de la particule. Ce constat peut étre

effectué de facon similaire avec les deux granulats Ch-HI et Tr-HI.
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1.3.2. Adsorption/absorption/gonflement des granulats
[.3.2.a. Gonflement et ASE

La mesure du gonflement tangentiel Gy, effectuée en parallele des essais
d’absorption de plaquette, démontre 'aptitude des traitements a limiter la diffusion et la
liaison des molécules d’eau dans les parois cellulaires lignocellulosiques. Notons une fois

de plus les erreurs importantes qui caractérisent chacune des mesures (cf. Figure II1. 23).

Le traitement a la chaux permet une diminution de moitié du gonflement des
particules de chénevotte (Ch-Ca, Figure III. 23a) qui est divisé par deux pour atteindre
4,5%. Cet effet est moins marqué avec le tournesol (Tr-Ca, Figure III. 23b), la chute du
gonflement étant d’environ 25% pour atteindre 6,7%. Cette modification du
comportement gonflant s’explique par la capacité des traitements aqueux et alcalins a

lessiver les composés hydrophiles comme les hémicelluloses [VAL 99, SED 07-2, LET 08].

Le revétement a I'huile de lin permet également une diminution du gonflement
Grmax qui s’établit a 6,7% pour Ch-Hl et 5,8% pour Tr-HI. Le mécanisme est cependant
tres différent puisqu’il ne s’agit pas dans ce cas d’une livixation. Si 'on se réfere aux
observations faites sur la surface et la structure interne des particules traitées (cf. §0), cette
stabilisation dimensionnelle pourrait étre due au ralentissement de la diffusion de vapeur
d’eau dans la structure ou a I'inaccessibilité de certaines parois cellulaires. L’aptitude de
I'huile de lin a former des liaisons hydrogenes durables avec les composés cellulosiques et

hémicellulosiques est également une explication probable de ce phénomeéne.

Concernant la cinétique, les courbes ne montrent pas de différences majeures
mais ne permettent pas de conclure a ce niveau, des mesures a des temps courts n’ayant

pu étre réalisées.
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Durée d'immersion (Heures) Durée d'immersion (Heures)

Figure II1. 23. Evolution du taux de gonflement des particules brutes et traitées de chanvre
(a) et de tournesol (b).
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Basé sur ces mesures, il est possible de calculer le coefficient ASE®. 1l s’agit d'un
parameétre quantitatif caractérisant 'efficacité des traitements a limiter le gonflement de la
particule. Pour chaque traitement effectué sur les particules de chanvre et de tournesol,

les valeurs d’ASE sont reportées dans le Tableau III. 5. Son expression est la suivante :

Gt -BGr Eq. III. 13.
_ JTREF “OTTRAITE 4y q

ASE
Grrer

Tableau I11. 5. Valeurs des coefficients ASE des traitements effectués sur les particules
de chénevotte et de tige de tournesol.

PLAQUETTE DE CHANVREE PLAQUETTE DE TOURNESOL
Ch-Cazl Ch-HIZ Tr-Call Tr-HIZ
ASER 50,48 26,1 22,60 33,70

[.3.2.b. Adsorption/absorption massique en immersion

Un test d’absorption/adsorption par immersion des granulats traités dans 'eau du
réseau a également été effectué. Au méme titre que pour les granulats bruts, la prise en
masse des granulats traités suit la loi logarithmique décrite au Chapitre IV:I11.2.6 (cf.
Figure II1. 24). Rappelons que le granulat brut de tournesol Tr-Ref absorbe environ 50%

plus d’eau que le granulat de chanvre Ch-Ref a saturation.

Concernant le traitement a la chaux, son impact s’avere trés différent sur la
chénevotte et sur le granulat de tournesol. La chénevotte traitée Ch-Ca ne présente
aucune différence majeure avec le granulat de référence Ch-Ref, I'adsorption initiale W,
et le coefficient d’absorption C, étant trés proches (cf. Figure IIl. 24a). A l'opposé, le
granulat Tr-Ca présente un W, et un C, respectivement 40% et 45% plus faible que Tt-
Ref. II est possible que cet effet soit dit au dépot plus régulier de carbonates sur la surface

des particules de tournesol, particulierement la moelle cellulosique.

Les tests conduits sur les granulats traités a I'huile de lin montrent une adsorption
durant la premiére minute W, entre 40 et 45 % plus faible aprés correction avec le
facteur de recouvrement. L’obturation d’'une partie d'une partie des vaisseaux
conducteurs est a 'origine de cette différence. La phase d’absorption qui suit s’effectue en
revanche plus rapidement qu’avec les granulats bruts, le coefficient d’absorption étant

15% plus élevé.

28 ASE : Anti-Swelling Efficiency
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Figure II1. 24. Comportement analytique et expérimental en absorption/adsorption des
granulats traités de chanvre (a) et de tournesol (b) immergés dans 'eau.

1.3.3. Tableau récapitulatif et discussion

La mouillabilité de surface, comme nous 'avons vu au Chapitre 11, est un des facteurs
primordiaux & prendre en compte pour réaliser Uadhésion entre une particule végétale et un
liant minéral. La réalisation de mesures d’angle de contact a la goutte déposée sur les surfaces
hétérogenes des particules, si elle souligne des tendances, n’est pas le moyen idéal de déterminer

Ueffet Les de en ATRIRTF,

d’adsorption/absorption et de gonflement sont en revanche des moyens simples d’évaluer

d'un  traitement. analyses surfaces les  mesures

Uimpact de ce traitement.
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Les expériences réalisées dans ce paragraphe nous ont permis de voir que le traitement a
la chaux permettait d’éliminer une partie des polysaccharides présents en surface des particules
mais aussi de déposer des clusters de carbonates sur les surfaces des particules. L’élimination des
extractibles, souvent des composés hydrophobes et gonflants comme les hémicelluloses, est ainsi
directement a lorigine de la diminution de la capacité gonflante des végétaux traités. L'effet sur
Uabsorption/adsorption des granulats est beaucoup plus marqué pour le granulat de tournesol
que de chénevotte, avec une diminution d’environ 80% de Uadsorption initiale W, et du
coefficient d’absorption capillaire C,. Les éléments décrits ici ne permettent pas d’expliquer

correctement ce phénoméne.

Le traitement & Uhuile de lin joue bien le réle hydrophobant attendu, avec notamment

des angles de contact stabilisés et proches de 90° qui expliquent la chute de

Padsorption/absorption de surface initiale W, Le coefficient soulignant la cinétique
d’absorption par capillarité C, est augmenté de 15% et que la diminution de W, correspond a

un retardement de Uabsorption, et non pas a son empéchement. Le coefficient ASE, est proche

de 30% pour les deux granulats traités.

Tableau III. 6. Récapitulatif des propriétés d’adsorption/absorption par immersion dans I’eau

des granulats traités

060, [°] W Ca W ASE
TraitementEGranulat? 0 [kg.kg".log ST (%]
Epi. Int. [%] o [%]
(min)~]
Brut? Ch-Ref@ 74+7 21434 211+16*B 46,4 369 +290@ -
Ca(OH),@ Ch-Call 86+16 63+13 21019 4441 363 +650 50,4
Huile de linE Ch-HIE 79+7 80+12 117 +18 53,90 304 +50 26,1
Brut Tr-Refll 56+158 19 +28@ 357 +8 60,6 542 +5 -
Ca(OH),B Tr-Call 17+21B 2 +4B 2154+5 333 326 +12 22,6
Huile de linBl Tr-HIE 68 £781 78 £21F 233 +9 68 455 +5 33,7

* Intervalle de confiance 26 (95%)&
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1. EFFET DES TRAITEMENTS SUR L’ADHESION
LIANT/PARTICULE VEGETALE

[I.1. METHODE DE LA PLAQUE IMMERGEE

11.1.1. Description du dispositif

Une méthode simple a été utilisée pour enregistrer, pendant 48 heures, la prise de
la pate de liant autour de plaquettes de chanvre ou de tournesol. Le dispositif utilisé est
basé sur celui développé par Amziane et al. [AMZ 08, SLE 10] pour observer la
sédimentation et l'augmentation du seuil de cisaillement des suspensions non-
Newtoniennes. Il est composé d’une plaque, fixée sur un bati rigide, plongée dans le
récipient contenant la suspension (cf. Figure III. 25a). La masse apparente de I’ensemble
constitué par le récipient et la suspension est mesurée continuellement en enregistrant le

signal de sortie de la balance. La balance utilisée possede une résolution de +0.01 g.

Film
plastique

s
-,

Liant \ = ]
$ é } Lh=30mm

[ 1 . T
/00 xx.xxgx i1 :

b.

= = .

Gravité
Figure III. 25. Dispositif de mesure pour I'essai d’adhésion avec plaquette de chanvre ou de

/ Plaquette /,,/ ll ll ?

tournesol immergée (a). Description des efforts s’exercant sur la plaque immergée (b).

Dans I'étude menée, les plaques sont en réalité des plaquettes de dimensions
60x7x(2-3)mm’ découpées sur des tiges de chanvre ou de tournesol selon le protocole
décrit au Chapitre I1I: 11.2.3. Ces plaquettes ont été traitées apres découpe sans polissage

particulier des surfaces qui doivent conserver leur rugosité naturelle.

Pour chaque essai, une gichée du liant de référence est préparée puis déversée
dans le récipient et vibrée 30 secondes (1,5 x g d’amplitude). La surface est ensuite arasée
et recouverte d'un film plastique imperméable, imposant des conditions considérées
endogenes, entaillé en son centre sur 1lcm. L'ensemble du récipient, de la pate et du film

plastique représente une masse totale de 1,5kg. Cet ensemble est posé sur la balance. La
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plaquette qui fait I'objet de I'essai est alors fixée sur le bati puis introduite sur une
profondeur de 30+0,5mm dans la pate a 'endroit entaillé. La tare de la balance est alors

effectuée et un programme de mesure de la masse lancé sur 48 heures.

Lorsque la plaquette est immergée dans le liant, la masse mesurée par la balance
située sous le récipient décroit 2 mesure qu'une partie du liant se reporte sur la plaquette
en méme temps qu’il se structure. La masse reportée sur la surface de la plaquette est
appelée mp(t). Elle peut étre déduite de 'équilibre statique de la plaquette dans le fluide a
seuil dont le bilan est le suivant (cf. Figure III. 25b):

FGravité= mP—AIR'g Eq. I11. 14.

mP(t)'g@wGravité + FArchiméde+ FCisaillement Eq. II. 15.

mp.r: Masse apparente de la plaquette dans lair ;
myp(t) : Masse apparente de la plaquette plongée dans le liant ;

Fgraie : Force de gravité appliquée a la plaquette dans air ;

oo

Farchimede: Poussée d’Archiméde qui s’exerce sur la plaquette aprés son
introduction dans le liant ;

2 Fiitiement : FOrce de cisaillement s’exercant a 'interface plaquette/liant.

Pendant la structuration, une déformation verticale de la pite cimentaire se
produit sous 'effet de son propre poids. Cette déformation rend possible le transfert sur
la plaquette d’'une masse de liant mp(t) grice a des contraintes interfaciales. Amziane et al.
[AMZ 08] ont montré que la création de ces contraintes est due a I'évolution du seuil de
cisaillement de la pate au cours de la prise. Selon eux, la contrainte de cisaillement

maximum qui peut étre atteinte a un instant t correspond au seuil de cisaillement.

Il convient de souligner que le dispositif décrit en Figure III. 25a mesure une
valeur -myp(t) lorsque la plaque est introduite et maintenue immobile dans la pate en
structuration. Cela est da a la disposition de la balance, placée sous le récipient, qui
mesure une diminution de masse lorsqu’une part de la masse initiale de I'ensemble du
liant et du récipient est transférée a la plaque. Le bilan des forces exercées qui aurait pu

étre fait est inverse mais moins explicite que celui décrit en Figure III. 25b.

L’évolution des contraintes de cisaillement est directement reliée par 'expression

suivante :

1 Eq. I11. 16.
AmP(t) = mP(t) -MpART é (FArchiméde - FCisaillement )
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Amziane et al [37] rapportent que le probleme peut étre considéré comme
unidimensionnel et que les hétérogénéités apparaissent uniquement dans la direction

. -
verticale z:

2l+e) H H Eq. II1. 17.
Amp(t) = j‘c(z,t) dz~1.ej By (z,t) dz
& 0 0
8 T(z,t): Contrainte de cisaillement s’exercant sur une hauteur z sur
tout le périmetre de la plaquette ;
2 pL: Masse volumique de la pate.

L'expression de la contrainte de cisaillement a linterface liant/particule en

fonction du temps qui s’applique a une plaque immergée peut ainsi étre définie :

(© = g (Amp(t) lep; Eq. IIL. 18.
7T\ hre) ~ Tre

I11.1.2. Analyse des courbes de référence

Les courbes d’évolution des contraintes interfaciales peuvent étre reliées avec celle

du test intrusif de l'aiguille Vicat [SLE 10]. Ainsi, on observe trois phases principales (cf.
Figure III. 26):

2 Période dormante (0 - 6h): il s’agit de la période d’initiation des réactions
chimiques successives décrites au Chapitre V. S’étalant de 0 a 6h pour le liant
élabor¢, la période dormante permet aux ions calcium, hydroxydes, silico-
aluminates et sulfates de passer en solution. Cette période est nettement plus
longue que pour les ciments Portland car I'attaque alcaline de la ponce est un
processus lent;

Q Période de prise (6 - 30h): la formation des hydrates pouzzolaniques et de
I'ettringite est enclenchée en surface des grains. Le matériau se structure
progressivement. Notons que contrairement au ciment Portland, cette réaction
s'effectue sans dégagement de chaleur, '’hydratation étant ici due a une réaction
pouzzolanique lente;

Q Période de durcissement @ partir de 30h): les grains réactifs de ponce
sont recouverts d'une couche d’hydrates ce qui ralentit le processus de prise. La
formation de nouvelles phases liantes s’effectue par diffusion de 'eau ionisée dans

les pores des hydrates formés.

Les résultats montrent que les étapes de ce processus sont similaires pour une
plaquette de chanvre ou de tournesol. Néanmoins, une différence non négligeable des
contraintes reportées sur les plaquettes est visible. Il convient donc d’approfondir ce

phénomene.
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Période Période .
. Durcissement
dormante de prise

+—>

e

ToMAX

Contrainte de cisaillement T (Pa)

t (Heures)

Figure I11. 26. Développement des contraintes de cisaillement interfaciales au cours du
temps autour de plaquettes de chanvre et de tournesol brutes.

I11.1.3. Influence du retrait du liant

De précédents travaux [AMZ 08] ont démontré I'influence du seuil de cisaillement
d’une pite cimentaire sur les contraintes de cisaillement interfaciales générée sur une
p g
plaque rugueuse immergée. Si 'on prend le cas d’une surface lisse n’offrant pas de

possibilités d’accroche mécanique, d’autres phénomeénes entrent de fait en jeu.

Lors de sa structuration pendant la prise, le liant subit plusieurs types de retrait :
endogéne, chimique et de dessiccation [LOU 00, MOU 03]. L'utilisation d’un film
plastique en surface de la pate permet de considérer le retrait de dessiccation comme
négligeable. Deés lors, si 'on compare le retrait endogéne avec la courbe de création des
contraintes interfaciales, de fortes similitudes sont visibles (cf. Figure III. 27). Ainsi le
retrait de la pate est-il initi¢ aprés 5 a 6 heures, c’est a dire a la fin de la période dormante.
Il se poursuit au dela de 48 heures méme si un ralentissement est visible apres 30 heures,

soit a la fin de la période dite de prise du liant.

Le résultat exposé en Figure IIl. 27 est celui obtenu avec une plaque en PVC
(60x7x2mm’) ne présentant pas d’accroche mécanique possible. La création des
contraintes de cisaillement s’effectue donc dans ce cas grace a la pression latérale générée
par le retrait du liant sur la plaque. Ce processus n’explique cependant pas directement
les différences de niveau de contraintes observées sur la Figure III. 26. Ces différences
sont inhérentes a la facon dont ces contraintes vont étre reportées grice a des ponts
mécaniques, des liaisons hydrogéne et physico-chimique ou encore des forces de

capillarité.
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Figure II1. 27. Développement des contraintes de cisaillement interfaciales au cours du
temps autour d’une plaquette lisse en PVC (60x7x2mm’) comparé au retrait endogéne du
liant.

[1.2. MESURE DE L’ADHESION INTERFACIALE

11.2.1. Phénoménes entrant en jeu

La technique de la plaque immergée, qui rappelle par de nombreux aspects la
lame de Wilhelmy décrite au Chapitre III :1.2.4.a. L’objectif fixé est de relier les
caractéristiques physico-chimiques des particules traitées déterminées précédemment avec
la création des contraintes interfaciales entre la plaque et le milieu environnant. Si le
comportement de ce milieu, la pate de liant, est considéré comme identique a toutes les
expériences, les plaquettes lignocellulosiques sont elles soumises a différents traitements
ou prémouillage. L'effet de ces modifications des plaquettes peut influer de différentes

maniéres sur I'adhésion a court terme (cf. Chapitre II : I):

Accroche mécanique : dépots de surface, défibrage... ;
Liaisons hydrogenes : elles influent notamment sur la mouillabilité;
Liaisons physiques d’attraction (Van Der Waals) ;

Echanges d’eau par capillarité et filtration ;

NI N I )

Diffusion de particules a 'interphase.

11.2.2. Effet du prémouillage des particules

Un récapitulatif des études ayant été menées sur le prémouillage des particules

végétales avant la mise en contact avec le liant est effectuée au Chapitre IL:III.1.1. Les
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modifications engendrées par ce prémouillage sur une particule végétale poreuse sont les

suivantes :
résence d’eau en surface : modification des liaisons sico-chimiques e
s P & f dification des | hysico-ch t
hydrogenes;
résence d’eau dans la porosité : Ralentissement des énomenes de
3 P d d | té : Ralent t d h d

succion par capillarité ;

Q Gonflement et modification des propriétés mécaniques : toute matiére
lignocellulosique possede une forte aptitude a intégrer des molécules d’eau dans
sa structure ce qui génére un important gonflement (cf. §1.3.2.a) couplé a une

chute des propriétés mécaniques engendrant une importante déformabilité [ROW

05].

Sur la base de ces observations, différents temps de prémouillage et donc
différentes teneurs en eau des plaquettes lignocellulosiques ont été expérimentées. Les
courbes de mesure reportées sur la Figure III. 28 correspondent a la moyenne de 3 essais
réalisés sur des plaquettes de dimension 60x7x[2-3]Jmm’. La Figure III. 28a montre
I'aptitude de prémouillages légers, correspondant a des teneurs en eau de 40% et 75%
respectivement pour les plaquettes de chanvre (Ch-P5min) et de tournesol (Tr-P5min), a

augmenter les contraintes de cisaillement a 'interface.
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Figure III. 28. Courbes de développement des contraintes interfaciales comparant des
plaquettes de tournesol et de chanvre séches et prémouillées pendant 5 minutes (a). Effet de
la quantité d’eau de prémouillage sur les contraintes de cisaillement maximum T s\ax et apres
48 heures T 43, développées pendant le test.

Une analyse plus large est réalisée sur les particules de tournesol pour des
quantités d’eau de prémouillage de 75, 125 et 280%, obtenues a partir des courbes
d’absorption/adsorption en eau de plaquettes (cf. §1.3.2). Les courbes visibles sur le
graphique Figure III. 28b démontrent qu’il existe un optimum d’adhésion permettant
d’atteindre des contraintes interfaciales d’environ 8000 Pa. Ce type de graphique en
cloche décrivant la performance de 'adhésion a déja été tracé par Groot et al. [GRO 99]
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quant a 'adhésion d’un mortier sur un support poreux. L'optimum du graphique est
atteint pour un taux massique d’eau de prémouillage compris entre 75 et 125% par
rapport a la masse de la particule. Il permet également une stabilité dans le temps puisque
le maximum de contraintes des courbes (T,yax) et les contraintes mesurées aprés 48
AMAX p
heures de test (T,4gy) sont proches au niveau de cet optimum. En revanche, spécialement
A48H P P p
pour le prémouillage de 280%, une importante chute des contraintes interfaciales est

observée apres le maximum.
11.2.3. Effet des traitements

I1.2.3.a. Evolution des contraintes interfaciales d’adhésion

L’observation des courbes d’évolution des contraintes interfaciales obtenues avec

des particules traitées laisse apparaitre deux tendances (cf. Figure III. 29) :

2 Traitement a la chaux: Une nette amélioration de 'adhésion entre les
particules de chanvre et de tournesol traitées a la chaux (Ch-Ca et Tr-Ca) et le
liant. Cet effet est plus marqué avec les particules de tournesol. Apres avoir atteint
la période de durcissement (30h), synonyme de fin de la période de
restructuration de la pate, les contraintes interfaciales sont maintenues jusqu’a la
fin des 48 heures.

Q Traitement a 'huile de lin : Une nette diminution de I'adhésion entre les
particules de chanvre et de tournesol traitées a 'huile de lin (Ch-Hl et Tr-HI) et le
liant. Cet effet est plus marqué avec les particules de chanvre. Aprés environ 20
heures de mise en contact, la contrainte de cisaillement T, yax est atteinte et une
diminution progressive de ces contraintes est amorcée. L’adhésion interfaciale est

donc plus faible et moins stable dans le temps.

CHANVRE TOURNESOL
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Figure II1. 29. Courbes de développement des contraintes interfaciales pendant les 40
premiéres heures comparant des plaquettes traitées de chanvre (a) et de tournesol (b).
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I1.2.3.b. Estimation de la contrainte interfaciale a rupture par un test de pull-out

Aprés 48 heures de test, un essai qualitatif de pullout a été réalisé avec le
dispositif de la plaque immergée. Il a consisté a relever progressivement la plaquette
végétale immergée selon 1'axe z jusqu’a rupture de l'interface. Il convient de noter que les
essais de pull-out réalisés sur des matériaux naturels comme les plaquettes de chanvre et
de tournesol sont entachés d’une variabilité extrémement importante. La précision de la
mesure n’est donc le facteur le plus important a prendre en compte. Il est en revanche
indispensable d’effectuer cette mesure sur 5 plaquettes au minimum, pour chaque

configuration. C’est ce qui a été fait pour les résultats présentés en Figure III. 30.
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Figure II1. 30. Relation entre la contrainte de cisaillement autour de la plaquette T 45, et la
contrainte d’arrachement de la plaquette aprés 48 heures de test TpurLour (a). Comparaison
des valeurs de T a4 et TpuLLour pour des plaquettes de chanvre et de tournesol traitées et non
traitées (b).

La Figure III. 30a correspond au tracé de la contrainte Tpy; our en fonction de la
contrainte d’adhésion T,4g, relevée juste avant la réalisation de I'essai de pull-out. Il est
intéressant de voir qu’une relation linéaire relie ces deux mesures, ce qui permet de
confirmer que la contrainte T,4, est une grandeur qualitative de I'adhésion entre la
plaquette et le liant. Cette relation est vérifiable aussi bien avec les plaquettes de chanvre
que de tournesol. Sur les mesures effectuées, le rapport TpuiLout /Tasss st globalement
égal a 2, ce qui permet d’atteindre une contrainte de cisaillement supérieure a 20kPa pour

les particules traitées a la chaux.

215



Partie 3 : Compréhension et amélioration de l'interface

[1.3. TABLEAU RECAPITULATIF ET DISCUSSION

Ce paragraphe relate la mise au point et la wvalidation d'une expérience simple
permettant le suivi au cours du temps du développement des contraintes interfaciales entre une
plaque et un liant minéral en structuration. Il a été montré que les contraintes de cisaillement
mesurées sont dues d la structuration de la pdte, mais aussi a U'adhésion entre la surface de la
plaque immergée et cette méme pdte. Cet essai a permis de tester 'influence des traitements a la

chaux et & Uhuile de lin effectués sur des particules de tournesol et de chénewvotte.

Les résultats, répertoriés dans lefTableau 111.7, soulignent Uaptitude du traitement a la
chaux a améliorer I'adhésion entres les particules végétales et le liant, les contraintes T4, et
TruLLout étant augmentées de 40 et 150% respectivement pour le chanvre et le tournesol. Le
traitement par recouvrement d’huile de lin a en revanche un impact négatif sur la création des
contraintes interfaciales. Les contraintes Ty4g, et Tpurour sont ainsi diminuées de 20 a 70%
respectivement pour le tournesol et le chanvre. Ces résultats mettent en lumicre le travers qui
consiste a hydrophober une particule végétale au détriment de la mouillabilité, processus a la

base de 'adhésion.

L’impact des traitements sur la création de linterface végétal/liant & moyen terme
étant maintenant connu, l'étape suivante nécessite une observation de cette interface a plus long

terme ce qui est effectué aprés 60 jours dans le paragraphe qui suit.l

Tableau I11. 7. Récapitulatif et comparaison des contraintes de cisaillement interfaciales a 48
heures T, 4sy et maximales lors d’un test de pull-out TpyrLouT.

Nom de T a48H AT 45 TPULLOUT ATpuiLour Grash
I’échantillon [kPa] [%] [kPa] [%] [%]B]
Ch-Ref 8,6 +2,2*@ 16 £5,1*8 - 6,9 +1,3*
Ch-Ca 11,2 +1,9 +30,3[ 22,9 +5 30 +42.6 32+13
Ch-HI@ 2,3 40,60 -713,50 4,3 +0,80 -13,4m 5,5 +1,3@
Tr-Refl 4.6 +£2,48 - 8,3 +3,28 . 5,8 +4,7
Tr-Call 11,3 +3,20 +144 21,4 +54 +156,2 45 +37
Tr-HIE 3,6 +1,50 22,60 10,1 +1,8M +20,40@ 4,1 +2,3m
* Intervalle de confiance 26 (95%)
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I11. EFFET DES TRAITEMENTS SUR L’ INTERFACE
LIANT/PARTICULE VEGETALE

La partie bibliographique de ce document a permis de souligner que les
agrobétons représentent un probléme d’interfaces ou interphases généralisé. Dés lors que
les concentrations en végétal deviennent importantes, les joints ou ponts de liant entre les
particules s’avérent trés minces et de fait difficile a analyser. Le parti pris pour cette étude
a été de réaliser des éprouvettes permettant de voir l'influence d’une particule végétale
isolée, traitée ou non, sur la structure et la composition de I'interphase formée avec le

liant élaboré.
I11.1. PREPARATION DES EPROUVETTES

11.1.1. Coulage et conservation des éprouvettes

Les éprouvettes mises en forme pour les analyses interfaciales sont réalisées en
introduisant une particule isolée dans la pate de liant (rapport E/1L=0,5) fraichement
préparée sous vibration (cf. Figure III. 31). Elles sont ensuite placées sous plastique
pendant 60 jours afin de maintenir des conditions de cure endogénes. Il sera considéré
que la taille des éprouvettes est suffisante pour ne pas générer de surconcentration

d’extractibles autour de I'interface.

Préparation
du liant

Introduction de la
pate dans le moule

Traitement de
particule

Introduction de la |
1

i 20mm

particule sous i
vibration: 30s, 50Hz

Cure endogene 60;

Préparation pour Polissage a sec pour Récupération des
analyse MEB observation optique poudres interfaciales

Figure II1. 31. Description de la mise en forme et de la conservation des éprouvettes pour les
analyses interfaciales.
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1I1.1.2. Préparation de plots résinés pour le MEB

Nous avons vu précédemment l'aptitude importante des particules végétales,
méme traitées, au gonflement (cf. §1.3.2.a). Il s’agit 1a d’'une propriété difficile 2 maitriser
lorsque 'on souhaite préparer des éprouvettes en phase aqueuse, notamment lors d’une
découpe ou d’un polissage. Par ailleurs, 'eau contenue dans le liant peut s’avérer
problématique pour atteindre le vide secondaire nécessaire aux observations. La
limitation de la quantité de liant dans le plot est dés lors une étape importante. Afin de
limiter au maximum ces problémes, une séquence de préparation spécifique a été utilisée
(cf. Figure III. 32). Les deux résinages successifs sont importants car la bonne pénétration

de la résine conditionne la préservation de I'interface liant/particules.

Démoulage 1er résinage Vide 500mBar : :
lu pl T (Ep v)b (15min) puis [ [NSEECKGCIL =
du plot poxy séchage (24h) -

Découpe d’une zone d’intérét
autour de la particule

Réalise le Vide 500mBar
parallélisme entre JAES RTINS 1+  (15min) puis 2nd résinage
les faces du plot séchage (24h)

Séchage du ,
o Observation

MEB

plot (50°C, gm
48h)

Figure III. 32. Séquence de préparation des plots pour les analyses au MEB.

[11.2. OBSERVATION ET ANALYSE DE L'INTERPHASE

II1.2.1. La zone de transition interfaciale ou zone affectée

I convient de définir préalablement aux observations certains termes qui
décrivent l'interface ou l'interphase liant/particule. La zone de transition interfaciale
(ZTI) est ainsi utilisée sous la forme anglaise Interfacial Transition Zone ou ITZ [OLL 95,
SAV 99, DIA 01] dans bon nombre de travaux sur les bétons. Rappelons que I'analyse
détaillée de cette littérature a fait 'objet du 8I1.2 dans le Chapitre II. La ZTI rapportée
par ces travaux, consacrés aux bétons classiques, concerne le ciment autour des granulats
intégrant des gradients de porosité ou de concentration en produits d’hydratation [OLL
95]. Dans notre cas, les grandes variations volumiques que peuvent subir les particules
végétales sont a 'origine d’une zone de vide ou gap autour de la particule (cf. Figure III.
33). La ZTI sera dans notre cas définie comme 'ensemble de cette zone de vide et de la
matrice dite affectée (MA).
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- R~

Gap.ou
zone des
vide

Figure IIL. 33. Définition des différents termes inhérents a 'observation de la Zone de
Transition Interfaciale

111.2.2. Observation mésoscopique de la ZTI

Il convient de distinguer en premier lieu, comme cela a été le cas lors de
I'observation des particules végétales, 'interphase entre le liant et les faces internes et

externes des particules. On observera donc deux types de matrices dites affectées :

Q MALI : Matrice Affectée en face Interne ;
Q MAE : Matrice Affectée en face Externe.

De maniére générale, et ce peut importe la nature du végétal ou le traitement, un
décollement se produit entre la face externe et la matrice lorsque la particule se rétracte
(lors du séchage de I'échantillon) (cf. Figure III. 47). On voit alors se former une zone de
gap (visible en noir mais parfois de couleur grise en raison de la résine) qui varie entre 20
et 200um. Aucun des traitements réalisés ne permet de s’affranchir de ce probleme.
L’accroche mécanique et physico-chimique entre le liant et la surface de la particule est

donc trop faible pour résister a une rétraction structurale de la particule.

Quelques distinctions peuvent en revanche étre effectuées quant a la taille et
I’homogénéité de la bande de matrice affectée. La encore, la matrice en contact avec la
face intérieure MAE est globalement plus affectée. Ainsi, pour I'échantillon Ch-Ref (cf.
Figure III. 34a), une bande de MAE d’une épaisseur de 50 a 100um est visible tandis que
la matrice ne semble pas affectée en face intérieure. Ce résultat est globalement le méme

pour la particule de tournesol Tr-Ref (cf. Figure II1. 34d).

Les éprouvettes incluant des particules traitées a la chaux donnent des résultats
quelque peu différents. La particule Ch-Ca (cf. Figure II1. 34b) est ainsi désolidarisée de la
matrice aussi bien sur la face extérieure que la face intérieure. La matrice semble trés peu
affectée en face intérieure (MAI) tandis que la MAE est de méme largeur qu’avec
I'échantillon de référence, de fines fissures étant néanmoins visibles. L’éprouvette Tr-Ca
(cf. Figure IIl. 34e) présente des fissures encore plus larges et un aspect faiencé par
endroits. En revanche, le gap et la MAE sont moins larges et apportent visiblement une

amélioration par rapport a la référence Tr-Ref.
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Le traitement a 'huile de lin sur les particules de chanvre ne change pas, a la vue
de la Figure III. 34c, la taille du gap ni la taille de la MAE. Des fissures larges en coin et
plus fines le long de l'interface apparaissent cependant. Ce méme traitement a une
influence négative sur I'interface entre une particule de tournesol et le liant (cf. Figure III.
34f). Si la largeur du gap reste constante, une importante augmentation de celle de la
MAE est visible (=250um), couplée a 'apparition de larges fissures perpendiculaires a la

surface de la particule.

500pm

Figure II1. 34. Observation au MEB en électrons rétrodiffusés de la zone de transition
interstitielle entre une particule de chanvre (brute (a), traitée a la chaux (b) et traitée a
I'huile de lin (c)) ou de tournesol (brute (d), traitée a la chaux (e) et traitée a ’huile de lin (f))
et le liant pouzzolanique élaboré apreés 60 jours en conditions endogeénes. Gr : Granulat,
MS : Matrice saine, MAE : Matrice affectée coté épiderme, MAI : Matrice affectée coté
intérieur.
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111.2.3. Observation et analyse microscopique de la matrice affectée (MA)
[11.2.3.a. Un double gradient de porosité et de concentration en calcium

Une observation couplée aux EDX permet d’identifier que la MAE est constituée

d’un double gradient entre la matrice saine et la particule de chénevotte (cf. Figure III.

37):

Q Gradient de porosité croissant a 'approche de la particule ;
Q Gradient de concentration en calcium croissant a I'approche de la
particule. Ce gradient est observable sur les lignes de profil tracé au cceur de la

MAE et sur le mapping élémentaire en calcium.

Il est intéressant de remarquer que si 'on observe un gradient de calcium, ce n’est
pas le cas pour le silicium. Deux raisons peuvent étre avancées. Tout d’abord, la taille des
particules. L’analyse en granulométrie laser des poudres minérales a en effet montré que
la granulométrie médiane de la chaux (52um) est inférieure a celle de la ponce broyée
(75,7um). La mobilité de ces particules est alors augmentée si I'on se réfere a I'équation

de Stokes-Eintein définie au Chapitre II.

Figure IIL. 35. Observation au MEB en électrons rétrodiffusés et analyse EDX de l'interface
entre une particule de chanvre brute Ch-Ref et le liant pouzzolanique élaboré aprés 60 jours
en conditions endogénes. Gr : Granulat, MS : Matrice saine, MAE : Matrice affectée coté
épiderme.

D’autre part, I'’hydrolyse de la chaux ayant court de facon quasi instantanée lors
de la mise en contact de la ponce et de la chaux engendre la saturation de I'eau
interstitielle en ions Ca*". Ces ions Ca’" sont 4 méme d’étre transportés en méme temps
que le fluide mais également de diffuser en son sein par osmose, créant ainsi un gradient
de concentration. On retrouve d’ailleurs un gradient de calcium inversé dans la particule
de chénevotte ou la concentration décroit en s’éloignant de l'interface (cf. Figure IIIL
36b). Ce gradient est visible sur I'image sur 'analyse EDX sur une épaisseur de 200um
environ. Il y a donc une corrélation évidente entre la migration du calcium, sous forme

ionique ou particulaire, observée dans la matrice affectée et I'enrichissement qui
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s’effectue dans la particule. Nous sommes donc bien en face d’'un phénomeéne d’osmose

entre ces deux entités.

Le gradient de porosité peut lui étre attribué a deux phénomenes :

Q Le «wall effect» (cf. Chapitre I:I1.2.3) observé autour des granulats
minéraux des bétons classiques qui est en fait une barriére aqueuse entre le liant
et les granulats, engendrant une porosité accrue [SCR 96, SAV 99, LO 04]. Cette
hypothése apparait envisageable dés lors que la surface de la particule est
relativement hydrophobe (cf. §1.3.1);

2 L’absorption par capillarité dans la structure végétale de particules fines
de la matrice, notamment les plaquettes de Ca(OH),, laissant place a des vides.
Cette hypothése est cohérente avec 'observation des gradients de calcium dans le

liant (cf. Figure III. 37) et dans la particule de chénevotte (cf. Figure III. 36b).

Figure IIL. 36. Observation au MEB en électrons rétrodiffusés (a) et analyse EDX de

I’élément calcium (b) sur une particule de chénevotte préalablement immergée 60 jours dans
le liant de référence en conditions endogénes. Gr : Granulat, MS : Matrice saine, MAE :

Matrice affectée coté épiderme.

[11.2.3.b. Interfaces liant/chanvre apres traitements

La comparaison des ZTI crées autour des particules de chénevotte des échantillons

Ch-Ca et Ch-HI apporte peu d’informations supplémentaire. L’'unique observation qui

peut étre faite est que ni I'un ni 'autre de ces traitements n’apporte de changement par

rapport a Ch-Ref (cf. Figure III. 35). Au mieux peut-on remarquer une diminution de la

largeur de la bande du gradient en calcium sur I’échantillon Ch-Ca (=100um).
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W’!"M
Ch-H1 Ca

Si
o ey

Figure II1. 37. Observation au MEB en électrons rétrodiffusés et analyse EDX de l'interface

entre une particule de chanvre (traitée a la chaux (a) et traitée a 'huile de lin (b)) et le liant
pouzzolanique élaboré aprés 60 jours en conditions endogénes. Gr : Granulat, MS : Matrice
saine, MAE : Matrice affectée c6té épiderme.

[11.2.3.c. Interfaces liant/tournesol aprés traitements

Le comportement des particules de tige de tournesol immergées dans le liant est
comparable a celui de la chénevotte (cf. Figure III. 38). Ainsi le double gradient de
porosité et de concentration en calcium observé dans le § précédent est 2 nouveau visible.
Aux abords de l'interface, une microporosité circulaire d’environ 5 2 10um de diameétre
apparait dans la MAE de I'échantillon Tr-Ref. La largeur de cette MAE est d’environ
200um (cf. Figure III. 38a). Le traitement préalable de la particule dans la solution de
chaux est a 'origine d’un net recul de la largeur de MAE, qui s’établit autour de 100um,
le gradient de calcium s’étalant seulement sur 50um environ (cf. Figure III. 38b). L’angle
de contact plus faible observé sur les particules Tr-Ca (cf. §1.3.1), pourrait étre a I'origine

de cette amélioration en évitant le wall-effect.

A linverse, le traitement a 'huile de lin a un effet négatif sur la qualité de la
MAE, sa largeur étant largement augmentée (250um) et parcourue de fissures partant de
la particule végétale (cf. Figure III. 38c). A linverse du traitement a la chaux,
I’hydrophobisation de la particule par une pellicule d’huile de lin pourrait étre a 'origine

de cet accroissement de la largeur de MAE en accentuant I'effet de mur.
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Figure II1. 38. Observation au MEB en électrons rétrodiffusés et analyse EDX de l'interface
entre une particule de tournesol (brute (a), traitée a la chaux (b) et traitée a I'huile de lin (c))

et le liant pouzzolanique élaboré apreés 60 jours en conditions endogeénes. Gr : Granulat,

MS : Matrice saine, MAE : Matrice affectée coté épiderme.
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[II.3. ANALYSE DES PRODUITS DE LA MATRICE AFFECTEE

L’analyse des produits récupérés a linterphase des échantillons préparés au
8III.1.1 est ici rapporté a titre indicatif. En effet, au vu de la complexité¢ de la zone
interfaciale et de la difficulté de maitriser réellement la zone et les quantités prélevées de

matrice affectée, la représentativité des analyses peut étre mise en cause.
I111.3.1. Analyse en diffraction X des produits formés

L’analyse DRX des produits prélevés au niveau de la matrice affectée permet de
faire plusieurs distinctions avec la matrice saine (cf. Figure III. 39). Tout d’abord, le pic
caractéristique des CSH (20=29,5°, d=3,03A) est diminué, laissant supposer une
hydratation moins avancée. Le spectre de 'échantillon Tr-HI est celui pour lequel cette
diminution est la plus marquée. La présence des pics de la Portlandite vient abonder dans

le sens d’une hydratation moins avancée dans I'auréole de transition.

Si une distinction peut étre faite entre la matrice saine (MS) et les préléevements
effectués dans la matrice affectée (MA), il est plus difficile d’apprécier l'effet des
traitements préalables des particules. Une analyse en ATG complémentaire a donc été

menée pour apporter une information qualitative plus précise.

Tr-Hl (MA)
CH,
MM\MA\Q»J\JMJ\

é Sa: Sanidine
< -
.% Tr(ia (MA) Q: Quartz

2 M, R PN /\«M/‘Q.vw Et: Ettringite
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TrRef MA) | O
CH,

’W—-W'\..’\,w/@,w“
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W%
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e

8 18 28 38 48 58
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Figure I1I1. 39. Spectres DRX des poudres prélevées dans la matrice saine L-Ref et dans les
matrices affectées des échantillons Tr-Ref, Tr-Ca et Tr-HI.
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111.3.2. Analyse thermogravimétrique des produits formés

L’analyse thermogravimétrique confirme la nette diminution de la quantité
d’hydrates formés dans la matrice affectée (MA). La déshydroxylation des CSH, visible
autour de 90°C (cf. Annexe B.6), perd environ 30% de hauteur de pic pour les MA des
échantillons Tr-Ref et Tr-Ca par rapport a la matrice saine prélevée dans L-Ref. Cette
chute est plus accentuée pour I'échantillon Tr-HI (=60%), ce qui confirme I'observation

effectuée sur les spectres en DRX.

Le bruitage des courbes ne permet en revanche aucune interprétation cohérente
dans la gamme de température 200-600°C. La Portlandite, repérée sur les spectres DRX,
n’est ici plus présente. Par contre, une carbonatation des poudres prélevées dans la MA
est visible au dela dans la plage de température 650-700°C. Cette carbonatation, qui
n’apparait pas sur les spectres DRX, est plus marquée sur les échantillons Tr-Ref et Tr-HI.
Il s’agit d’'une carbonatation de type III comme la définit Thiery [THI 05] qui correspond
a des carbonates amorphes peu stables thermiquement et provenant de la carbonatation

de la Portlandite et des CSH.

Température (°C)

25 225 425 625
0 i i i 0,08
TG
L-Ref (MS)
‘4 ) 0‘06 U ......... Tr—Ref (MA)
;\a il "“»k\« - H ......... TT—C‘J (MA)
5 - 7 Q) TeHI (MA)
-8 = 0,04
= CSH riches ‘o DTG
en chayx Q —L-Ref (MS)
-12 1 Ettringite 0,02 —TrRef (MA)
— —Tr-Ca (MA)
E v 2 Tr-HI (MA)
16 adsorbée Noat TR NP 0

Figure II1. 40. Courbes en TG/DTG des poudres prélevées dans la matrice saine L-Ref et dans
les matrices affectées des échantillons Tr-Ref, Tr-Ca et Tr-HIL.

111.3.3. Conclusions sur le prélevement localisé des poudres

Les analyses sur poudres prélevées permettent de distinguer clairement la matrice
affectée périphérique aux particules par rapport a une matrice dite saine. Néanmoins, il a
été démontré dans les points précédents la présence d’un gradient de concentration en
calcium dans la zone de transition interfaciale. De plus, la précision du prélevement est
un parametre difficile a gérer. L'utilité des analyses réalisées doit donc étre mise en cause,
une analyse quantitative ou semi-quantitative étant rendue impossible. Ce type d’essais
pourrait étre mieux adaptées a un prélévement global de la matrice d’échantillons massifs

de bétons de végétaux. Ce point sera abordé au §1V.3.3.
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[1I.4. TABLEAU RECAPITULATIF ET DISCUSSION

L’observation aprés 60 jours de cure endogéne d’'une particule isolée, de chanvre ou de
tournesol, plongée dans le liant apporte de nombreuses informations. De facon générale, il se
forme une Zone dite de Transition Interfaciale (ZTI) entre la particule et le liant. Cette ZTI est
éventuellement composée d'une zone de vide ou gap, synonyme de décollement interfacial, et
d’une zone de matrice affectée (MA) a la porosité et la composition modifiée. L'ensemble de la
ZTI atteint par moment 500um d’épaisseur, ce qui laisse présager de son impact sur des

agrobétons a fort dosage volumique en particules lignocellulosiques.

La MA, observée au MEB auprés de U'épiderme des tiges de chanwvre et de tournesol,
présente un double gradient de concentration en calcium et de porosité. La concentration en
calcium dans la MA diminue ainsi a Uapproche de la particule végétale, tandis qu’elle
augmente réciproquement sur 200um dans la particule. Il se produit donc un phénomeéne
d’osmose interfaciale guidé par les transferts de fluide par capillarité ainsi que par la diffusion
des particules et ions calcium en solution. En paralléle, la porosité augmente a Uapproche de
Uinterface pour deux raisons. La premiére correspond a la filtration des parties fines du liant en
suspension dans le milieu interstitiel soumis a pression capillaire. La seconde explication est
Ueffet de mur, plusieurs fois observé sur des granulats classique hydrophobes [SCR 96, SAV 99,
LO 04]. En effet, la diminution de U'angle de contact entre l'eau et 'épiderme de particules de

tournesol traitées a la chaux, signe d’'une mouillabilité accrue de cette surface, permet une nette
diminution de la taille de la MAE.

Si Uon compare les interfaces observées aprés 60 jours et les mesures de contraintes
interfaciales du paragraphe précédent, il existe une bonne cohérence. Ainsi, interface Tr-Ca
qui améliorait largement Uadhésion jusqu’a 48h est aussi celle qui présente l'interface la moins
affectée. De la méme maniére, U'huile de lin qui dégradait I'adhésion particule/liant est aussi a

Vorigine d’une dégradation aprés 60 jours de cure.

Tableau III. 8. Récapitulatif des caractéristiques de la ZTT autour de particules traitées.

Gap Gradient Gradient

l’élci(:iilticiron (MAE*) Ca (MAE) porosité Fissurationf
[um]@ [um] (MAE) [um]@

Ch-Ref =400 ~150m ~150m Fissure en coin
Ch-Ca ~150 ~100m= ~130m= Fissures partant de l'interface
Ch-HI& =300 ~180R ~1808 Fissure en coin et longeant I'interfacel
Tr-Ref? ~100m =130 =~180m Pas de fissures
Tr-Ca ~100m= ~50 =120 Fissure en coin de particule
Tr-HIE ~2500 =~2500 =~2500 Fissures initiées a 'interfacel

* MAE : Matrice Affectée en Extérieur de particule
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IV. CARACTERISTIQUES MULTI-PHYSIQUES
D’AGROBETONS DE PARTICULES TRAITEES

L’objectif de ce paragraphe est de caractériser mécaniquement et thermiquement
des agrobétons élaborés a partir de particules traitées a la chaux et a 'huile de lin. Un
accent particulier sera apporté a 'analyse de I'interface grace a des essais en compression

dans les directions perpendiculaires et paralleéles au compactage.
IV.1. FORMULATION ET SECHAGE DES EPROUVETTES

IV.1.1. Formulation des mélanges

S’il est une inconnue au début de cette phase, il s’agit sans doute de la capacité du
granulat de tournesol a former des mélanges identiques a ceux réalisés avec la chénevotte.
Force est de constater que leur comportement s’avére proche, tout du moins avec la
formulation utilisée basée sur les recommandations de Construire en Chanvre pour une
application mur [FFB 09] (cf. Tableau III. 9). Néanmoins, la masse volumique en vrac
légerement plus faible du granulat de tournesol a nécessité de viser une masse volumique

fraiche introduite dans le moule légérement plus faible (770kg.m” contre 800kg.m” pour

le chanvre) (cf. Tableau III. 10).

Tableau II1. 9. Rapports massiques caractéristiques de la formulation élaborée
Liant/Granulat  Eau/Liant Eau prémouillage/Granulat  Eau gichage/Liant
L/G E/L E./G E./LE

20 1,06 1,258 0,5

Lors de la formulation, le facteur de recouvrement ®; des granulats da au
traitement a I’huile de lin a été pris en compte. Le parti pris a été de maintenir un rapport
massique L/G constant entre le liant et le granulat brut dans chaque mélange. Dans le cas
du traitement a la chaux, les facteurs de recouvrement étant trés proches de 1, que ce soit
pour le chanvre ou pour le tournesol, la formulation utilisée est restée identique a celle

des bétons incorporant des granulats non traités.
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Tableau III. 10. Récapitulatif des masses volumiques de chaque constituant dans les mélanges
élaborés et masse volumique fraiche et seche du béton visées.

, , Masses
Masse volumique des constituants volumiaues
Type de Nom de la [kg.m’] . d 3
k . visées [kg.m”]@
traitement? formulation .
Huile

Liant® Granulat? E& EJB de ling  PA¥® P aoB

Brut? B-Ch-Ref  312,2m 150,1® 187,68 150,1 R 800 492,7*
Ca(OH),= B-Ch-Ca 312,2 150,12 187,68 150,1 P 800 492,7*
Huile de lin@ B-Ch-HIZ  271,1 1298 163@ 130,4 66,58 760 493,1*

BETONS DE TOURNESOL

Brut B-Tr-Ref 300,58 144,58  180,6B 144,58 - 770 474.2*
Ca(OH),2 B-Tr-Cal 300,58 144,58 180,68 144,51 - 770 474,271
Huile de lin@ B-Tr-HIlE 261,1& 123@ 1578 125,68 65,30 732 474,98
*Estimation tenant compte d’une évaporation de 91% de I'eau de mélange

IV.1.1. Description des mélanges

Certaines caractéristiques observées lors de la préparation des mélanges sont
détaillées dans le Tableau III. 11. Une interprétation basée sur 'aptitude au mouillage et

au stockage d’eau en surface est effectuée ci-dessous.

Figure II1. 41. Photographies de la surface des bétons de chanvre (B-Ch-Ref (a), B-Ch-Ca (b),
B-Ch-HI (c)) et de tournesol (B-Tr-Ref (d), B-Tr-Ca (e), B-Tr-HI (f)).
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Les mélanges de particules traitées a la chaux B-Ch-Ca et B-Tr-Ca montrent une
plus grande cohésion couplée a une forte aptitude a la compaction. L'obtention des
masses volumiques visées (B-Ch-Ca : 800kg.m”, B-Tr-Ca : 770kg.m”) lors de la mise en
forme n’a donc nécessité qu'un faible effort de compactage. Dés lors, 'orthotorpie du
béton s’avére moins marquée mais le faible niveau de compactage laisse apparaitre des
défauts ponctuels. Les granulats de tournesol traités (B-Tr-Ca), dont la capacité
d’absorption est apparue faible et l'adsorption de surface importante (cf. §I.3),

conduisent a un mélange visiblement trés humide.

De facon opposée, le mélange de particules traitées a I'huile de lin B-Ch-HI est
doté d’une faible capacité de cohésion et nécessite de plus grands efforts de compaction.

I en résulte une éprouvette nettement plus orientée.
Tableau III. 11. Caractéristiques des mélanges réalisés avec des granulats traités.

Nom de la L Texture, Aptitude au Aspect apreés
. Homogénéité e )
formulationl maniabilité® compactage démoulagel

Non collante, Arre ;

rrétes nettes, surface
B-Ch-Refl Homogene moyennement Moyennel! -
o homogéne
cohésiveld

Tend . Légérement

endance a

B-Ch-Ca , . collante, trés Bonnel
I'agglomération

Surface inhomogéne

(trous) et rugueuse

cohésive
Non collante Arrétes nettes, surface
B-Ch-HIZ Homogene 7 Faiblel -
non cohésive homogéne

Non collante
’ Arrétes nettes, surface

B-Tr-Ref? Homogénell  moyennement Moyenne ) )
o trés homogene
cohésiveld
Légérement
Forte tendance a  collante, trés Surface trés inhomogeéne
B-Tr-Cal2 , o o Tres bonne
I'agglomérationl?l  cohésive, eau (trous) et rugueuse

de surfacel

Non collante, Arrétes nettes, surface
o Moyennel . .
non cohésiveld trés homogene

B-Tr-HI& Homogenel?!

1V.1.2. Suivi du séchage

Le suivi du séchage en conditions standard (35£5%HR, 20+0,1°C) a été réalisé a
intervalles réguliers sur des cubes 15x15x15cm’ (3 pour chaque formulation) pendant les
60 jours précédant les essais. Rappelons que le démoulage a été effectué¢ 24h apres le

gachage. Les résultats (cf. Figure III. 42) démontrent un comportement de séchage par
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diffusion similaire pour toutes les formulations, I'équilibre hydrique étant atteint apres 40
jours environ. Aucune différence ne peut étre faite entre le comportement en séchage des
bétons de chanvre (cf. Figure I11. 42a) et de tournesol (cf. Figure III. 42b). Néanmoins, les
plus faibles masses volumiques fraiches des éprouvettes de tournesol (770kg.m” contre

800 kg.m” pour le chanvre) conduisent 4 une masse volumique moyenne aprés séchage de

460kg.m” quand celle des bétons de chanvre s’établit 4 490 kg.m”.

Masse volumique apparente

850

20

Durée de séchage (jours)

40

60

Lio

20

Durée de séchage (jours)

40

60

iR
e

=+=B-Ch-Ref
* B.Ch-Ca 550

-# B.Ch-HI

850

750

650

450

850

¢ BTr-Ca 550

~® BTrHI

450

0 2 4 6

Durée de séchage (jours!/2)

0 2 4 6
Durée de séchage (jours'/2)

Figure I11. 42. Courbes de séchages d’éprouvettes 15x15x15cm’ réalisées avec les formulations

La part massique des eaux de gichage et de prémouillage étant plus faible pour les
bétons de particules traitées a I'huile de lin, les éprouvettes B-Ch-HI et B-Tr-HI évacuent
une quantité moindre d’eau. La nature peu hydraulique des réactions pouzzolaniques et
de formation de 'ettringite ayant cours dans les mélanges conduit toutes les éprouvettes a
perdre de 91 2 95% de la masse d’eau introduite durant le séchage (cf. Tableau III. 12).

de béton de chanvre (a) et de tournesol (b).
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Tableau III. 12. Tableau récapitulatif des masses volumiques apparentes mesurées des bétons de
particules traitées a I'état frais et ayant atteint ’équilibre hydrique (35£5%HR, 20£0,1°C).

Type de Nom de ln  Etat frais psps  Eq. hydrique paop Eau évacuce

traitement® formulation [kg.m”]2 [kg.-m”] durant [l(; ]SEe -
Brutl B-Ch-Ref 798,7 +6,8*E 485,3 +5,20 93
Ca(OH),2 B-Ch-Ca 809,4 +10,1 497,2 +6,80 91,3
Huile de lin@ B-Ch-HIZ 799,2 +6,6 514,6 +5,20 92,3
Brutl B-Tr-Reftl 756,9 +9,58 4553 +55 94,3
Ca(OH),2 B-Tr-CaZl 772,1 £8,80 466,3 +7,3 94,9
Huile de lin@  B-Tr-HIZ 722,9 +3@ 461,4 +3m@ 93,8

* Intervalle de confiance 26 (95%)

[V.2. PROPRIETES THERMIQUES

IV.2.1. Limites et avantages de la mesure de conductivité thermique au fil chaud

A T'heure actuelle, toutes les mesures de conductivité thermique réalisées sur des
bétons de chanvre 'ont été avec la méthode de la boite chaude gardée [CER 05, NGU 09-
1, MAG 10]. 1l s’agit de la méthode de référence qui est actuellement utilisée pour la
certification des matériaux isolants. Néanmoins, une autre méthode est utilisée dans ce
travail: la mesure de conductivité thermique avec une sonde fil chaud (cf. Chapitre
[II:I11.2.2). Une comparaison de ces deux méthodes a été effectuée récemment sur
différents isolants [BEZ 11] et conclut a une grande similarité¢ de leurs résultats. Les
auteurs soulignent toutefois que la méthode transitoire au fil chaud présente de plus

grandes incertitudes de mesure.

Sur la base des travaux effectués ici, des remarques spécifiques aux bétons de

végétaux peuvent étre formulées telles que :

Q Hétérogénéité des éprouvettes : La mise en forme des bétons de végétaux
par compactage en couche induit inévitablement des différences de masse
volumique a différents endroits des éprouvettes, bien démontrées par Nguyen
INGU 09-1]. Dans une méthode telle que la plaque chaude gardée, cette
variabilité est masquée par une mesure globale d’un échantillon massif. La mesure
au fil chaud est en revanche locale. S’affranchir de ’hétérogénéité des échantillons
requiert deés lors de répéter les mesures et introduit obligatoirement une forte
incertitude de mesure.

2 Effet de bord dii aux parois du moule: Lors de la mise en forme
d’éprouvettes  d’agrobétons, les particules végétales sont réorientées
préférentiellement au contact des parois du moule. Le volume élémentaire

sollicité¢ lors d’une mesure localisée au fil chaud étant limit¢ dans 'espace
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(quelques cm’) lorsque des isolants sont considérés, on peut se poser la question

de I'impact de cet effet de bord.

Néanmoins, il s’agit d'une méthode rapide qui permet d’effectuer une étude
comparative fiable dans un temps limité. Il est certain que compte tenu des particularités
des bétons de végétaux, une étude comparative entre la méthode de la plaque chaude
gardée en régime établi et du fil chaud en régime semitransitoire doit étre
impérativement menée. Elle devra intégrer entre autres l'effet de l'orientation des

particules détaillé¢ dans les paragraphes qui suivent.
1V.2.2. Orthotropie et conductivité thermique

Le protocole de mesure des propriétés thermiques a pris en compte les travaux
réalisés par Nguyen [NGU 09-1] qui a observé une anisotropie de la conductivité
thermique générée par un fort compactage du béton de chanvre lors de la mise en forme.
Ce compactage engendre en effet une orthotropie macroscopique du matériau.
L'objectif de ce paragraphe est de conclure sur l'existence d’'une influence de cette
orientation sur des éprouvettes banchées manuellement. Cette comparaison est effectuée

aussi bien sur les bétons de chanvre que ceux de tournesol.

Pour chaque béton dont la conductivité thermique est déterminée, la sonde est

insérée entre deux éprouvettes selon deux configurations :

Q Faces perpendiculaires (L) au plan de compactage (configuration mur
banché): cette configuration permet de déterminer la conductivité thermique
caractéristique d’'un mur en béton banché. Les particules parallélépipédiques sont
préférentiellement orientées dans le sens des flux de chaleur intérieur/extérieur.

= Faces paralléles (//) au plan de compactage (configuration mur projeté):
cette configuration permet de se rapprocher de la conductivité thermique
caractéristique d’'un mur qui serait réalisé en béton projeté. Les particules
parallélépipédiques sont alors majoritairement orientées perpendiculairement au

flux.

g Configuration
OCOmpactage mur proj eté

Configuration —, e AL =
o ) Hi ' He
mur banché T 1L o I '|-,//||'—(I)T
s —l 1 I

1 J

Figure II1. 43. Schéma décrivant la direction du flux de chaleur et ’orientation majoritaire
des particules lors de mesures ou la sonde fil chaud est placée sur la face perpendiculaire (a)
ou parallele (b) a la face compactée.
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1V.2.3. Effet de Uorthotropie des agrobétons engendrée par un compactage manuel

L’observation de la Figure III. 44 apporte plusieurs informations. Tout d’abord,
les bétons de référence B-Ch-Ref et B-Tr-Ref possédent des propriétés thermiques (Ar, er)
similaires a 35%HR et aprés séchage (60 +0,1°C, <4%HR). Leur conductivité thermique
a sec répond aux exigences des régles professionnelles de la construction en chanvre [FFB

09] pour la formulation mur puisqu’elle est comprise entre 0,094 et 0,109W.m".K".

Si l'on s’intéresse maintenant a l'anisotropie des bétons, il ressort que le
compactage manuel choisi pour mettre en forme les mélanges engendre une différence
d’environ 10% de la conductivité thermique et de 'effusivité thermique entre les deux
plans de mesure. Ainsi la face parallele au plan de compactage, c’est a dire quand le flux
arrive sur des particules orientées en majorité verticalement (configuration mur projeté),
fournit les résultats les plus faibles, et ce peu importe le degré d’humidité (Sec <4%HR ou
3545%HR). 1l s’agit de la configuration qui est testée lors d’une caractérisation de
plaques de béton de chanvre compactées par la méthode de la plaque chaude gardée
[CER 05, NGU 09-1, MAG 10], or dans le cas d'un mur banché, c’est la configuration

perpendiculaire qui devrait étre prise en compte.

015 o 200
=
< oy M CHANVRE .B er ] }
5 J 2
2, 35%HR & 180
o i so | |
E M 017 | See { ". ‘ .% ﬁM 160
= T + E op i
w & i : I o
N ! H i .
= B’ 0,11 :,' b ‘é) = 140
5 < é TOURNESOL & &
5 01 14 R
g t = // 2 120
S 009 | i/ : 3
O g L £
0,08 H 100
430 450 470 490 430 450 470 490
pp (kg.m?) 0p (kg.m?)

Figure II1. 44. Conductivité thermique au fil chaud (a) et effusivité thermique au plan chaud
(b) des bétons de chanvre B-Ch-Ref et tournesol B-Tr-Ref sec (<4%HR) et stabilisés a
35+5%HR mesurées sur les faces paralléles et perpendiculaires au plan de compactage.

1V.2.4. Effet des traitements réalisés sur les granulats

De facon générale, les traitements réalisés ne générent pas de forte variation de la
conductivité thermique (cf. Figure III. 45). La véritable évolution se situe plus au niveau
de l'orthotropie des mélanges. Ainsi, les éprouvettes de granulats traités a la chaux B-Tr-
Ca et B-Ch-Ca présentent de faibles anisotropies (AA<6%). A I'inverse, I'éprouvette B-Ch-
HI est plus fortement orientée (AA=13,2%).

Ces résultats sont a relier avec les observations effectuées au §IV.1.1. Les mélanges

de particules traitées a la chaux ont en effet démontré une plus grande cohésion couplée
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a une forte aptitude a la compaction. L'obtention des masses volumiques visées (B-Ch-
Ca : 800kg.m”, B-Tr-Ca: 770kg.m”) lors de la mise en forme n’a donc nécessité qu'un
faible effort de compactage. Deés lors, I'orthotropie de [Iagrobéton s’avére moins
marquée. De facon opposée, le mélange de particules traitées a I'huile de lin B-Ch-HI est
doté d’une faible capacité de cohésion et nécessite de plus grands efforts de compaction.

Il en résulte une éprouvette nettement plus orientée.

0,15
cﬁ CHANVRE
& . 2
g 013 -
o =
,j;: 4
2 g [ [
g % 0,11 TOURNESOL
E n )\,
@) ;\l
0,09

B-Ch-Ref/ B-Ch-Ca/
B-Tr-Ref B-Tr-Ca

Figure IIL. 45. Conductivité thermique au fil chaud des bétons de chanvre et tournesol de
particules traitées (stabilisés a 35£5%HR ) mesurée sur les faces paralleles et perpendiculaires
au plan de compactage.

1V.2.5. Tableau récapitulatif et discussion

llest intéressant de noter que ces résultats ont été obtenus avec des sondes fil chaud et
plan chaud, quand la grande majorité des résultats disponibles utilisent la plaque chaude
gardée. Une analyse qualitative permet de s’apercevoir, pour la conductivité thermique, que les
résultats qui semblent similaires a ceux obtenus avec la plaque chaude [CER 05, NGU 09-1,
MAG 10]. Les effets de bords, qui auraient pu étre problématiques avec la méthode du fil
chaud, n’empéchent pas d’effectuer une distinction quantitative quant & [orthotropie
thermique des éprouvettes. Notons néanmoins que les écart-types standards (intervalles #2s a
95% de confiance) sont relativement larges malgré les 5 mesures effectuées pour chaque
configuration. L’hétérogénéité de surface semble en étre le principal probléme. Une réelle étude
comparative fil chaud/plaque chaude s’avére donc indispensable pour conclure sur la justesse

des mesures et la réalité des écarts dus a Uanisotropie.

masse Aolumique égale, les bétons de chanvre et de towrnesol présentent des
conductivités thermiques semblables peu importe le traitement réalisé. Les traitements sont en
revanche synonymes de wvariations de Ueffusivité thermique ey et de la capacité thermique
massique cro a 'état sec. Le traitement a 'huile de lin engendre ainsi une augmentation

couplée de ery et crgrespectivement d’environ 10 et 15%. A Uinverse, le traitement a la chaux
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engendre une diminution de ery et crorespectivement d’environ 5 et 15%.

‘ofientation des particules végétales joue un role certain sur les propriétés thermiques
utiles qu’ils vont présenter. Ainsi, de maniére générale, les résultats (cf. Tableau I11.13)
montrent que la conductivité, Ueffusivité et la capacité thermique sont moins importantes
lorsque le flux thermique arrive dans la direction paralléle au compactage manuel, c’est & dire
lorsque les particules sont orientées majoritairement perpendiculairement a ce flux. Concernant
linfluence de la compaction, elle est moins marquée pour les mélanges B-Ch-Ca et B-Tr-Ca qui
présentent de plus fortes tendances a l'agglomération et réciproquement une plus grande
compactabilité. A linverse le mélange B-Ch-HI, qui demande un grand effort de compactage,

présente une anisotropie thermique nettement plus marquée.

Tableau II1. 13. Récapitulatif des propriétés thermiques des bétons de chanvre et de tournesol
confectionnés avec des particules traitées.

Nom dela  Orientation Arssunm Aro™ ero ¥ cro ¥
formulation® de la sonde** [W.m™.K"] W.s">.m>K'E [J.kg".K']B
L (banché) 0,131 +0,013*®@ 0,109 +0,007*B 155 +2*B 472
B-Ch-Ref@  // (projet)® 0,117 +0,0188 0,098 +0,0048 137 +4@ 413
1 - /@ -10,8%M -10,5%M -11,5%0 -12,5%0
1 0,117 +0,004 0,109 +0,0098 149 +28@ 433
B-Ch-Cal //B 0,115 40,0121 0,1 +0,0170 129 +130 351m
1l - //m -1,7%0 8% -13,3%0 -17,8%0
1Pl 0,137 0,018 0,12 +0,0118 182 280 556
B-Ch-HI& //B 0,119 +0,007@ 0,099 +0,013 137 +170 3830
1 - /@ -13,2%0 -17,4%0 -24,6%0 -31,1%0
1R 0,118 +0,005@ 0,108 +0,01 150 +128 479
B-Tr-Ref //@ 0,102 +0,017@ 0,094 +0,007m 129 9B 40508
1 - /@ -13,2%M -12,5%0 -14%0] -15,5%0
1P 0,117 +0,014@ 0,106 +0,012 139 +30 409
B-Tr-Cal2l //B 0,111 0,018 0,101 +0,008E 123 +11B 3370
1L — //B -5,7 %0 -4,9%0 -11,4%0 -17,5%©0]
17 0,117 +0,0082 0,104 +0,0078 166 +7B 590
B-Tr-HIZ //B 0,103 0,004 0,093 +0,031 139 +401 4630
1 - //m -12,1%0 -10,5%0 -16,2%0 21,5%0

* Intervalle de confiance 26 (95%)
**Mrientation des faces entre lesquelles est insérée la sonde par rapport au plan de compactage
***@h : Conductivité thermique, er : Effusivité thermique, cr : Capacité calorifique.
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[V.3. PROPRIETES MECANIQUES

Au méme titre que 'orthotropie thermique, I'orthotropie mécanique des bétons
de végétaux lignocellulosiques mis en forme par compaction a fait 'objet de peu d’études
[HUS 08, MOU 09] (cf. Chapitre I : 11.4.3). Il a donc été décidé d’approfondir ce point
en examinant les propriétés mécaniques de cubes de béton banché dans les deux

directions permettant de caractériser ['orthotropie du matériau:

R Plan de compression paralléle (//) au plan de compactage (configuration
mur banché): cette configuration permet de déterminer les propriétés mécaniques
caractéristiques d’'un mur en béton banché. Les particules parallélépipédiques sont
préférentiellement orientées perpendiculairement a la direction de I'effort exercé.

Q Plan de compression perpendiculaires (L) au plan de
compactage (configuration mur projeté): cette configuration permet de se
rapprocher des propriétés mécaniques caractéristiques d’'un mur qui serait réalisé
en béton projeté. Les particules parallélépipédiques sont préférentiellement

orientées parallelement a la direction de l'effort exercé.
IV.3.1. Orthotropie mécanique des agrobétons engendrée par un compactage manuel

La Figure III. 46 démontre tres clairement les différences de comportement dans
les deux directions considérées lorsque l'on teste des éprouvettes cubiques dont le

comportement sera assimilé comme orthotrope:

Q Plan de compression parallele (//) au plan de compactage (configuration
mur banché): La sollicitation est appliquée dans la direction de plus grande
ductilité des particules sans sollicitation prioritaire des interfaces liant/végétal en
cisaillement. Etant donné le faible élancement des éprouvettes (1 contre 2 pour les
cylindres), cette configuration conduit a un essai d’écrasement progressif des
granulats qui explique la forte ductilité du béton et 'augmentation progressive et
possiblement infinie de la résistance mécanique. Il n’est pas possible de distinguer
de réels changements dans le comportement du matériau pour lequel le liant, les
interfaces et les particules ductiles sont sollicités de facon couplée.

R Plan de compression perpendiculaires (L) au plan de
compactage (configuration mur projeté): La sollicitation est appliquée plus
largement a la direction longitudinale des particules, ce qui correspond a leur
direction de plus grande rigidité. En revanche, les interfaces font également 'objet
d’une sollicitation plus intense. Ces deux éléments expliquent les courbes
typiquement observées qui démontrent un module élastique plus important mais
une rupture prématurée des interfaces conduisant progressivement l'atteinte d’un
palier de contrainte aux alentours de 4% de déformation. Ce palier de contraintes
ce poursuit jusqu'a de grandes déformations puis éventuellement la rupture

progressive des éprouvettes.
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Figure III. 46. Courbes de compression dans les directions paralléle (a) et perpendiculaire (b)
au compactage d’éprouvettes 15x15x15cm’ obtenues avec les mélanges B-Ch-Ref et B-Tr-Ref.

Notons que les mélanges de référence B-Ch-Ref et B-Tr-Ref atteignent en
configuration mur banché les propriétés mécaniques exigées par les regles
professionnelles pour une formulation mur (Reyax>0,2MPa, E>15MPa). L'utilisation du
liant ponce/chaux élaboré semble donc étre une bonne base pour le travail & mener sur

les interfaces.
1V.3.2. Effet des traitements réalisés sur les granulats
IV.3.2.a. Compression dans la direction paralléle au compactage

L'observation des courbes présentées en Figure III. 47 montre un méme
comportement pour les éprouvettes de chanvre, dont les granulats ont été préalablement
traités ou non. En revanche, les éprouvettes de béton de granulats de tournesol traité
subissent une inflexion progressive des contraintes a partir de 5% de déformation jusqu’a

atteindre la rupture pour 'échantillon B-Tr-Ca.

Que ce soit pour le traitement a la chaux ou celui a 'huile de lin, les résultats
mettent en relief une chute importante des résistances mécaniques et de la rigidité des
bétons de chanvre et de tournesol. La chute du module d’Young est globalement de
I'ordre de 25% pour les formulations de béton de chanvre (B-Ch-Ca et B-Ch-HI) et 50%
pour celle de tournesol (B-Tr-Ca et B-Tr-HI) (cf. Tableau IIL. 15). Celle de la résistance en
compression a 5% de déformation Rcsy des bétons de chanvre et de tournesol est

d’environ 30% a 'exception de la formulation B-Tr-Ca pour laquelle la chute est de 70%.
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Figure I1I. 47. Courbes de compression dans la direction paralléle au compactage
d’éprouvettes 15x15x15cm’ réalisées avec les formulations de béton de chanvre (a) et de
tournesol (b).

IV.3.2.b. Compression dans la direction perpendiculaire au compactage

Dans la direction orthogonale au compactage, la forme des courbes de
compression s avere relativement inchangées par le traitement des granulats (cf. Figure I11.
48). La phase de rupture interfaciale est néanmoins atteinte pour des résistances plus
faibles et les propriétés mécaniques amoindries de la méme maniére que dans la direction
du compactage. Ainsi, le module d’élasticité subit une lourde chute d’environ 60 et 75%
respectivement pour les bétons traités de chanvre et de tournesol. Dans le méme temps, la
résistance Resq, chute de 50 et 60% pour ces mémes formulations, peut importe le type de

traitement. Ces résultats sont clairement le reflet d’'une chute de la qualité des interfaces.
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Figure III. 48. Courbes de compression dans la direction paralléle au compactage
d’éprouvettes 15x15x15cm’ réalisées avec les formulations de béton de chanvre (a) et de
tournesol (b).
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IV.3.3. Analyse thermogravimétrique de la matrice aprés essai

Apres les essais de compression a 60 jours, le passant a 80um de la matrice des
éprouvettes a été prélevé puis analysé directement en ATG (10°C.min’, Flux d’azote).
Une premiére observation des spectres laisse apparaitre quatre plages de températures

présentant des pics caractéristiques (cf. Annexe B.6) :

(=3 90-160°C : CSH et Ettringite ;
v 190-340°C : Polysaccharides ;
(3 370-430°C : Ca(OH), ;

8 550-710°C : CaCOs; ;

Si les pics caractéristiques des CSH, de lettringite, de la Portlandite et des
carbonates sont présents, on note également I'apparition d’une plage de décomposition
caractéristique des polysaccharides centrée autour de 400°C [CAR 11]. Cette plage
correspond principalement aux poussiéres présentes dans les granulats de départ et qui
sont incorporées a la matrice. Elle ne renseigne donc pas réellement sur les

polysaccharides qui auraient été extraits des particules végétales vers la matrice.

Concernant I'effet des traitements, peu de différences sont appréciables au niveau
des pics caractéristiques des hydrates, ni méme de la quantité de polysaccharides (cf.
Tableau III. 14). En revanche, au dela de 350°C, plusieurs évolutions sont a notifier.
Tout d’abord, un pic de Portlandite nettement plus marqué pour les bétons de particules
traitées a la chaux B-Ch-Ca et B-Tr-Ca (-1,9 et -1,7%) en comparaison des éprouvettes de
référence B-Ch-Ref et B-Tr-Ref (-0,8% et -1,2%). Il est en revanche tres difficile de
distinguer la plage de déshydroxylation de la Portlandite sur les prélevements issus des
éprouvettes B-Ch-HI et B-Tr-HI, cette plage étant recouverte par celle plus large de I'huile
de lin (cf. Annexe B.6).

Une carbonatation a coeur du matériau est visible. Il s’agit principalement d’une
formation de carbonates amorphes de type III [THI 05] & partir d’'un processus de
transformation direct de la Portlandite ou indirect des CSH. Etant donné les pics de
Portlandite observés, ce composé joue probablement un réle plus important que les CSH
dans l'apparition de ces carbonates amorphes. Quelques carbonates métastables de type 11
(aragonite, vatérite) sont également visibles, notamment sur I'échantillon B-Tr-Hl. Au
final, la quantité de carbonates est du méme ordre de grandeur d’une éprouvette a I'autre,
la perte en masse étant d’environ 4%. Notons tout de méme que cette décarbonatation
est un peu plus large (=5%) pour les éprouvettes de granulats traités a la chaux B-CH-Ca
et B-Tr-Ca. Les dépots de carbonates en surface des poussiéres du granulat, présentes dans

la matrice, pourrait expliquer ce résultat.
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Figure III. 49. Courbes TG/DTG des prélevements de matrice effectués sur des éprouvettes
de béton de chanvre (a) et de tournesol (b) élaborés avec des granulats traités ou non.

Notons que les valeurs répertoriées dans la Tableau III. 14 ne sont pas
quantitatives car la proportion d’eau et la quantité de polysaccharides issus du granulat ne

sont pas maitrisées.

Tableau I11. 14. Pertes en masse mesurées sur les courbes TG pour les composés
polysaccharidiques (Poly), la Portlandite (CH) et les carbonates (CC).

Nom de la Amqy Amc Ampory
formulationl [%] [%] [%]

B-Ch-Ref 0,88 4,30 -1,9
B-Ch-Cal -1,9 -4,9m 2,1
B-Ch-HI . -3,60 2,1
B-Tr-Refl -1,2m 4,13 -1,9
B-Tr-CaRl -1,70 5,2 -1,8
B-Tr-HIA -3,9m -2
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1V.3.4. Tableau récapitulatif et discussion

Tableau III. 15. Récapitulatif des propriétés mécaniques des bétons de chanvre et de tournesol
confectionnés avec des particules traitées.

Nomdela  p,p  Directionde  Eppnre R R
formulation® [kg.m’]@ sollicitation**  [MPa]@ [MPa] [MPa]a

// (banché) 7,8 £2,7*8 0,066 +0,01*B 0,276 +0,04*

B-Ch-Refd 1i3é? L (projetdB 204338 0,160 00158 0,246 0,015
' /) = 1 +158%8  +144% 1%
// 58409 0,056 +0,01@ 0,196 +0,023
B-Ch-CalZ 19;’6 I 86+18 0,074 +0018 0,140 0,0142
// — LA +49%0 +33%0] -26%0
/Bl 5 40,6 0,049 +0,01@ 0,178 0,01
B-Ch-HIZ 5;‘2 I 7605 00654001 0,121 +0014
// — LB +51%0 +32%0 -32%0
/)8 77058 00784001 0,305 0,03
B-TrRefd 45;% 13 18.9 +1.18 0,144 00188 0,180 20,030
// — 1@ +144% +84% -41%
: 27018 0032001 0,089 40,01
BTr-Call "f% I 444088 0,036 0018 0,058 £001M
// — LA +61%0 +22%B] -35%0
//a 344068 00360018 0,173 £003
B-Tr-HIZ 42 I 4640908 0,038 +0018 0,065 +001M
J - LB +35%E  +6%0 63%8

* Intervalle de confiance 20 (95%)

**Direction de sollicitation en compression par rapport a la direction de compactagell

L’étude de Dorthotropie de bétons de chanvre et de tournesol compactés dans une seule
direction apporte de premiers résultats intéressants. Ainsi, lorsque l'on teste en compression des
cubes de ces matériaux, une sollicitation dans la divection perpendiculaire au compactage
permetelle d’augmenter d’un facteur 2,5 environ la rigidité. Dans le méme temps, la résistance
en compression atteint un palier signifiant la rupture progressive des interfaces. Lorsque le
matériau est sollicité dans la méme divection que le compactage, la compression augmente de
facon infinie du fait de ['écrasement progressif des particules végétales ductiles. Cet écrasement

infini n’est cependant pas intéressant puisqu’il ne s’intégre pas dans la plage de sollicitation du
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matériau, que 'on peut considérer de facon élargie comme allant de 0 a 5% de déformation. Il
existe donc un intérét certain a solliciter les bétons lignocellulosiques dans la divection

orthogonale a leur mise en forme.

Concernant Uimpact des modifications des granulats, les deux traitements appliqués ne
permettent pas d’amélioration des propriétés mécaniques mais induisent en revanche une chute
de celles<i allant de 30 & 70% pour le module d’élasticité et la résistance en compression & 5%
de déformation. Par ailleurs, la direction de sollicitation orthogonale au compactage n’atteint
pas, comme cela était le cas avec le matériau de référence, une rigidité qui soit 2,5 fois
supérieure a celle de la direction de compactage mais seulement augmentée de 50% environ. On
peut voir la le reflet divect d'une chute de la qualité des interfaces ou de la résistance mécanique
des particules dans le cas du traitement a la chaux, pour lequel la qualité d’interface semblait

pourtant améliorée.

V. BILAN DU CHAPITRE VI

Ce chapitre était consacré a 'analyse de I'effet de deux traitements appliqués aux
granulats de chénevotte et de tige de chanvre décrits dans le Chapitre IV sur l'interface
formée avec le liant ponce/chaux, mais aussi sur les propriétés des bétons de végétaux
ayant pour base ces granulats traités. Un premier traitement dans une solution de
Portlandite a ainsi été effectué avec pour objectif d’enlever les polysaccharides extractibles
en milieu basique et de saturer en ions Ca** divalents les pectines des contenues dans les
cellules végétales. Un second traitement a I’huile de lin a lui été choisi pour sa capacité a

rendre hydrophobe les granulats.

Dans le but d’étudier I'influence de ces traitements sur I'interface végétal/liant, ce
travail a nécessité la mise en place de I'essai dit de la plaque immergée dont le principe a
été exposé par Amziane et al. [AMZ 08]. Des essais de validation ont permis de montrer
I'influence couplée du retrait du liant et de I'adhésion plaque/liant sur la création des
contraintes interfaciales mesurées par le biais de cet essai. L’influence positive du
prémouillage des granulats sur la création de 'adhésion végétal/liant a ainsi pu étre mis
en évidence. Les tests réalisés soulignent qu'une quantité d’eau de prémouillage de 80 a
120% de la masse des granulats est un bon compromis pour optimiser 'adhésion. Sur la

base de ces résultats, I'effet des deux traitements a aussi été analysé avec cette technique.

Dans le cas du traitement a la chaux, les résultats démontrent globalement une
aptitude a améliorer l'interface entre une particule et le liant. Cette faculté est plus

marquée avec le granulat de tournesol qui présente aussi un meilleur recouvrement par
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des clusters de carbonates (5 a 20um) que la chénevotte. Les analyses ATR-IRTF
démontrent que les hémicelluloses et la cellulose voient leur quantité diminuer sur les
surfaces internes et externes des particules, soulignant ainsi 'aptitude du traitement a
enlever des extractibles. L'effet de ce traitement sur le granulat de chénevotte ne fait
varier que trés peu le comportement d’adsorption/absorption en eau, tandis qu’une
baisse d’environ 40% de ce phénoméne est mesurée avec le granulat de tournesol. Cette
régulation de I'absorption, la mouillabilité de surface accrue et 'accroche mécanique
offerte par les dépots de carbonate expliquent la nette augmentation des contraintes
interfaciales (+30% Ch-Ca, +140% Tr-Ca) lors de lessai de plaque mais aussi
I'amélioration notable de la ZTI apres 60 jours. La plus grande cohésion et I'aspect
légerement collant des mélanges B-Ch-Ca et B-Tr-Ca semblait par ailleurs abonder en ce
sens. De maniére surprenante, les résistances mécaniques de ces bétons chutent de facon
spectaculaire, particulierement pour les granulats de tournesol pours lesquels le module
élastique E et la résistance Resy sont divisés par 4. On peut donc légitimement
s'interroger sur l'impact du traitement réalis¢ sur la rigidit¢é méme des particules

lignocellulosiques.

Le traitement a I’huile de lin présente en revanche des résultats plus cohérents.
Tout d’abord, le rapport massique huile/granulat est apparu trop faible pour recouvrir de
facon homogene la surface des granulats et remplir leur structure interne. Néanmoins, ces
ces granulats ont présenté aprés coup une hydrophobie accentuée (=80° apres 60
secondes) et une capacité d’adsorption en eau de surface moindre (WO chute =40%).
L'objectif d’hydrophobisation partielle était ainsi partiellement atteint. Cette
hydrophobisation a eu en revanche un effet négatif sur I'interface liant/végétal. En effet,
la zone de matrice affectée autour de la particule (MA) a vu sa taille augmenter tandis que
la contrainte interfaciale liant/végétal apres 48 heures (Tp4sy) a chuté de 20 a 70% selon
le granulat. De maniére logique, cela s’est traduit par un béton a la cohésion plus faible et
a une chute des propriétés mécaniques. Par ailleurs, I'interface étant de moins bonne
qualité, la compression dans la direction L a la compaction n’a pas permis d’amélioration
importante de la rigidité par rapport a une compression dans le sens du compactage,

comme cela a pu étre observé avec les formulations B-Ch-Ref et B-Tr-Ref.

Les deux traitements étudiés dans ce Chapitre, en plus d’étre compliqués a mettre
en ceuvre, ont donc un impact négatif sur les propriétés mécaniques de bétons de
chanvre et de tournesol. La stratégie d’analyse de I'interface liant/végétal mise en ceuvre
a permis d’anticiper ce résultat avec le traitement a 'huile de lin, pour lequel les granulats
traités ont généré une interface de moindre qualité a court et long terme. Elle s’est avérée
en revanche infructueuse pour prédire la chute des propriétés des bétons de granulats
traités a la Portlandite, qui formaient pourtant une interface améliorée avec le liant, a
court et long terme. Du point de vue des propriétés thermiques, les bétons élaborés ne

présentent pas de changements majeurs avec les bétons de référence B-Ch-Ref et B-Tr-Ref.
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CHAPITRE VII: EFFETS DE
L’ADJUVANTATION DU LIANT SUR
L’ INTERFACE ET LES PROPRIETES

DES AGROBETONS

L’approche qui consiste a adjuvanter le liant spécifiquement pour améliorer les
propriétés d’'un béton fait I'objet d’incessantes recherches et évolutions depuis plus d’un
siecle. Cette approche est cependant a I'état embryonnaire dans le développement des
bétons ultralégers de particules lignocellulosiques, si 'on exclue les travaux menés sur les
accélérateurs de prise dans les bétons légers ciment/bois. Le présent Chapitre se propose
d’étudier I'influence d’un viscosant de la famille des éthers de cellulose sur les propriétés

du liant et des agrobétons de chanvre et de tournesol élaborés.
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[. ADJUVANTATION SPECIFIQUE DU LIANT

[.1. MELANGES ELABORES

La consistance d’une pate est reliée a sa fluidité et a sa capacité de déformation.
L’essai classiquement retenu pour la caractériser est la résistance au plongeur définie par
la norme EN196-3 [AFN 09]. Le but recherché est alors de travailler avec des pates ayant
une consistance normalisée, 'eau représentant la variable d’ajustement. L'utilisation de
rétenteurs d’eau comme les éthers de cellulose (EC) induit une modification des
propriétés rhéologiques de la pate traduite par une augmentation du seuil de cisaillement
et de la viscosité (cf. Chapitre II:II1.2.2). Ces produits étant notamment capable de
polymériser structurellement l'eau, il n’est pas envisageable de travailler a consistance
normalisée. Cela géneérerait en effet des problémes d’interprétation quant a leur effet sur
le liquide interstitiel en faisant varier la quantité d’eau libre. Les EC sont d’ailleurs
généralement dosés par rapport a 'eau de gichage (rapport EC/E;) [BRU 11].

Les pates utilisées possédent par ailleurs un seuil de cisaillement et une viscosité
empéchant une étude rhéologique classique. Il a donc été décidé de s’intéresser aux
propriétés de la solution interstitielle sur des formulations présentant un rapport
massique Eau/Poudres (E/P) de 0,5. Ce rapport sera utilis¢é dans toutes les

caractérisations qui vont suivre.

Tableau III. 16. Composition en masse volumique équivalente des trois liants élaborés.

Type de N POUDRES ADJUVANTS E; EC/
om 5
i Ponce CL90 Na,SO, EC* * E, P
Composition en g
Réfé LRef POUT 100g de poudres 80 20 4 - 30
clerence ¢ Masse volumique 1667
(ke.m?) 866 217 43 - 541 - o5
Composition en g
EC/E.~1 L-  pour 100g de poudres 80 20 4 0,5 50 | -
¢ 0,5%  Masse volumique 1604
(kg.m”?) 831 208 42 5 519 L3
Composition en g
EC/E.=2 119 pour 100g de poudres 80 20 4 150 5
¢ Y Masse volumique 1575

(kg.m”) 813 203 41 10 508 110

* EC : Ether de cellulose, Eg : Eau de gachage
** Ecart-type 20 (95%)

Le dosage de I’éther de cellulose (EC) de type MHEC (cf. Chapitre IV) est réalisé

par rapport a la masse de poudres a hauteur de 0,5 puis 1%. Le rapport optimum

conseillé pour une utilisation avec le ciment est en général d 0,27% [POU 06]. Trois

liants sont ainsi élaborés, leurs dosages respectifs étant détaillés dans le Tableau III. 16.
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[.2. PROPRIETES DES PATES DE LIANT FRAICHES

1.2.1. Comportement de la solution interstitielle

La solution interstitielle, prélevée par centrifugation, présente d’importantes
différences en termes de viscosité (cf. Figure III. 50a). Lorsque 'EC est ajouté, la viscosité
dynamique p (type couette) tend a diminuer quand la vitesse de cisaillement ¥ augmente.
Ce comportement fortement pseudoplastique est di a l'orientation progressive des
longues chaines polymériques enchevétrées dans le sens du cisaillement [KHA 98, PAT
11, BRU 11]. Par ailleurs, plus la quantité d’EC est élevée, plus pu augmente. Patural [PAT
11] explique cette augmentation par la capacité des EC a adsorber I'eau de gichage,
engendrant un gonflement, et a s’adsorber sur les particules minérales (liaisons
hydrogenes, Van Der Waals) pour former un réseau rigide qui diminue les mouvements
aqueux. Pour une vitesse de cisaillement ¥ de 10s”, I'ajout de 1% d’EC dans le liant
permet de passer d'un p de 2,1 a 26,9 mPa.s. Cette multiplication par un facteur 10

devrait avoir plusieurs effets sur le comportement de la solution interstitielle 4 'interface

liant/granulat (cf. Chapitre II :I1I) :

Q2 Chute de la vitesse d’ascension capillaire dans la particule (Loi de
Washburn) ;

2 Chute de la vitesse de filtration dans le liant (Loi de Darcy) ;

Q Limitation de la diffusion des ions et particules sphériques dans le liquide

(Lois de Einstein-Smoluchowski).
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Figure III. 50. Evolution de la viscosité dynamique (a) et de la tension superficielle (b) des
solutions interstitielles obtenues par centrifugation des pates adjuvantées ou non.

Dans le méme temps, la tension superficielle a I'interface liquide-vapeur vy, passe
de 52,9 2 42,3mN.m" ce qui est cohérent avec les observations faites par Bulichen et al.
[BUL 12]. Cette chute de tension superficielle du liquide signifie une diminution de la
pression capillaire P définie par la loi de Laplace (cf. Chapitre 11:1.4.1.a) de 20% et une
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diminution réciproque de la hauteur de remontée capillaire h;. La dynamique de cette
ascension, définie par la loi de Washburn, est liée au rapport Vy;o/p. La hauteur de
remontée capillaire en fonction du temps h;(t) chute donc quand Yy, augmente et p
diminue. Par ailleurs, la diminution de la pression capillaire P est également responsable

d’une chute de la vitesse de filtration de ce liquide interstitiel.

Notons toutefois qu’avec I'adjuvant utilisé, une partie non négligeable de 'EC est
adsorbé en surface des grains de ponce et de chaux composant le liant. Cette proportion

peut atteindre selon Brumaud [BRU 11] environ 20%.

1.2.2. Comportement de la pate

Plusieurs travaux ont montré 'influence des éthers de cellulose, notamment des
MHEQC, sur la rétention en eau des pates cimentaires [PAI 09, POU 10, PAT 11]. Cette
propriété étant un bon reflet de la résistance a la filtration et de la cohésion des mortiers,
ce test a été réalisé sur les pates adjuvantées avec 'EC. Le liant L-1% présente ainsi une
capacité de rétention en eau de 95,6 contre 84,5 pour le liant de référence L-Ref. Il s’agit
de la résultante directe des modifications de la solution interstitielle mesurées

précédemment.

[.3. PROPRIETES DES PATES DE LIANT DURCIES

1.3.1. Macro et microstructure des pdtes adjuvantées

.
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Figure IIL. 51. Observation de la macroporosité des liants élaborés.

L’observation macroscopique des trois liants élaborés apporte une premiére
information quant a leur porosité macroscopique (cf. Figure III. 53). De maniére
générale, plus la quantité d’EC est importante, plus la macroporosité¢ (J0,2-2mm) est
importante. Cette analyse est cohérente les observations de Pourchez et al. [POU 06,
POU 10] qui ont montré que I'ajout d’'une quantité importante d’EC pouvait induire la
formation d’un réseau de chaines polymériques ayant la capacité de maintenir formés les

bulles d’air lors des processus d’hydratation.

Si 'on s’intéresse a la visualisation au MEB des porosités microscopiques en

électrons rétrodiffusés (cf. Figure III. 56a et b), il est difficile de conclure sur I'impact de
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I'EC. Il semblerait que le liant L-1% présente une porosité microscopique équivalente
celle de L-Ref mais de dimension légérement supérieure (1-3um contre 0,5-2um). Une
observation en électrons secondaires de la mésoporosité du liant adjuvanté (cf. Figure III.
56c et d) d’identifier la présence d’un film d’EC en surface de la porosité. Ce
recouvrement privilégié a la limite liant/air a déja été souligné [POU 06, BRU 11].

i
Tro-
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Figure II1. 52. Observation au MEB en électrons rétrodiffusés de la microporosité et des
phases formées sur les liants L-Ref (a) et L-1% (b). Observation en électrons secondaires de la
topographie (c) et de la mésoporosité (d) du liant L-1%. CH : Ca(OH),, Pc : Ponce.

1.3.2. Propriétés physiques des pates adjuvantées

L’ajout d’EC dans les liants est réputé pour ralentir la formation des hydrates
cimentaires, notamment les CSH [POU 06]. Il est donc intéressant de voir quel est
I'impact d’ajouts importants de 0,5 a 1% par rapport a la masse des poudres sur la
résistance mécanique a moyen et long terme. L'observation des courbes de la Figure III.
53a montre que l'ajout I’EC a le méme effet dans les pates effectuant une prise
pouzzolanique que dans les ciments. Apres 28 jours, L-1% posséde une résistance en
compression 20% plus faible que celle du liant de référence L-Ref. Les études menées par
Pourchez [POU 06] sur le sujet lui ont permis de conclure a un retard de la couche
d’hydrates de type CSH a la surface des grains de C;S, phénomeéne qui pourrait se

reproduire autour des grains de ponce.

En revanche, I'ajout ’EC a un impact trés positif sur 'absorption en eau par

172 est ainsi 70% plus faible

capillarité. Le coefficient d’absorption capillaire C, [g.m™.s
lorsque 0,5 ou 1% d’EC sont ajoutés (cf. Figure III. 53b). Cette différence, aussi observée
par Pourchez et al. [POU 10] est attribuée a la modification du réseau poreux pour lequel

ces auteurs proposent une analyse a laquelle pourra se référer le lecteur.
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Figure I1L. 53. Mesure et analyse de la résistance en compression de 7 a 60 jours de cure (a)
et de 'absorption en eau par capillarité des pates liantes aprés 60 jours de cure (b).

[.4. TABLEAU RECAPITULATIF ET DISCUSSION

L’ajout d’EC a hauteur de 0,5 ou 1% en masse des poudres, ce qui est supérieur aux

quantités utilisées habituellement, permet d’augmenter la cohésion et la viscosité du liant. Les

tendances observées a l'état frais devraient ralentir U'absorption capillaire et la filtration du

liquide interstitiel par un milieu poreux externe, comme une particule de chénevotte. Cest ce

qui est démontré par la nette augmentation de la rétention en eau de la pdte.

Par ailleurs, les pates durcies incorporant de I'EC ont une porosité totale plus

importante qui s’oppose & une porosité accessible & U'eau plus faible. Cette faible accessibilité a

Veau, qui explique également la diminution d’un facteur 3 de Uabsorption capillaire, est due a

la capacité des EC a former un film sur les parois des pores.

Tableau II1. 17. Récapitulatif des propriétés du liquide interstitiel, des pates a 1’état frais et et
aprés 28 jours de cure des liants adjuvantés avec I'EC.

Liquide interstitiel,

Liant solide

pate
Nomf e Yic WR/| pra** Nouv nror  Ca R B
[mPa.s] [mN.m"'] [%]8]| [kg.m?] [%] [%] [kg.m®s"] [MPa] [GPa]
L-Refd 2,140,4°E 52,9 +3°0 84,5 | 1137+3* 548 57,70 2,1620,25*® 10,9+0,3* 1,53+0,1*
L0,5% 7,5+0,6 45,7138 854 | 109043 531 5958 0,650,236 9,140,1 1,440,1
L-19%B 26,940,6 42,3+2,78 95,6 | 1077 +42 50,9 608 0,63 0,162 8,3 0,3 1,13 +0,1

* Intervalle de confiance 26 (95%)

** Mesurée apres séchage pendant 48h a 105°C.
*** 11: viscosité pour un taux de cisaillement de 10s"
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1. EFFET DE L’ADJUVANTATION SUR L' INTERACTION
LIANT/PARTICULE VEGETALE

[I.1. INTERACTION ENTRE UNE PLAQUETTE VEGETALE ET LE
LIQUIDE INTERSTITIEL ADJUVANTE

I1.1.1. Mouillabilité de surface

L’'influence de I'EC sur la mouillabilité de surface des faces internes et externes
des particules de chanvre et tournesol a été évaluée grice a la technique de la goutte
déposée. Le liquide interstitiel prélevé par centrifugation des pates fraiches L-Ref et L-1%a
servi aux mesures d’angle de contact reportées sur la Figure III. 54. Au vu des résultats, il
est treés difficile de distinguer clairement une influence de la présence d’EC dans les
centrifugats, d’autant plus que la dispersion des résultats est trés grande. Cela remet donc

en cause la pertinence et 'intérét de cette mesure dans ce contexte précis.

120 -
B-1%/Ch
= o
< 10 B Ref/Tr
3]
g 80 W -1%/Tr
o
3]
5 60 1
=
)
g 40
<
20 1
0
Epiderme Face interne Epiderme Face interne
t=0s t=60s

Figure II1. 54. Angles de contact mesurés entre les faces internes et externes des particules de
chanvre et de tournesol et le liquide interstitiel issu des pates de liant L-Ref et L-1%.

I11.1.2. Adsorption/absorption de plaquettes isolées

Lorsque I'on travaille en récupérant le centrifugats issu des pates de liant, il est
impossible d’obtenir les quantités suffisantes de liquide interstitiel pour réaliser un essai
d’immersion représentatif des granulats. Il a donc été choisi de ne s'intéresser qu’a
I'absorption/adsorption en immersion de plaquettes végétales de dimension 60x7x[2-
3lmm’ (cf. Chapitre III : 1I.1.5). Les courbes visibles en Figure III. 55 présentent les trois
phases successives décrites au Chapitre IV:I.2.6. Elles démontrent d’une capacité
d’adsorption instantanée W, augmentée lorsque des plaquettes de dimension 60x7x[2-
3]lmm’ sont immergées dans le liquide interstitiel issu de L-1% plutdt que celui du liant L-

Ref. W, est ainsi accru d’un facteur 3 pour la chénevotte et 2 pour la tige de tournesol. 11
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s’agit 1a d’un effet direct d’une viscosité accrue de la solution qui permet le maintien de la

solution en surface.

La seconde phase d’absorption diffusive est en revanche moins marquée lorsque
de 'EC est présent dans la solution avec des coefficients d’absorption C, 15 a 30% plus
faible en fonction du granulat. Ce changement peut étre relié a la chute de tension
superficielle du liquide interstitiel du liant L-1% (§1.2.1), responsable d’'une diminution

de la pression capillaire Pc.

La méthode de mesure employée pour analyser I'adsorption/absorption en eau est
bien adaptée a l'analyse de solution a viscosité variable. En effet, elle permet une
distinction nette des phases d’adsorption, d’absorption puis de diffusion de I'air dans la
structure. Au final, I'influence de I'ajout d’EC sur 'absorption/adsorption en eau est
limitée. Il faut toutefois prendre en compte que dans le cas de granulats a forte surface
spécifique (environ 200m’g' contre 40 m’.g' pour une plaquette 60x7x{2-3]mm’),

I'adsorption initiale W, revétirait une importance bien plus importante.

400 400
§ *-L-Ref/Ch é’ gc? ==L -Ref/Tr /
= L1%/Ch L Tz ~=L1%/Tr /24 i
S 300 Y5 3 S 300
5 K =
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'g '{",X @
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= Wy =
O v 4 Q
= Y =
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) I3 o}
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Figure III. 55. Courbes d’adsorption/absorption de plaquettes de chanvre (a) et de tournesol
(b) de dimensions 60x7x[2-3]mm’ immergées dans le liquide interstitiel de L-Ref et L-1%.

[1.2. ANALYSE DE L'INTERPHASE APRES 60 JOURS

Concernant la méthode préparation des éprouvettes, le lecteur se réferera au
Chapitre VL:IIL.1. La nomenclature des échantillons utilisée dans ce paragraphe est la

suivante :
L-Ref /Ch
Liant Granulat

Toutes les observations réalisées sur les échantillons s’intéressent a la partie la plus
affectée de la matrice, située a chaque fois du coté de I'épiderme. Cette matrice est
appelée Matrice Affectée Extérieure (MAE).
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Chapitre VII: Effets de 'adjuvantation du liant sur I'interface et les propriétés

I11.2.1. Observation mésoscopique de la ZTI

Une premiére observation mésoscopique permet de faire le point sur la liaison
entre le liant et la particule végétale. Il convient de noter qu'une observation en vide
secondaire nécessite un séchage préalable des particules, ce qui accentue la taille du gap
entre le liant et la particule. On voit ainsi sur la Figure III. 56a qu’un gap supplémentaire

s’est créé pendant le séchage réalisé apres résinage de I'échantillon.

Passé cette premiére difficulté, 'observation de I'échantillon L-Ref/Ch permet
d’identifier un large gap (environ 500um) et une MAE conséquente. L’utilisation a
hauteur de 1% en masse des poudres d’éther de cellulose (EC) permet une disparition
quasi-compléte de ce gap (cf. Figure III. 56b). L’adhésion entre la surface de la particule
de chenevotte et le liant L-1% semble avoir été préservée, méme si une fissuration a

l'interface est visible.

m\ 1Ssures
500um m 500pum %

Figure IIL. 56. Observation au MEB en électrons rétrodiffusés de la ZT1 formée apreés 60j
autour des particules des échantillons L-Ref/Ch(a), L-1%/Ch (b), L-Ref/Tr (c) et L-1%/Tr (d).
Gr : Granulat, MS : Matrice saine, MAE : Matrice affectée coté épiderme, MAI : Matrice
affectée coté intérieur.

Sur l'échantillon L-Ref/Tr réalis¢é avec du tournesol (cf. Figure III. 56¢),
I'observation est similaire a celle effectuée avec la chénevotte. Le gap est toutefois moins
marqué (environ 150um), voire quasiment inexistant en face interne. Le dernier mélange
analysé, L-1%/Tr (cf. Figure III. 56d), présente un gap de méme largeur qu’avec le liant

de référence. La séparation interfaciale n’est cependant pas parfaite et une large
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fissuration de la particule est visible. Cette fissuration pourrait étre une conséquence des
efforts engendrés par le retrait de la particule lors du séchage, une meilleure adhésion
liant/particule étant assurée par I'ajout d’EC. Notons que dans le méme temps, la MAE

semble nettement moins marquée que sans EC.

11.2.2. Observation et analyse microscopique de la Matrice Affectée (MA)

L-Ref/Ch

L-Ref/Tr

L-1%/Ch

L-1%/Tr
BN poomnsll L P S
n b e . s s 50pm

)

Figure II1. 57. Observation au MEB en électrons rétrodiffusés et analyse EDX de l'interface
formée autour des particules dans les échantillons L-Ref/Ch (a), L-Ref/Tr (b), L-1%/Ch (c) et
L-1%/Tr (d). Gr : Granulat, MS : Matrice saine, MAE : Matrice affectée coté épiderme.
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Dans le chapitre précédent (cf. Chapitre VI:III.2.3), nous avons vu a qu’une
particule végétale de chénevotte ou de tournesol plongée dans le liant de référence
engendrait aprés 60 jours de cure endogéne une zone de matrice dite affectée (MA) de
100 a 200,,m d’épaisseur. Cette zone située autour de la particule présente un gradient de
concentration en calcium et autre de porosité qui respectivement diminue et augmente a

I'approche de la particule (cf. Figure III. 57 a et b).

L’'ajout de 1% en masse d’EC dans le liant permet de quasiment supprimer le
gradient de calcium (cf. Figure III. 57 c et d). Sur I'éprouvette L-1%/Ch, une
augmentation de la porosité est visible sur 50 a 80um. Ce gradient de porosité est plus
important avec la particule de tournesol (L-1%/Tr, cf. Figure III. 56d). Il sagit

majoritairement d’une porosité de taille comprise entre 2 et 20um.
11.2.3. Analyse des produits de l'interphase

Une analyse en Infrarouge des poudres fraiches prélevées par grattage a
I'interphase liant/particule fournit quelques éléments intéressants (cf. Figure III. 63).
Premiérement, que ce soit pour les matrices affectées présentes autour du chanvre ou du
tournesol, il est flagrant qu’apres 60 jours de cure endogéne, la quantité de Ca(OH),
résiduelle n’ayant pas réagit est 2 a 3 fois plus grande que dans la matrice saine. Cette

observation s’applique aussi bien aux particules immergées dans le liant L-Ref que dans le

liant L-1%.

Cires, graisses Cires, graisses
)
; g
. :
& 5
: 2
< | VAN
—L-Ref (MS —L-Ref (MS)
L-Ref/Tr (MA)
—1L-1%/Ch (MA) —L-1%/Tr (MA)
3800 2800 3800 2800
H Nombre d'ondes (cm™) n Nombre d'ondes (cm™)

Figure III. 58. Spectres IRTF en transmission obtenus aprés 60 jours sur la matrice saine
(MS) du liant de référence et la matrice affectée (MA) prélevée autour de particules de
chanvre (a) et de tournesol (b) immergées dans les liants L-Ref et L-1%.

Deuxi¢émement, la bande caractéristique de I'eau liée et adsorbée (3600-3100 cm™)
est légérement plus importante pour les poudres prélevées dans la matrice affectée des
lors que de 'EC est ajouté. Malgré tout, I'intensité de cette bande reste moins important
que dans la matrice saine prélevée sur le liant L-Ref. Troisiemement, le zoom effectué sur
les spectres d’absorbance permet d’apercevoir deux pics caractéristiques des vibrations des

groupements méthyles (CH,) a 2850 et 2920 cm”. Ces vibrations sont dues a la présence
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de cires ou graisses et peuvent donc étre reliées a la présence du végétal et notamment ses

extractibles ayant diffusé a I'interphase.

Sous le coup de cette analyse, on ne peut donc pas considérer que la MA aie une
hydratation plus avancée lorsque 1% d’EC est ajouté. Néanmoins, il faut prendre en
considérations que les quantités de poudres ayant pu étre prélevées lors du grattage sont 3

a 5 fois moins importantes avec le liant L-1%.

[1.3. TABLEAU RECAPITULATIF ET DISCUSSION

Tableau I11. 18. Tableau récapitulatif des caractéristiques de la ZT1 des échantillons L-Ref/Ch,
L-1%/Ch, L-Ref/Tr et L-1%/Tr.

Gradient d
Nom de Gap (MAE*) Gradient Ca e 1erf ’ © . Extractibles
I’échantillon [um]@ (MAE) [pwm] SISHIEILS Fissures? végétaux?
(MAE) [uml]l
Fi
LRef/Ch ~400 ~1508 ~1508 ssure en -
coin

Fissure le |
L-1%,/Ch ~50 ~108 ~s0m  oureleong +

de linterface

L-Ref/TrB ~100@ ~130 ~180m  Pas de fissures ++
Fissure intra-
L-1%/Trx =100 =10 ~100@ , +
particule
* MAE : Matrice Affectée en Extérieur de particule

De maniére générale, U'impact de 'ajout de 2% en masse I’EC dans l'eau de gdachage

sur U'interface liant/végétal est visible de différentes maniéres (cf. Tableaw I11.18) :

Q N Largeur du gap,PATe 'adhésion entre le liant et la particule
R N Largeur du gradient de concentration en calcium

R N Largeur du gradient de porosité]

R N  Quantité d’extractibles présents dans le liant

La modification des propriétés du liant par les molécules d’EC semble donc avoir U'effet
escompté (cf. Chapitre 1I:I1I) sur Uinteraction entre le liant et la particule végétale poreuse.
Ainsi, la disparition du gradient de concentration en calcium et la diminution de la quantité
d’extractibles confirment Uhypothése de réduction de la mobilité particulaire et ionique suite d
laugmentation importante de la wiscosité du liquide interstitiel. On peut ajouter a ces
observations la possibilité que les ions Ca’* aient subit une chélation dans les chaines

polymériques d’EC, mais la preuve n’est pas apportée dans ce travail.
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Par ailleurs, la diminution de la porosité a Uapproche de la particule souligne la
capacité du liant adjuvanté a résister & la pression capillaire, responsable de la filtration du
liquide interstitiel vers la particule. La forte capacité de rétention en eau mesurée sur la pdte de
liant L-1% et la baisse de tension superficielle du liquide interstitiel observée en sont les
moteurs. Cette forte capacité de rétention en eau, a la base d’échanges en eau plus limités,
couplée a la fixation des chaines polymériques en surface de la particule végétale expliquent
Vaptitude de ’EC a améliorer nettement Uadhésion interfaciale. La qualité de Uinterface est au
final indéniablement accrue, peut importe le granulat, ce qui pourrait se répercuter sur les

propriétés mécaniques des agrobétons adjuvantés.

III. CARACTERISTIQUES MULTI-PHYSIQUES
D’AGROBETONS UTILISANT UN LIANT ADJUVANTE

[II.1. FABRICATION DES EPROUVETTES DE BETON

1I1.1.1. Formulation des mélanges

Les formulations incluant I'éther de cellulose (EC) de type MHEC présentent, au
méme titre que celles étudiées dans le Chapitre VI, un dosage de type mur comme défini
dans les regles professionnelles [FFB 09]. Deux rapports liant/granulat (L/G) sont ici
testés : 2 et 2,5. Les agrobétons réalisés avec un rapport L/G de 2 ont fait 'objet d’une
mise en forme avec une masse volumique fraiche constante fixée a 800kg.m” pour les

agrobétons de chanvre et 770 kg.m” pour ceux de tournesol (cf. Chapitre 3:111.1.3).

1100
2 B
: ’/‘,.— B-Ch-1,5%-2
< B-Ch-1%-2
°
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22037
s & BCh0,5%2
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S 900
Q
&2 -
[5°]
b } B-Ch-Ref-2
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0 1 2 3

Quantité d'EC par rapport a E; (%)

Figure I11. 59. Masse volumique fraiche p srp des bétons B-Ch-Ref-2, B-Ch-0,5%-2, B-Ch-1%-2
et B-Ch-1,5%-2 en fonction de la quantité d’éther de cellulose ajouté par rapport a 'eau de
gachage.
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Les mélanges présentant un rapport L/G de 2,5 arrivent en complément et n’ont
été testés que sur des éprouvettes cylindriques @11x22cm’ et uniquement avec la
chénevotte comme granulat. Leur mise en forme a suivi le méme protocole a I'exception
de la quantité a introduire qui n’a pas été imposée mais induite par la force de
compactage imposée par 'expérimentateur. La masse volumique fraiche parp obtenue est
alors un indicateur de la compactabilit¢ du meélange. Cette masse volumique croit
linéairement (cf. Figure III. 68) avec le taux d’EC apporté a I'eau de gichage (EC/E) en
raison de 'augmentation de la viscosité et probablement du seuil de cisaillement de la
pate de liant. Le retour élastique des particules est ainsi contenu et la compactabilité

accrue.

Tableau III. 19. Récapitulatif des masses volumiques de chaque constituant dans les mélanges
élaborés et masse volumique fraiche et seche du béton visées.

. . . Masses
Masse volumique des constituants [kg.m?] /

Nom dela  Rapport massique des constituants avec le granulat [%]
formulation

volumiques
visées [kg.m’]E

Liant®? Granulat® Naiél, ’ Esl  Eg@ EC/EGE Paps  Paos

30028 150,10 12+0 187,68 150,1E 00 4907
BCh-Ref  1000m  s0%m 4% +0%E 62,5%8 50%0 ’

299.6  149.88  12+15 187,38 149,88

99 49 N 738 149 00 4933

1
B-Ch-0,5%8 1000sm  50%@ 4% + 0,5%8 62,5%@ 50%E

299 149,50 12+3 18698 14958 00 4938
B-Ch-1%E q0000m 500 4% + 19%8 62,5%@ 50%0 ’

B-Ch-Ref22 1000m  40%@ 4% +0%  50%  50%0

£l 2 - - £l 1
0/ 5 )
B-Ch-0,5%28 10006m  40%@ 4% +0,5% 50%  50%@
’ 2 2 - o £l 5
B-Ch-19%-28 1000%m  40%E 4%+ 1%  50%  50%0
B.Ch1.5% 5 al a al b l 5
-Ch-1,57- 3
28 100%E  40%E 4%+ 1,5%8 50%8 50%0
28898 14458  11,6+0 180,68 144,50 o a4
BTrRefl 000 500m 4% +0%@ 62,5%@ 50%8 ’
11,5 + 1442
288,48 144,28 18028 ¥4
B-Tr-0,5% 1,44 @ 770 4748\
100%E  50%@ 4% +0,5% 62,5%@ 50%
11,5 143,
287,89 143,98 " 190 PP .
B-Tr-1% 2,88 208 770 4753

100% 50% 4% +1% 62,5% 50%

*Estimation tenant compte d’une évaporation de 91% de I'eau apportée au mélange [EVR 08]@
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111.1.2. Description des mélanges

|]DDDHHUlMLa cohésion des mélanges adjuvantés avec I’éther de cellulose, particulierement le
dosage de 1%, permet un démoulage immédiat, le retour élastique des particules végétales
compactées étant maintenu par un plus haut seuil de cisaillement et une viscosité accrue
de la pate. Un test simple pour se rendre compte de l'effet de ’'EC consiste a former
manuellement une boulette de chaque mélange. Ce test démontre visuellement I’aptitude

de cet ajout maintenir la forme de la boulette et rendre la péate collante (cf. Tableau III.
20).

Cette forte cohésion impacte directement les éprouvettes apres séchage (cf. Figure
I1I. 60). Le béton B-Ch-1% (cf. Figure III. 60b) apparait plus inhomogene et les particules
plus largement agglomérées que sur le béton de référence B-Ch-Ref (cf. Figure III. 60a).

Cette modification d’aspect est moins visible mais existe également sur le béton de

tournesol B-Tr-1% (cf. Figure III. 60d).
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g B-ChRef "Q,f-;é

LN -.:_1I__ll' - -. ’ ( . T N, .~ -
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E o k) Ly g ot A e
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Figure III. 60. Photographies de la surface des bétons de chanvre (B-Ch-Ref (a) et B-Ch-1%
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(b)) et de tournesol (B-Tr-Ref (c) et B-Tr-1% (f)).

Tableau III. 20. Caractéristiques des mélanges réalisés avec le liant de référence et le liant
adjuvanté avec 1% d’EC.

Nom de la L Texture, Aptitude au Aspect aprés
Homogénéité

formulationl maniabilité® compactage démoulagel

Non collante
’ Arrétes nettes, surface

B-Ch-Reff Homogene moyennement Moyennel }
o homogene
cohésiveld
, Forte tendance a  Trés collante Surface trés inhomogeéne
B-Ch-1%B8 | o . o Excellentel
I'agglomération trés cohésive (trous) et rugueuse

Non collante
’ Arrétes nettes, surface

B-Tr-Ref? Homogénel  moyennement Moyenne ) )
] trés homogene
cohésiveld
N Forte tendance &  Treés collante, Arrétes nettes, surface
B-Tr-1%0l , o ) o Excellent )
I'agglomération trés cohésive homogéne

11.1.3. Suivi du séchage

La capacité de rétention en eau des EC est appréciée pour élaborer des mortiers
ou bétons qui évitent un départ prématuré de I'eau de gichage da a des conditions de
cure séveres. Cet effet est visible lors du séchage des agrobétons, sa durée augmentant
proportionnellement au dosage en EC, et peu importe la ressource utilisée (cf. Figure II1.
61). Le processus d’évacuation de la vapeur d’eau reste diffusif et s’effectue de ce fait
selon une cinétique en racine du temps. La stabilisation hydrique de toutes les

éprouvettes (chanvre et tournesol) est atteinte avant 60 jours.

De maniére générale, entre 91 et 94% de 'eau totale apportée au mélange est
évacuée. La formation des hydrates pouzzolaniques ne nécessite en effet que peu d’eau
par rapport a une réaction d’hydratation classique (cf. Tableau III. 21). L’observation faite
par Evrard [EVR 08] concernant un taux d’évacuation de 91% de I'eau apportée au
mélange est donc vérifiée et le séchage permet d’atteindre les masses volumiques visées

(490kg.m” pour les bétons de chanvre, 460kg.m” pour les bétons de tournesol).
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Figure II1. 61. Courbes de séchages d’éprouvettes 15x15x15cm’ réalisées avec les
formulations de béton adjuvantés de chanvre (a) et de tournesol (b).

I111.1.4. Porosités a l’'équilibre hydrique

Les masses volumiques et porosités des mélanges élaborés sont répertoriées dans le
Tableau III. 21, la démarche d’estimation étant détaillée en Annexe B.1. La porosité
totale nrorp des bétons secs est de 78,4% pour le béton de chanvre B-Ch-Ref et de 79,9%
pour le béton de tournesol B-Tr-Ref. Elle permet de remonter aux trois porosités
caractéristiques des bétons de végétaux niyg, nap et npg (cf. Chapitre L:11.2.), dont

'estimation souffre d’un certain nombre de problémes :

Q Etant donné l'impact du contact entre le liant et la particule sur la
microstructure de la pate, I'estimation de la porosité ny,, basée sur la porosité du
liant sec ntory, est certainement entachée d’erreurs ;

2 La trés grande ductilité des particules de moelle de tournesol induit leur
écrasement pendant le malaxage et la mise en forme. Celuici est clairement
visible puisque le calcul aboutit 4 une porosité inter-granulaire n;g négative. Au
final, njg est sous estimé tandis que N, est surestimé.

Q Le fort seuil de cisaillement des pates de liant adjuvantées permet de

contenir le retour élastique des particules lors du compactage, générant un
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écrasement des particules de chénevotte des bétons B-Ch-0,5%-2, B-Ch-1%-2 et B-

Ch-1,5%-2. La encore, njgg est sous estimé tandis que nj, est surestimé.

Le phénomeéne d’écrasement des particules végétales, déja observé sur les
mélanges de Nguyen [NGU 09-1] (cf. Chapitre [:11.2), est également vérifié dans ce travail.
Il est des lors difficile d’estimer correctement les porosités spécifiques des bétons

concerneés.

Tableau III. 21. Tableau récapitulatif des masses volumiques apparentes et porosités des bétons
adjuvantés a I’état frais et ayant atteint ’équilibre hydrique (35£5%HR, 20£0,1°C).

Etat frais Eq. hydrique  Eau évacuée
Nom de la 5 0 durant le Ny N Dpg DToTB
f lati AP ACB %A [(%E [%E (%)=
ormulaion B (kem’B  séchagelo] o0 UelE [elE (]
B-Ch-Ref 798,7 +7"B  483,9 +6*0 93 48,7m 15,8 13,9 78,4
B-Ch-0,5% 803 +18 491,9 +11@ 91 48,68 17,1 12,4 78,1
B-Ch-1%0 809,3 +5 494.5 +4B 91,3 48,5m 17,5 12 18
B-Ch-Ref-22  838,7 +4281  517,6 +200 93,40 446 18,1 149 71,6
B-Ch-0,5%-2 940,9 +18@  592,2 +12[ 90,60 499 21,2 3 74,1
B-Ch-1%-2E  988,6 +43@  599,6 +220 96,4 54,2 233 4,1 73,4
B-Ch-1,5%-22 1046,8+598  653,4 +38H 92,20 55,3@ 23,80 -7,4@ 71,60
B-Tr-Refdl  756,9 +108  455,3 +60 94,3 66,2 152 -1,6 79,9
B-Tr-0,5%E 759 +108 459,6 +20 93,6 66,1 16,4 -2,9 79,6
B-Tr-1%0 765 +128 465,8 +18@ 93m 66 168 -3,5 79,3

* Intervalle de confiance 26 (95%)

1I1.1.5. Absorption capillaire a I’équilibre hydrique

Nous avons vu au 81.3 l'aptitude d’une adjuvantation avec de 'EC a limiter
I'absorption d’eau par capillarité. Il s’agit la d’'une propriété bienvenue lors d’une

situation de contact, telle qu'une inondation. Les agrobétons B-Ch-Ref et B-Tr-Ref
possedent respectivement des coefficients d’absorption C, de 28,1 et 33,6 g.m”s" e
contact avec 'eau (cf. Figure III. 62). En comparaison, I'é¢tude de Wirquin et al. [WIR 00]

S pour

n

rapporte pour un protocole identique des coefficients allant de 0,8 a 4 g.m™s

différentes formulations de bétons classiques.

Il est intéressant de noter que I'aptitude du liant a limiter la propagation de I'eau
liquide est également observée sur les agrobétons adjuvantés. Le coefficient d’absorption
C, chute ainsi respectivement de 39 et 45% pour les éprouvettes B-Ch1% et B-Tr-1% par
rapport aux références B-Ch-Ref et B-Tr-Ref. Si le coefficient d’absorption C, reste élevé

par rapport au béton, I'utilisation d’EC permet de limiter 'absorption capillaire.

262



Chapitre VII: Effets de 'adjuvantation du liant sur I'interface et les propriétés

__16 —~ 16
3 ® B-Ch-Ref (//) a = B-Tr-Ref (//) oS
€14 ABCh0,5% (/) €14 1 ABTr0,5% (/) >
oD , @Y oh , Uy
2 ®B-Ch-1% (//) 5 av) ¢ BTr-1% (//)
=1 o =1
Q) Q)
50 =10
< 9 s
= Yl E
2 8 C/P»/‘/ o8
] [+
© //\%g ot
= 6 = Cr = 6
2 /'(/ =
B 4 o 4
= S
:% 2 "“-:- =2 % 2

0 - ; : — 0 -

0 2 4 6 8 0 2 4 6 8

Temps (h'/?) Temps (h'/?)

Figure III. 62. Courbe d’absorption par capillarité des éprouvettes de béton de chanvre (a) et
de tournesol (b) adjuvantées ou non avec I’éther de cellulose.

[II.2. PROPRIETES THERMIQUES

11.2.1. Effet de U'ajout d’EC et de ['orthotropie

L'impact de l'ajout d’EC sur la conductivité thermique des bétons élaborés a
masse volumique fixée est limité (cf. Figure III. 63). Ainsi, lorsque la conductivité est
mesurée entre deux faces perpendiculaires a la face compactée (AL, conditions mur
banché), quasiment aucune variation n’est visible entre les éprouvettes, ce quelque soit le
végétal. Dans cette direction de flux thermique, AL s’établit a 0,13W.m".K" pour les
bétons de chanvre et 0,12W.m". K" pour les bétons de tournesol. Lorsque la conductivité
est mesurée entre deux faces paralleles a la face compactée (A//, conditions mur projeté),
des augmentations respectives de 7 et 13% sont mesurées sur les bétons de chanvre (B-
Ch-1%) et de tournesol (B-Tr-1%) lorsque 2% d’EC sont ajoutés a 'eau de gachage.

o5
CHANVRE

<& o

Q m //

g o013

£ =

_f:-’ X 012 l

E g o1

F g TOURNESOL

5 ol

E m//

S 0w n

B-Ch-Ref/ B-Ch-0,5%/
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Figure III. 63. Conductivité thermique au fil chaud des bétons de chanvre et tournesol
adjuvantés avec I'éther de cellulose (stabilisés a 35£5%HR) mesurée sur les faces paralléles et
perpendiculaires au plan de compactage.
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L’anisotropie thermique engendrée par le compactage est équivalente pour tous
les mélanges a base de chanvre, un écart de 10% étant visible entre AL et A//. Un écart
similaire est visible sur I'éprouvette B-Tr-Ref mais diminue avec I'ajout d’EC. Ainsi pour
B-Tr-1%, aucune variation notable n’est décelable. L’écrasement probable de la moelle
pendant le malaxage et la facilit¢ de compactage observée lors de la mise en ceuvre sont
en effet a 'origine d’une réorganisation structurale moins marquée. Pour une analyse plus

détaillée sur I'orthotropie des agrobétons, le lecteur pourra revenir au Chapitre VI:IV.2.3.

Tableau III. 22. Récapitulatif des propriétés thermiques des bétons de chanvre et de tournesol
confectionnés avec des particules traitées.

Nom dela  Orientation AMrssunm Aro™ ero ¥ cro ¥
formulation? de la sonde** [W.m".K"] W.s"2m?K'E [J.kg'.K']@
1 (banch¢) 0,131 +0,013*@ 0,109 +0,007*B 155 +2*H 472
B-Ch-Ref  // (projet)® 0,117 +0,0098 0,098 +0,0048 137 +4@ 413@
1 - /@ -10,8%M -10,5%M -11,5%0 -12,5%0
1 0,129 +0,021 0,109 +0,0098 141 +17@ 384
B-Ch-0,5%0 //B 0,121 +0,028 0,103 +0,01[ 133 +60 3630
1l - /m 6% 5% -5,2%0 -5,4%0
1P 0,136 +0,019 0,113 40,0088 147 +5m 400
B-Ch-1%8 //B 0,125 0,028 0,108 +0,01[ 141 90 3860
1 - /@ -8,49%0] -3,9%0 -3,7%0] -3,6%0]
1 0,118 +0,005@ 0,108 +0,01 150 +128 479
B-Tr-Ref //B 0,102 +0,017@ 0,094 +0,0070 129 +9B] 40508
1 - /@ -13,2%M -12,5%@] -14%0] -15,5%0
1R 0,119 +0,008@ 0,105 +0,006 144 +128 449
B-Tr-0,5%0] //B 0,112 +0,008& 0,104 +0,004E 138 +20 4160
1L —=// -5,5%0] 0,3%0 -3,9%0] -7,4%0
1P 0,116 +0,011@ 0,106 +0,0058 147 +22@ 453
B-Tr-1%E] //B 0,116 +0,008& 0,106 +0,002@ 146 +150 449m
1 - /@ 0,7%0 0% 0,5%0] 0,9%0]

* Intervalle de confiance 26 (95%)
BEErientation des faces entre lesquelles est insérée la sonde par rapport au plan de compactage

BERE. : Conductivité thermique, er : Effusivité thermique, cr : Capacité calorifique.
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111.2.2. Influence de la masse volumique

Si I'ajout I’EC n’a que peu d’impact sur la conductivité thermique de bétons a
masses volumiques finales fixées, il n’en est rien dés que le compactage est réalisé a
contrainte fixée (éprouvettes B-Ch-Ref-2, B-Ch-0,5%-2, B-Ch-1%-2 et B-Ch-1,5%-2).
L’augmentation de masse volumique engendrée par la plus forte compactabilité des
éprouvettes (cf. Figure III. 64) génére une augmentation réciproque de la conductivité
thermique, ici mesurée dans le plan parallele au plan de compactage (A1, configuration
mur projeté). La tendance de cette augmentation suit la tendance des lois de type {
A=f(pap)*tk } observées par plusieurs auteurs [CER 05, NGU 09-1]. Notons toutefois que
les résultats des travaux de Nguyen et Cerezo ont été obtenus avec la technique de
référence, a savoir la plaque/boite chaude gardée. Le fil chaud, utilis¢ dans ce travail,

impose des incertitudes supplémentaires dues au caractére localisé de la mesure (cf.

Chapitre VI:IV.2.1).
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= e e
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<
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Figure III. 64. Conductivité thermique A1 (fil chaud) de bétons de chanvre adjuvantés ou
non avec I’éther de cellulose (compactage manuel, séchage a 60£0,1°C, <4%HR) mesurée sur

des faces paralleles au plan de compactage. Comparaison avec les tendances trouvées par
Cerezo [CER 05] et Nguyen [NGU 09-1] dans leurs travaux de thése.

Les résultats de mesure de AL sont situés entre ceux de Cerezo [CER 05] obtenus
sur un échantillon massif et ceux de Nguyen [NGU 09-1] obtenus quand la propagation
du flux est réalisé perpendiculairement au plan de compaction (AL, configuration mur
projeté). Ce résultat n’est pas aberrant car le compactage réalisé ici n’est pas aussi marqué
que celui effectué par Nguyen sur ses échantillons. Par ailleurs, la conductivité thermique
A, (configuration mur banché) de I'éprouvette B-Ch-Ref est trés proche de la courbe de
Cerezo ce qui confirmerait la tendance dans le cas d’une éprouvette faiblement
compactée. Il n’est cependant pas indiqué dans le rapport fait par cet auteur la direction

dans laquelle a été transmis le flux thermique par rapport a la direction de compactage.
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[II.3. PROPRIETES MECANIQUES

111.3.1. Effet de U'ajout d’EC et de l'orthotropie sur les performances mécaniques a

masse volumique fixée

Afin de prendre en compte 'anisotropie générée par un compactage manuel, les
éprouvettes testées dans ce point sont des cubes 15x15x15cm’. Pour une premiere analyse

du comportement orthotrope des bétons de végétaux étudiés ici, le lecteur pourra se

référer au Chapitre VI:IV.2.3.
[11.3.1.a. Comportement dans la direction paralléle au compactage

La Figure III. 65 apporte de premiéres informations quant a I'effet de 'EC sur les
résistances mécaniques des bétons de végétaux. Lorsque la sollicitation est effectuée dans
la méme direction que le compactage (configuration mur banché), 'ajout d’EC permet

une nette amélioration notamment de la zone élastique.
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Figure II1. 65. Courbes de compression dans la direction paralléle au compactage
d’éprouvettes 15x15x15cm’ réalisées avec les formulations de béton de chanvre (a) et de
tournesol (b) adjuvantés avec I'éther de cellulose MHEC. Faciés de rupture caractéristique de
I'essai en configuration mur banché (c).
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Lorsque les éprouvettes sont sollicitées dans la méme direction que le compactage
(configuration mur banché), le comportement mécanique qui en résulte est plus proche
d’un essai d’écrasement que de compression. Aprés une phase élastique qui se termine a
environ 1% de déformation, un infléchissement de la courbe est visible sur les
éprouvettes adjuvantées jusqu'a 5% de déformation. Cet infléchissement est synonyme
d’endommagement progressif et irréversible des ponts de liants entre particules. S’en suit
une phase de grandes déformations qui correspond a 'écrasement progressif des
particules et a la diminution de la porosité inter et intra-particulaire. On note que cette

phase est identique ou proche de celle que subissent les éprouvettes de référence B-Ch-
Ref et B-Tr-Ref.

Le type de rupture observé (cf. Figure III. 65¢), méme s’il ne conduit pas a la
destruction de I'éprouvette, est caractéristique de la compression d’un cube de béton. La
rupture observée, laisse apparaitre une fissuration diagonale de type « sablier » [DEL 08],
mais qui semble étre influencée par l'orientation paralléle des particules par rapport au
plan de compression. Par ailleurs, la rupture n’est pas parfaitement initiée aux coins de
I'éprouvette, comme c’est le cas avec le béton [IND 08], mais sous la couche de matériau

carbonaté.
[11.3.1.b. Comportement dans la direction perpendiculaire au compactage

Lorsque les cubes sont sollicités perpendiculairement a la direction de compaction
(conditions mur projeté), le type de comportement s’avere identique quelque soit le

dosage en EC ou le type de granulat. Les étapes principales sont les suivantes :

2 Zone élastique homogene (=0-1%): les joints de liants maintenant entre
elles les particules végétales sont sollicités ;

2 Zone de déformation élasto-plastique (e=1-3%): les joints de liant
rompent progressivement et constituent les premiéres déformations irréversibles ;
2 Palier ou rupture progressive élasto-plastique (€>3%) : les joints de liants
sont entierement rompus. Les frottements inter-particulaires subsistants
permettent de maintenir un palier de contraintes (cf. Figure III. 66a) ou de
contenir la diminution de ces contraintes (cf. Figure III. 66b). Il s’agit d’une zone

de trés grandes déformations.

La rupture de l'éprouvette (cf. Figure III. 66c) laisse apparaitre deux plans de
rupture paralleles au plan de compactage. Ces deux plans, proches de la surface, sont
caractéristiques d’'un effet de « peau» dii a une carbonatation de surface. Ils suivent
I'orientation longitudinale des particules végétales, générée par le compactage, et sont
ainsi le reflet du décollement interfacial qui se produit au cours de la compression. La
rupture est initiée aux angles, ou les contraintes sont les plus importantes [IND 08], mais

I'orientation des particules ne conduit pas a la forme de rupture classique en « sablier»

[DEL 08].
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Figure I1I. 66. Courbes de compression dans la direction paralléle au compactage
d’éprouvettes 15x15x15cm’ réalisées avec les formulations de béton de chanvre (a) et de
tournesol (b) adjuvantés avec I'éther de cellulose MHEC. Faciés de rupture caractéristique de
I’essai en configuration mur projeté (c).

[11.3.1.c. Effet de 'éther de cellulose

L’observation de la Figure III. 67 permet d’identifier clairement I'effet de 'EC sur
les propriétés mécaniques. Ainsi, le module d’Young et les résistances mécaniques
augmentent de facon quasi-linéaire avec la quantité d’EC ajoutée. L'effet est indépendant

du type de ressource utilisé.

Dans la direction parallele au compactage (configuration mur banché), le
module d’¢lasticité E et la résistance en compression a 1% de déformation Re o croissent
d’environ 200 a 350% lorsque 2% d’EC sont ajoutés par rapport a 'eau de gachage (B-
Ch-1% et B-Tr-1%). Cette amélioration des propriétés, si elle est toujours visible apres 5%
de déformation, n’est plus que de 80 a 150% du fait des ruptures irrémédiables des ponts
de liants qui aboutissent 2 un régime d’écrasement progressif commun aux éprouvettes a

partir de 3% de déformation.

Dans la direction perpendiculaire au compactage (configuration mur projeté),
I'ajout I’EC permet une augmentation du module d’élasticité E et de la résistance Re o
de 75 a 120% pour les formulations B-Ch-0,5% et B-Tr-0,5% et 150 a 200% pour les
formulations B-Ch-1% et B-Tr-1% (cf. Figure III. 67a). La méme tendance est observable
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pour la résistance maximale Rqyax. Les éprouvettes de tournesol B-Tr-0,5% et B-Tr-1%
ont ainsi des résistances ultimes respectivement 100% et 200% supérieure a la
formulation de référence B-Tr-Ref. Cet effet est moins marqué sur les éprouvettes de

chanvre, 'augmentation de B-Ch-0,5% et B-Ch-1% étant respectivement de 60 et 140%.

80 0,6
Module Résistance a 1% de
d’Young E 1 déformation R o,

0' T 1 OI T 1
0 1 2 1 2

0
Dosage EC par rapport a E;(%) Dosage EC par rapport a E;(%)

Figure III. 67. Courbes montrant 'influence du dosage en EC par rapport a ’eau de gichage
Eg sur le module d’Young (a) et la résistance mécanique en compression a 1% de
déformation (b) des bétons de chanvre et de tournesol élaborés.

[11.3.1.d. Tableau récapitulatif et discussion

L’ajout d’éther de cellulose(EC) a hauteur de 1 & 2% par rapport & Ueau de gachage
dans la formulation des agrobétons permet, a4 masse volumique fixée, une amélioration
importante des propriétés mécaniques, particulierement dans la zone élastique des éprouvettes.
Une relation quasi linéaire est observée entre le dosage en EC et cet accroissement des
propriétés. Cette augmentation de la rigidité, allant de 150 a 350% (rapport EC/Eg de 2%)
en fonction de la direction de sollicitation des éprouvettes, est le reflet direct de 'amélioration
globale de linterface liant/végétal. Aprés la rupture compléte de ces interfaces (€82-3%), ou
ponts de liant, les matériaux adjuvantés présentent un comportement qui tend wvers celui des
bétons de référence. La meilleure qualité d’interphase observée au §II lorsque de 'EC est ajouté
s‘avéere donc un bon indicateur pour anticiper les meilleures performances mécaniques

macroscopiques de l'agrobéton.

L’'impact de Uorthotropie du matériau sur le comportement mécanique est toujours
visible. Néanmoins, il est moins marqué car la plus forte tendance a agglomération du
matériau, induisant une compactabilité accrue, engendre une réorientation moins forte de la
structure particulaive du matériau lors de la mise en ceuvre. Cette tendance confirme celle déja
visible sur les résultats thermiques. Au final, Uaugmentation du module d’Young lorsque l'on
passe de la configuration mur banché (//) @ mur projeté (L) passe d’environ 150% pour les
bétons B-ChRef et B-Tr-Ref a 40/80% pour les bétons adjuvantés a 'EC.
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Tableau III. 23. Récapitulatif des propriétés mécaniques des bétons de chanvre et de tournesol
adjuvantés avec I’éther de cellulose MHEC.

Nom de la Paocs  Direction de Epenre Re Resy
formulation® [kg.m’]@ sollicitation** [MPal& [MPa] [MPa]z

// (banché) 5,6 £0,3*® 0,066 +0,01*B 0,276 +0,04*

B-Ch-Ref? 185369 1 (projeté)d 20 338 0,160 +0,015@ 0,246 +0,0150
// — 1A +158%0 +144%0 -11%M
// 21,9 #2,1 0,205 +0,006 0,553 40,017
B-Ch-0,5%0 1913@ 18 36,8 +6,10 0,288 +0,053E 0,391 +0,11R
// — 1B +68%0 +40%0 29%0
//% 29,6 3.4 0,282 +0,028 0,707 +0,108
B-Ch-1%0 43349 1R 53,2 +7,3@ 0,455 +0,0448 0,640 +0,066C]
// — 1A +80%0 +61%M -9,6%0
//B 7,7+0,58 0,078 +0,01 0,305 +0,03
B-Tr-Reft) 45;% I 18,9 +1,10 0,144 00188 0,180 £0,03@
// — 1@ +144 %0 +84 %0 -41%0
//B 22,8 #£3.88 0,213 +0,027 0,569 +0,037
B-Tr-0,5%0 453 10 42,7 +2,3@ 0,309 +0,089E 0,330 +0,06
/) — 1 +87,8%0 +45%0 42 %0
//% 34 +33@ 0,319 +0,017@ 0,684 +0,12
B-Tr-1%0 1615 78 1R 60,4 +5,18 0,471 +0,0668 0,493 +0,072H
// — 1B +78%0 +489%0 -28%!2

* Intervalle de confiance 26 (95%)
**Direction de sollicitation en compression par rapport a la direction de compactagell

111.3.2. Effet de U'ajout d’EC sur la compactabilité des mélanges et les performances

mécaniques

Les essais présentés dans ce point ont été conduits uniquement avec la chénevotte.
Les éprouvettes testées sont de dimension @11x22cm’ et ont été mise en ceuvre soit avec
une masse volumique Pz visée de 490kg.m” (B-Ch-Ref, B-Ch-0,5% et B-Ch-1%), soit
avec une masse volumique imposée par une contrainte de compactage constante (B-Ch-

Ref-2, B-Ch-0,5%-2, B-Ch-1%-2 et B-Ch-1,5%-2).
[11.3.2.a. Comportement des éprouvettes cylindriques en compression

Le type de comportement observé lors de la compression de cylindres de bétons

de chanvre est similaire pour toutes les éprouvettes considérées (cf. Figure III. 68b). Une
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phase de compression élastique (€<2%) laisse place 2 un endommagement élasto-plastique
progressif jusqu’a atteindre un palier de contrainte aux alentours de 10% de déformation.
Ce comportement est donc similaire a celui des cubes compressés dans la méme direction
que le compactage (cf. Figure III. 68a) a l'exception de la derniére phase qui voit
I'écrasement progressif du matériau. L'élancement de 2 des éprouvettes cylindriques
implique en effet leur flambement ou leur gonflement a partir de déformations
supérieures a 5%. Si c’est également le cas avec les cubes, leur élancement de 1 ne conduit
pas a la destruction de la structure du matériau et permet leur écrasement progressif a

contrainte croissante.

Les résultats (cf. Figure III. 68b) démontrent une nouvelle fois 'aptitude des EC a
améliorer la résistance en compression des mélanges a masse volumique fixée. L'aptitude
croissante au compactage lors de 'ajout d’EC de 1 a 3% (B-Ch-0,5%, B-Ch-1% et B-Ch-
1,5%) par rapport a I'eau de gichage entraine une augmentation supplémentaire de cette

résistance et mérite d’étre détaillée.
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Figure I1I. 68. Comparaison du comportement en compression d’éprouvettes cylindriques et
cubiques (a). Courbes de compression dans la direction paralléle au compactage
d’éprouvettes cylindriques @ 11x22cm’ réalisées avec les formulations de béton de chanvre
(b) adjuvantés avec ’éther de cellulose MHEC. Diagramme récapitulatif des résistances en
compression a 1% et 5% de déformation puis a la rupture de ces méme formulations (c).
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I11.3.2.b. Effet du compactage et de 'accroissement de masse volumique

Il a été observé au §II1.1.1 que la masse volumique des bétons de chanvre élaborés
(B-Ch-Ref-2, B-Ch-0,5%-2, B-Ch-1%-2 et B-Ch-1,5%-2) croissait quasi-linéairement avec la
quantité¢ d’EC ajouté a 'eau de gachage (rapport EC/Eg). L'augmentation de la viscosité
et du seuil de cisaillement de la pate lors de I'ajout d’EC permet en effet de contenir le

retour élastique des particules lors d’une mise en forme par compactage, méme manuel.

Il apparait que I'évolution des propriétés mécaniques (E, R¢) est fortement liée a
celle de la masse volumique de celles-ci (cf. Figure II1. 69), comme cela a pu étre noté par
de nombreux auteurs [CER 05, ELF 08, NGU 09-1, MOU 09]. Une corrélation
réciproque peut étre effectuée entre résistances mécaniques et quantité d’éther de
cellulose (EC/Eg) (cf. Figure III. 69a). Néanmoins, il faut également considérer
I'accroissement des propriétés mécaniques généré par 'ajout d’EC qui a été mesuré a

masse volumique constante des éprouvettes (cf. §111.3.1).

La courbe présentée sur la Figure III. 69b montre que les résultats d’'une mise en
forme avec une contrainte de compactage fixée de bétons de chanvre incluant un taux
croissant d’EC  s’éloigne des courbes {Reyax=A.pPaos’} classiquement observées sur les
bétons de chanvre [ELF 08]. Si 'on se fie a ces lois, environ 25% de la différence de R
vax entre les éprouvettes B-Ch-Ref-2 et B-Ch-1,5%-2 est attribuable a I'augmentation de
masse volumique. En d’autres termes, environ 75% de l'amélioration des propriétés

mécaniques est di a I'effet des molécules d’EC sur le mélange, notamment a l'interface

liant/végétal.
o : R (EC)
o e A D B-Ch-1,5%-2
EC/Eq B-Ch-1,5%2 } [ ; ' A
AE <IN MOUO9)
<3 By - [ELF 08] "
) % 40 &
©) (e T
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Figure III. 69. Evolution du module d’Young d’éprouvettes &11x22 de bétons de chanvre
adjuvantés ou non avec 'EC (compactage manuel, séchage a 60£0,1°C, <4%HR) en fonction
de leur masse volumique et en comparaison de I’évolution de leur rapport EC/Eg (a).
Evolution de la résistance maximale en compression de ces éprouvettes en comparaison des

lois {Rcyvax=A.pacs”} [ELF 08, MOU 09].
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[11.3.2.c. Tableau récapitulatif et discussion

L’ajout d’éther de cellulose (EC) dans la composition des bétons de végétaux accroit de
facon intéressante leur aptitude au compactage et permet notamment un démoulage immédiat.
A contrainte appliquée équivalente, la masse volumique des éprouvettes se trouve augmentée de
facon quasi-linéaire avec la quantité d’EC. Cette relation de linéarité est également visible en
ce qui concerne les résistances mécaniques, qui augmentent quasi linéairement avec la quantité
d’EC et la masse volumique séche pyop. L'observation des courbes Rc=f(0a05) disponibles dans
la littérature pour les bétons de chanvre ne permet de justifier que 25% environ de
Vaccroissement de Royax par la hausse de paop. Les 75% restants doivent étre attribués a

Uamélioration de la gestion de U'eau et de la qualité d’interface par les molécules d’EC.

Tableau III. 24. Récapitulatif des propriétés mécaniques des bétons de chanvre et de tournesol
adjuvantés avec I’éther de cellulose MHEC.

Nom de la PaoB Direction de  Erente Reis Reso, R
formulation® [kg.m’]@ sollicitation** [MPa]  [MPa] [MPalg  [MPal2

B-Ch-Ref?  483,9+6*  // (banché) 7,3+3*8 0,069+0,02*@0,22+0,04*00,34+0,12*

B-Ch-0,5%B 491,9+11,42 // 17,945 0,153 0,03t 0,35 +0,072 0,4 +0,1
B-Ch-1%B  494,5 +48 //B 28,6 +5 0,258 +0,04m0,56 +0,0120,63 +0,05
B-Ch-Ref-22  517,6 +200 //B 10,241,481 0,098 +0,026 0,28 +0,04E 0,35+0,07*@
B-Ch-0,5%-22 592,2+120 //B 22,7+2,48 0,230 +0,03@0,71 +0,01@0,87 +0,07(
B-Ch-1%-28 599,6+220 //B 39,2 +30@ 0,391 +0,036 1,1 +0,028 1,47 +0,31E
B-Ch-1,5%-2R 653,4+190 //B 56,4 78 0,576 +0,016 1,5 +0,088 1,8 0,19

* Intervalle de confiance 20 (95%)

**Direction de sollicitation en compression par rapport a la direction de compactagell

111.3.3. Analyse thermogravimétrique de la matrice aprés essai

Apres les essais de compression a 60 jours, le passant a 80um de la matrice des
éprouvettes a été prélevé puis analysé directement en ATG (10°C.min", Flux d’azote). Les

températures de décomposition caractéristiques sont décrites en Annexe B.6.

Une analyse des pertes de masse de échantillons (cf. Figure III. 70) permet de
distinguer clairement les prélévements effectués sur les bétons adjuvantés. Une perte en
masse des poudres prélevées sur les éprouvettes B-Ch-1% et B-Tr-1% de 30 a 35%

supérieure a celle des éprouvettes de référence est en effet visible. Cette décomposition
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plus importante s’explique en plusieurs points résumés dans le Tableau III. 25. Tout
d’abord, 'augmentation globale de la quantité d’hydrates (CSH, Ettringite) qui souligne
une prise plus importante lorsque 'EC est ajouté au mélange. Notons que la quantité de
CSH déshydroxilés autour de 90°C semble supérieure pour les bétons de chanvre que
ceux de tournesol. Il faut néanmoins tenir compte du couplage de ce pic avec celui de

'eau libre qui peut fausser I'interprétation.
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Figure I11. 70. Courbes TG/DTG des prélevements de matrice effectués sur des éprouvettes
de béton de chanvre (a) et de tournesol (b) adjuvantées ou non avec de I'EC.
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La bande caractéristique de la décomposition des polysaccharides (centrée a
260°C), identifiée au chapitre précédent comme étant due au fines particules des
granulats végétaux, voit son intensité augmenter avec I'ajout d’EC (cf. Tableau III. 25).
On peut ainsi faire 'hypothése d’'une décomposition de 'EC dans la méme gamme de
température que les polysaccharides des tiges lignocellulosiques. L’observation du pic de
décomposition du MHEC pur, centré autour de 350°C (cf. Figure III. 70c), apparait a
premiére vue en contradiction avec cette hypothése. Une telle différence entre la
température de décomposition d'un MHEC pur et du méme composé dans une pate
cimentaire a toutefois été observée par Knapen et al. [KNA 09]. Des pics centrés autour
de 270°C dans des pates de ciment contenant des éthers d’amidon peuvent également
étre identifiés dans le travail de Peschard et al. [PES 06]. Les différences de perte de masse
pendant la décomposition des polysaccharides entre les échantillons non adjuvantés et
adjuvantés sont respectivement de 0,6% et 0,7% pour les prélevements effectués sur les
bétons de chanvre et de tournesol. En tenant compte d’'une décomposition de 80% de
I'EC pur (cf. Figure III. 70c), de la part d’eau liée dans I'échantillon lors de I’hydratation
ainsi que des particules fines du granulat végétal présentes dans la matrice, cette perte de

masse supplémentaire due uniquement a la présence d’EC est plausible.

L’ajout d’EC dans les mélanges engendre sur la phase de déshydroxylation de
Ca(OH), une perte de masse (Amcy) plus importante des poudres issues des bétons de
chanvre. Cette perte de masse reste en revanche identique entre les mélanges B-Tr-Ref et
B-Tr-1%. 1l est donc difficile de conclure quoi que ce soit de ce point de vue, d’autant
plus que la ligne de base des pics de Portlandite, si elle est identique dans les bétons de

tournesol, differe sur les bétons de chanvre.

La quantité de carbonates (Amcc) présents a coeur des éprouvettes 15x15x15cm,
loin d’étre négligeable deux mois apres la gichée, augmente quasi-proportionnellement
avec la teneur en EC. Les quantités formées sont par ailleurs indépendantes du granulat
utilisé. L’explication la plus probable a ce phénomeéne est une plus grande perméabilité a
Pair des bétons adjuvantés. Les EC sont en effet réputés pour améliorer notablement les
propriétés de transferts des mortiers, et notamment la perméabilité a 'air [POU 10].

Tableau III. 25. Pertes en masse mesurées sur les courbes TG pour les composés
polysaccharidiques (Poly), la Portlandite (CH) et les carbonates (CC).

Nom de la Ampory Amcy Amc Amcpcq  Amrora
formulation? [9%] [%] [%]R [9%] [%]E]
B-Ch-Refl -1,96 0,8 4,30 5,18 -10,6
B-Ch-0,5%0 2,1 -1 -5 O8] -11,8
B-Ch-1%0 2,5 -1,5 6,20 1,78 -14,3
B-Tr-Refl -1,90 -1,46 4,13 -5,5m -10,8
B-Tr-0,5%0 2,2 -1,5 -5,20 6,70 -12,4
B-Tr-1%0 -2,6 -1,5 6,20 1,770 -14,2
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De fait, la perte de masse Amcy.cc) due a la présence de chaux dans la matrice,
sous forme Ca(OH), et CaCO;, est de 40 a 50% plus importante pour les poudres
prélevées sur B-Ch-1% et B-Tr-1%. Il y a donc eu un transfert de chaux, sous forme d’ions
calciums ou de cristaux de Portlandite, nettement moins important lorsque 'EC a été
ajouté. Notons que les valeurs répertoriées dans la Tableau III. 25 ne sont pas
représentative du mélange car les proportions d’eau liée et de fines issues du granulat

végétal ne sont pas maitrisées.

[V. BILAN DU CHAPITRE VII

Lorsque 'on souhaite réguler les échanges en eau entre une pate de liant et une
particule végétale poreuse, la solution la plus simple techniquement s’apparente a
adjuvanter spécifiquement le liant en amont. La partie bibliographique de ce document a
ainsi permis d’identifier un type de molécules, les éthers de cellulose (EC), capables de
jouer ce role de régulateur notamment en augmentant la rétention en eau des mortiers.
L’ajout d’'un EC de type MHEC sur le liant et les agrobétons de chanvre et de tournesol a

été testé dans le cadre de ce Chapitre.

L'étude du liant ponce/chaux adjuvanté avec des rapports massiques EC/Eg*
variant de 1 a 2% a deés lors permis de vérifier 'aptitude de cet additif a augmenter la
rétention en eau de la pate, augmenter jusqu’a un facteur 10 la viscosité dynamique de la
solution interstitielle et faire chuter jusqu'a 43mN.m" la tension superficielle de cette
méme solution. L'impact de ces modifications sur 'aptitude d’une particule végétale a
absorber par capillarité ce liquide interstitiel s’est cependant avéré minime Par la suite,
I'analyse de la ZTI ou Zone de Transition Interfaciale formée entre les particules
lignocellulosiques (chanvre et tournesol) et le liant montre toutefois 'aptitude d’un ajout
d’EC a améliorer la qualité d‘interface. Trois points principaux sont retenus et rejoignent

les hypotheéses fixées au Chapitre I1:111.2.3 :

2 une diminution globale de la largeur de la zone de gap liant/particule,
voire sa disparition, ce qui atteste d’'une meilleure adhésion entre ces deux entités.
Les chaines polymériques d’EC, qui forment un réseau réticulé [POU 06]
possedent en effet la capacité de se lier aussi bien avec les particules minérales que
végétales [BRU 11].

Q la quasi-disparition du gradient de concentration en calcium qui
démontre la capacité du liant a s’opposer au départ des ions Ca™, en solution
dans le milieu interstitiel, vers la particule. Trois processus peuvent entrer en jeu.
Tout d’abord, la résistance du liant a la pression capillaire générée par la
particule végétale, qui s’explique par 'augmentation de la rétention en eau du

liant mais aussi de la viscosité¢ du liquide interstitiel (Loi de Darcy). Ensuite, la

¥ EC/Eg : Ether de Cellulose/Eau de gachage
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diminution de la diffusion des ions Ca®" et des particules en suspension dans le
liquide interstitie]l dans lequel les chaines d’EC jouent un role de barriere de
diffusion di a leur forte concentration dans le milieu [SHI 99, BEN 09]. Enfin,
'aptitude des chaines d’EC a jouer un réle de chélateur des ions Ca**, au méme
titre que les pectines, empéche leur départ [DUP 99, BOH 01].

Q la diminution du gradient de porosité, que ce soit en largeur ou en
intensité. Elle peut s’expliquer par la résistance a 'absorption par capillarité qui
empéche la stagnation de 'eau vers l'interface puis I'effet de mur couramment
observé autour des granulats du béton [SCR 96, DIA 01]. Par ailleurs,
I'augmentation de la viscosité et du seuil de cisaillement de la pate s’oppose

également au déplacement des bulles d’air.

LIANT ADJUVANTE

(I

ANCISOTATIADONDIT LYVINNYID)

LIl Ed

Particule de Réseau réticulé 2+
E— JEC e IonCa
Plaquettes de Bulle d’air le vége

¢ Ca(OH), religes mésoscopique I:j Cellu e végétale
par PEC entourée d'EC allongée

Figure III. 71. Schéma basé sur les hypothéses de comportement des éthers de cellulose (EC)
en milieu cimentaire décrivant 'interaction d’une pate du liant ponce/chaux adjuvanté avec
une particule lignocellulosique poreuse au moment de leur mise en contact.

La Figure III. 71 rassemble les éléments d’explication précités et explique
I'amélioration de la qualité de la matrice a I'interface en posant 'hypothése d’un réseau
réticulé et gélifié¢ I’EC qui fige le squelette granulaire, I'eau de gichage et les ions en
suspension et permet ainsi la rétention de 'eau. Ce réseau réticulé en milieu confiné
s’'opposerait alors aux forces de capillarité générées par les particules végétales sur le
liquide interstitiel. En initiant de multiples points d’accroche entre particules, il est par
ailleurs a la base de la forte cohésion interne du liant. Il génére aussi les liaisons a la base

de 'adhésion avec les particules végétales adjacentes.

Ces évolutions des propriétés du liant et de 'interface liant/végétal, initiées par

I'ajout I’EC, ont également eu un effet significatif sur les composites multi-interfaces que
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sont les agrobétons. Tout d’abord du point de vue des mélanges obtenus qui présentent
une capacité d’adhérence, une viscosité et une tendance a I'agglomération accrues qui
ouvrent des perspectives d’utilisation des agrobétons adjuvantés en tant qu’enduit léger.
Ces propriétés sont également a la base de I'aptitude du mélange a contenir le retour
élastique des particules, permettant ainsi un compactage amplifié et un démoulage
immédiat.

Apres 60 jours de séchage, les éprouvettes élaborées 2 masse volumique constante
présentent des propriétés thermiques équivalentes quelque soit I’adjuvantation. En
revanche, une augmentation des propriétés mécaniques est mesurée avec l'ajout d’EC.
Avec un rapport EC/E; de 2% massique, les éprouvettes voient leur module élastique
s’accroitre de 150 a 350% en fonction du granulat et de la direction de sollicitation.
L’analyse post-compression des éprouvettes révele un poudrage nettement moins marqué
que sur les éprouvettes de référence et une cohésion inter-particulaire, inexistante
auparavant. L'effet de l'isotropie transverse du matériau observé au chapitre précédent est
toujours visible mais est moins marqué lorsque 'EC est ajouté. Cette observation est
vérifiée aussi bien pour les propriétés mécaniques que thermiques. Il s’agit [a d’un effet
direct de la forte tendance a I'agglomération des mélanges adjuvantés qui nécessitent un

compactage moins important et sont au final moins orientés.

Par ailleurs, cette plus forte compactabilit¢ des mélanges contenant de I'EC
entraine a contrainte de compactage fixe un accroissement de la masse volumique des
agrobétons fonction du rapport EC/Eg. En variant ce rapport de 0 a 3%, les résultats a
60 jours montrent une augmentation linéaire de la résistance mécanique Reyax de
cylindres de bétons de chanvre de 0,35 jusqu’a 1,8MPa pour des masses volumiques
séches Pop variant de 520 a 650kg.m”. Une comparaison avec les courbes d’évolution de
Rewmax en fonction de paop reportées dans la littérature [ELF 08, MOU 09] montre que
seulement 25% de I'augmentation est due a paop. De fait, 75% de 'augmentation des
propriétés mécaniques est dit a I'effet des molécules d’EC et a leur aptitude a améliorer
nettement la qualité d’interface. Soulignons que ces résultats résultent de tests réalisés

uniquement a 60 jours et dans des conditions de séchage particulieres (20°C, 35%HR).

L’analyse thermogravimétrique des poudres issues des éprouvettes cubiques a
permis par ailleurs de confirmer Paptitude de 'EC a maintenir la chaux Portlandite
dans la matrice. Une formation d’hydrates, une quantité résiduelle de Ca(OH), et une
formation de CaCO; plus importantes sont ainsi mesurées. La carbonatation plus
importante a cceur peut par ailleurs étre reliée a une plus grande perméabilité a air des
éprouvettes adjuvantées. Une autre propriété de transfert, la capacité d’absorption en eau
par capillarité, s’est avérée nettement diminuée avec I'ajout d’EC. Les éprouvettes B-Ch-
1% et B-Tr-1% permettent une chute d’environ 40% du coefficient d’absorption C, qui
s’établit autour de 18 g.m™.s"* pour ces deux agrobétons. L’ajout d'un EC de type MHEC
a donc tendance a diminuer les transferts liquides et augmenter les transferts gazeux au

sein des agrobétons, ce qui a déja été observé sur des mortiers de ciments [POU 10].
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Conclusion générale

L’¢élaboration, la caractérisation et la compréhension du fonctionnement des
bétons de végétaux lignocellulosiques, ou agrobétons, sont devenues au fil de la décennie
passée des thémes de recherche a part entiére. Ils regroupent aujourd’hui un nombre
croissant d’acteurs francais et internationaux qui se structurent autour de conférences
dédiées (Le chanvre dans tous ces états), de colleges scientifiques (CenC) ou encore d'un
comité technique international (TC BBM-RILEM). Le travail de thése présenté dans ce
document s’inscrit pleinement dans ce contexte. Sa structure (cf. Figure III. 72) s’articule

autour de sept chapitres, répartis en trois parties.

La partie d’analyse bibliographique a fait 'objet de deux chapitres qui ont permis
de dégager des problématiques de travail articulées autour de deux axes (cf. Partie I -
Syntheése Bibliographique):

2 Axe 1 (Chapitre I): Elaboration d’agrobétons constitués de granulats
lignocellulosiques (tige de chanvre ou tournesol) et d’un liant pouzzolanique issu
des ressources volcaniques locales répondant aux critéres de la construction en
béton de chanvre;

2 Axe 2 (Chapitre II): Observation, analyse et amélioration de l'interface

formée entre un liant minéral et une particule lignocellulosique poreuse et

hydrophile.

SELECTION DES
MATIERES PREMIERES
MINERALES

SELECTION DES CHAPITRE I\Y
VEGETAUX

b
ELABORATION
D’UN LIANT

LIGNOCELLULOSIQUES
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gt
TRAITEMENT DES CY\P\ ADJUVANTATION CHAPITRE V

GRANULATS

AN SPECIFIQUE DU
VEGETAUX

LIANT
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L' INTERFACE
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IBFNORVATION ET

CARACTHINION {

Figure III. 72. Organigramme structurel du travail de thése.
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AXE 1

R Quels critéres de sélection et quelles propriétés du granulat prendre en compte pour

anticiper U'utilisation d'une ressource lignocellulosique ?

La deuxi¢me partie du document a permis de définir les méthodes et techniques
utilisées au cours de ce travail (Chapitre III) et de décrire les phases de sélection et de
caractérisation des matiéres premiéres minérales et végétales (Chapitre IV). Le partenariat
réalis¢ avec I'école VetAgroSup a ainsi permis d’identifier la tige de tournesol comme
ressource lignocellulosique potentielle [PRI 10]. Cette plante est en effet disponible en
larges quantités sur la région Auvergne (>25000ha), sa tige étant majoritairement restituée
au sol apres la culture. L’analyse des propriétés et de la microstructure de cette ressource
en comparaison de la chénevotte a ensuite permis de déceler de nombreuses similitudes
avec cette derniere [NOZ 12]. Les propriétés comparées ont été la porosité (tailles et
quantité), I'hydrophilie de surface, les caractéristiques du granulat (granulométrie,
morphologie et surface spécifique) ou encore l'absorption/adsorption en eau de ces
granulats. Les similitudes observées ont permis d’utiliser le granulat de tournesol de

maniére identique a la chénevotte lors de I'élaboration d’agrobétons.

1= Quels critéres techniques prendre en compte pour juger qu'un liant est adapté a

Iélaboration d’agrobétons ?

Concernant les matiéres premiéres minérales, une étude menée en partenariat
avec le Laboratoire Magma et Volcans a permis de sélectionner le sable ponceux
pouzzolanique de la carriere du Cheix. Ce sous produit d’une carriere Puydomoise, a la
réactivité pouzzolanique intéressante, a été transformée en filler par broyage mécanique.
L’¢laboration du liant pouzzolanique utilisant cette matiére en mélange avec une chaux
CL90 a fait 'objet du Chapitre V, dont la structure méle analyse bibliographique et
validation expérimentale. Dans un premier temps, une étude d’optimisation du rapport
ponce/CL90 optimum a été réalisée en variant la teneur en chaux de 5 a 30% et en
mesurant la résistance en compression de 7 a 280 jours. L'optimum a été trouvé aux
alentours de 20% de chaux, ce qui correspond aux recommandations faites dans la
littérature [VIC 1818, MIL 74, FOU 78] et permet de limiter la quantité de matiéres
calcinées. Une activation chimique au sulfate de soude Na,SO,, disponible naturellement
ou comme sous-produit industriel, 3 permis d’améliorer la prise a court terme et les
résistances mécaniques des pates de liant a 28 jours (E/L=0,4, 13,8MPa, +100%). Cet
accélérateur de prise a donc été intégré a la formulation du liant de référence composé
de 80% en masse de ponce du Cheix broyée, 20% de chaux aérienne CL90, 4% de
Na,SO, et 50% d’eau. Aprés séchage, sa masse volumique avoisine 1200kg.m”. Le liant
de référence élaboré posséde donc des propriétés mécaniques et une densité proches des
liants utilisés habituellement pour fabriquer des bétons de chanvre [NGU 09-1]. Sa
prise, majoritairement pouzzolanique, est en revanche treés différente.
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R Les ressources sélectionnées pour leur similitude avec la chénevotte permettentelle
Uobtention d’agrobétons aux propriétés (mécaniques, thermiques) similaires a celles des

bétons de chanwvre ?

La derniére phase de ce premier axe de recherche a concerné la validation du
couple formé entre le liant de référence et les granulats de chanvre ou de tournesol. Pour
cela des formulations de type mur ont été élaborées avec un rapport massique
liant/granulat de 2. La résistance mécanique obtenue aprés 60 jours de cure (masse
stabilisée) sur des cylindres 11x22cm’ est respectivement de 0,34MPa (481kg.m”) et de
0,27MPa (451kg.m”) pour les bétons de chanvre et de tournesol. Le module d’Young
moyen de ces mémes bétons est respectivement de 7,3MPa pour le chanvre et 6,1MPa
pour le tournesol. Pour les deux ressources, la résistance mécanique est donc conforme
aux recommandations des régles professionnelles (>0,2MPa) mais ce n’est pas le cas pour
le module d’Young (>15MPa). Dans le méme temps, la conductivité thermique a I'état sec
du béton de chanvre est de 0,098 W.m".K"' contre 0,094 W.m"'.K"' pour le béton de
tournesol. Si 'on tient compte d’'une masse volumique plus faible du béton de tournesol,
due notamment a la présence de la moelle cellulosique, les propriétés mécaniques et

thermiques obtenues avec les deux ressources sont équivalentes.

R Le liant élaboré permetil la fabrication d’agrobétons aux propriétés similaires a

celles des liants commerciaux ?

Une étude encadrée en parallele de la thése et réalisée par Morgan Chabannes
[CHA 12] a permis de montrer que le liant ponce/chaux permettait I'obtention de bétons
de tournesol aux propriétés mécaniques et thermiques équivalentes a celles de liants
commerciaux. La comparaison a été effectuée sur des formulations et des masses

volumiques identiques.

QPO

AXE 2

Le deuxiéme axe de la recherche exposée dans ce document a tenté de résoudre le
probléme des interfaces liant/végétal en suivant deux stratégies: la modification des
particules végétales (Chapitre VI) ou I'adjuvantation spécifique du liant (Chapitre VII). Il
a constitué la partie central du travail de thése et permet aujourd’hui d’éclaircir certains

points.
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1= Comment caractériser a court et moyen terme l'adhésion entre un liant minéral et

une particule végétale ductile et hydrophile ?

La premiére stratégie visant a modifier les granulats (Chapitre VI) a donné lieu a
des comparaisons a I’échelle du granulat, de l'interface liant/granulat et de I'agrobéton.
Deux traitements ont ainsi étés appliqués : une lixiviation en solution de Ca(OH), a
40g.L" pendant 2H et un recouvrement a l'huile de lin (Huile/Granulat=0,5). Leur
influence a court terme a été étudiée griace a l'essai dit de la plaque immergée [AMZ 08]
qui consiste a suivre la structuration du liant autour d’une plaquette végétale fixe. Des
essais de validation ont permis de montrer 'influence couplée du retrait du liant et de
I'adhésion plaque/liant sur la création des contraintes interfaciales mesurées par le biais
de cet essai [NOZ 12-2]. L’influence positive du prémouillage des granulats sur la création
de I'adhésion végétal/liant a ainsi pu étre mise en évidence. Les tests réalisés soulignent
qu'une quantité d’eau de prémouillage de 80 a 120% de la masse des granulats est un
bon compromis pour optimiser 'adhésion. Le traitement a la chaux s’est également avéré
tres favorable a l'interface en générant des contraintes interfaciales augmentées (+30%
Ch-Ca, +140% Tr-Ca). Le traitement a 'huile de lin a au contraire ét¢ a I'origine d’une
chute de ces contraintes (-20% Ch-HI, -70% Tr-HIl). L’essai de la plaque immergée est au
final une méthode comparative intéressante pour tester I'influence de traitements de
granulats lignocellulosiques sur 'adhésion liant/végétal. Il n’est en revanche plus adapté

deés lors que le liant ne subit pas de retrait en conditions endogeénes.

R Quelles méthodes employer pour observer et analyser correctement la ZTI entre un

liant minéral et une particule végétale ductile et hydrophile ?

L'observation de l'interface liant/végétal, dont I'objectif était de compléter les
mesures de I'essai de plaque, a nécessité la mise au point d’'une méthode de préparation
d’échantillons pour le MEB. Suite a cela, I'analyse de l'interface entre une particule de

chanvre ou de tournesol et le liant élaboré a permis de révéler trois types de probléemes:

Q Un gradient de concentration en calcium décroissant a 'approche de la
particule di aux échanges par capillarité et a la diffusion ionique dans le milieu
interstitiel;

Q Un gradient de porosité augmentant a 'approche de la particule qui peut
étre attribué au transport des bulles d’air et des particules en suspension vers
'interface;

Q Un décollement entre le liant et la particule végétale d0t & une mauvaise

adhésion, souvent doublé d’un gap di a la rétraction volumique de la particule.
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R Estce que les traitements employés se sont révélés un bon moyen d’améliorer

Vinterface liant/végétal et les propriétés finales des agrobétons élaborés ?

L'effet des deux traitements sur la régulation de ces trois types de problémes s’est
avéré différent. Le traitement en solution de Ca(OH), a ainsi permis de les réguler en
partie, notamment grice a une capacité d’adsorption/absorption réduite, une
mouillabilité¢ accrue et I'accroche mécanique offerte par des dépodts de carbonates en
I'essai de plaque. Le traitement a I'huile de lin a eu en revanche un impact négatif sur
I'interface avec un accroissement de la largeur des gradients observés. L’'analyse des
particules traitées révele une hydrophobisation partielle de la surface, a laquelle on peut

attribuer une mauvaise mouillabilité par le liquide interstitiel.

Les deux traitements étudiés dans le Chapitre VI, en plus d’étre compliqués a
mettre en ceuvre, ont au final un impact négatif sur les propriétés mécaniques de bétons
de chanvre et de tournesol. La stratégie d’analyse de l'interface liant/végétal mise en
ceuvre a permis d’anticiper ce résultat avec le traitement a I'huile de lin qui génére une
hydrophobisation négative a la création d’'une bonne interface avec le liant. Elle s’est
avérée en revanche infructueuse pour prédire la chute des propriétés des bétons de
granulats traités a la Portlandite, qui formaient pourtant une interface améliorée avec le

liant, a court et long terme (60j).

R La régulation des échanges aqueux grace a Uajout d’un rétenteur d’eau dans le
liant (éther de cellulose de type MHEC) estelle un bon moyen d’améliorer Uinterface liant

végétal ?

La seconde stratégie (Chapitre VII) a consisté a adjuvanter le liant avec un éther
de cellulose (EC) de type MHEC pour réguler les échanges en eau. L'utilisation d'un EC
a permis I'augmentation de la viscosité et la diminution de la tension superficielle du
liquide interstitiel tout en augmentant la rétention en eau du liant. Ces propriétés sont a
l'origine de la nette amélioration de la qualit¢ de l'interface formée entre les liants
incluant de 'EC et les particules lignocellulosiques. Les EC ont pur role de figer la
solution interstitielle du liant mais n’empéchent pas la propagation de cette solution non
confinée dans la structure poreuse du végétal. Ils forment un réseau hydraté réticulé et
gélifié qui dans le milieu confiné formé par le squelette granulaire du liant assure la
cohésion entre les particules minérales, la polarité de ces molécules leur permettant
notamment de s’adsorber sur leur surface. Ce réseau bloque ainsi les phénoménes de

filtration de I'eau et de déplacement des bulles d’air vers 'interface.
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R Quelles quantités d’adjuvant rétenteur d’eau fautil utiliser ?

Au cours de ce travail de these, des dosages importants allant de 0,5 a 1,5% d’EC
par rapport a la masse des poudres du liant ont été réalisés. En comparaison, les
mortiers CeREM préconisent un dosage nettement plus faible de 0,27%. Ces quantités
importantes de molécules polymeéres ont été nécessaires pour former une barriére a la
filtration de I'eau entre 'empilement granulaire constitué par le liant. A la suite de ce
travail, nous préconisons dans le cas de I'¢laboration d’agrobétons de doser les EC ou
tout autre rétenteur d’eau non pas par rapport a la masse des poudres, mais par rapport a

I'eau de gachage sur laquelle vont agir ces molécules.

R Quelle est Uinfluence de U'amélioration de la qualité d’interface sur les propriétés

mécaniques des agrobétons de masse volumique fixée ?

La résolution des probléemes d’interface s’est répercutée directement sur les
propriétés des agrobétons adjuvantés. A masse volumique fixée (460-490kg.m™), I'ajout
de 2% en masse d’EC par rapport a I'eau de gichage (E;) a engendré des augmentations
de 150 a 350% du module ¢lastique et de 120 a 150% de la résistance a 5% de
déformation, peu importe le granulat. L’analyse post-compression des éprouvettes révele
un poudrage nettement moins marqué que sur les éprouvettes de référence et une

cohésion inter-particulaire, inexistante auparavant.

R Quelle est influence de la quantité &’EC ajoutée sur Uaptitude au compactage et
au démoulage des agrobétons élaborés ainsi que sur leurs propriétés mécaniques et

thermiques?

Lors d’'une fabrication sans masse volumique imposée, la mise en oeuvre
d’éprouvettes avec un dosage croissant en EC a révélé le caractére facilitateur de
compactage de cet adjuvant. Une plus grande cohésion et une viscosité accentué,
couplées a une forte tendance a I'agglomération, permettent en effet d’atteindre une
masse volumique finale fonction croissante de la quantité d’EC. Le retour élastique des
particules compactées étant contenu, un démoulage immédiat des éprouvettes est des
lors possible. En variant le rapport EC/E; de 0 a 3%, les résultats a 60 jours montrent
une augmentation linéaire de la résistance mécanique Rcoyax de cylindres de bétons de
chanvre de 0,35 jusqu’a 1,8MPa pour des masses volumiques séches paop variant de 520 a
650kg.m”. Une comparaison avec les courbes d’évolution de Reyax en fonction de pags
reportées dans la littérature [ELF 08, MOU 09] montre que seulement 25% de
I'augmentation est due a paop. De fait, 75% de 'augmentation des propriétés mécaniques
est due a l'effet des molécules d’EC et a leur aptitude a améliorer nettement la qualité
d’interface. Dans le méme temps, la conductivité thermique augmente en fonction de la
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masse volumique suivant les tendances déja observées par plusieurs auteurs [CER 05,

NGU 09-1, MAG 10].

1= Quel est Uintérét de considérer les agrobétons comme des matériaux composites
multi-interfaces ? Quelle est Uinfluence de lorthotropie générée par le compactage sur les

propriétés mécaniques et thermiques des agrobétons ?

Les Chapitres VI et VII ont également été 'occasion d’étudier I'influence d’une
mise en forme par compactage sur 'orthotropie des agrobétons grice a la fabrication de
cubes 15x15x15cm’. Une utilisation du matériau en configuration mur banché permet
ainsi une sollicitation des particules végétales dans leur direction transversale de moindre
rigidité, engendrant un comportement élastoplastique fortement ductile. Dans cette
direction de sollicitation, un élancement 1 des particules conduit a un essai d’écrasement,
sans atteindre réellement de rupture, au contraire d’un élancement 2 (cylindre) qui
génére un réel essai de compression. Dans la direction perpendiculaire a celle de la
compaction, c’est a dire en configuration mur projeté, les particules lignocellulosiques
sont sollicitées plus largement longitudinalement. Dés lors, la rigidité du matériau se
trouve multipliée par un facteur 3 A 4 en comparaison de la configuration banché. En
revanche, les ponts de liant entre particules sont plus largement sollicités et se rompent
progressivement entre 1 et 3% de déformation. Cela provoque l'atteinte d’un palier de
compression que l'on peut attribuer au glissement frictionnel interparticulaire. D’un
point de vue mécanique, la forte augmentation de la rigidité dans la direction mur projeté
est un atout intéressant. En ce qui concerne les propriétés thermiques telles que la
conductivité thermique et I'effusivité thermique, elles s’avérent en moyenne 10% plus
faibles si le matériau est testé dans une configuration mur projeté. Ce résultat confirme
les observations faites par Nguyen [NGU 09-1] pour lesquels l'orthotropie s’avérait

néanmoins plus marquée, le compactage étant plus important.

PERSPECTIVES DE TRAVAIL

Il ressort instantanément de ce travail que la stratégie consistant a considérer les
agrobétons comme des composites multi-interfaces s’avére pertinente pour améliorer
leurs performances mécaniques. De notre point de vue, I'optimisation de ce type de
matériau requiert l'intégration dans la démarche d’élaboration d’une analyse fine des
interphases qui se forment entre le granulat végétal et le liant minéral choisis. Si
I'approche présentée ici reste a approfondir, elle permet d’appréhender a plusieurs

niveaux les problemes d’interface.

Le développement de 'essai de la plaque immergée pour déterminer 'adhésion a

court terme entre une plaquette lignocellulosique et un liant présente une solution
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originale et simple a mettre en place en laboratoire. Si le principe est ici exposé, il reste a
développer un prototype plus stable que celui utilis¢é pendant la thése et a valider la

méthode avec plusieurs liants. Certaines améliorations pourraient ainsi étre apportées :

Q Limiter les vibrations alentours qui sont parfois responsables de
décrochages a I'interface ;

Q Permettre I'ajout de poids supplémentaires sur le moule contenant le
liant pour la phase de pull-out;

Q Prévoir un mécanisme de remontée a vitesse controlée de la particule afin
d’évaluer plus précisément la contrainte de pull-out ;

2 Prévoir un controle de la température a +0,5°C, celleci jouant un role

fondamental sur la prise du liant et donc I'évolution des contraintes interfaciales.

Pour une analyse a plus long terme, I'observation au MEB de la zone de transition
interfaciale s’est avérée le meilleur moyen pour attester 'impact des différents traitements
des granulats et de 'ajout de viscosants. La méthode consistant 4 immerger une particule
isolée a ainsi permis de faire des hypothéses sur le mode de fonctionnement de chacune
des modifications du liant ou des particules. Elle reste toutefois limitée du fait de
I’hétérogénéité des particules végétales et de leur représentativité géométrique, mais aussi
de part la difficulté a préparer des éprouvettes représentatives de la réalité. Plutdot que
d’utiliser une particule hétérogéne, une premiére approche pour tester I'influence du type
de liant ou de 'adjuvantation sur I'interface liant/végétal pourrait consister a placer une
éprouvette de bois dont on maitrise I'orientation en contact avec le liant. Concernant
I'étude des poudres, la technique consistant a prélever ces poudres dans I'auréole de
transition autour d’une particule apparait biaisée car imprécise et ne prenant pas en
compte la taille de la matrice affectée. Un prélévement au cceur des agrobétons est en
revanche plus approprié si 'on fait 'hypothése de joints de liants trés fins entiérement

affectés par la présence des particules végétales poreuses.

L’étude reportée ici a permis de démontrer que I'utilisation de rétenteurs d’eau
dans le liant est une méthode prometteuse de part sa simplicité de mise en ceuvre, les
modifications de texture et 'accroissement des propriétés mécaniques qu’elle apporte au
mélange. Cependant, les tests mécaniques sur lesquels se base cette affirmation ont été
réalisés uniquement a 60 jours dans des conditions de séchage exigeantes qui mériteraient
une étude plus large. Il conviendrait également d’approfondir cet aspect en testant de
maniere plus large les éthers de cellulose (EC) ou d’amidon, mais aussi des polymeéres a
chaines plus courtes (glycérol, polyéthylene glycol) comme peuvent le conseiller Bentz et
al. [BEN 09]. Pour ces auteurs, ['utilisation de ce type de molécules permettrait de limiter
la diffusion ionique, un des facteurs a I'origine du gradient de concentration en Ca*’, en
jouant un role de barriére physique plus efficace que les polymeres a chaines longues. Des
quantités plus faibles d’adjuvants pourraient ainsi étre a l'origine d’améliorations des
interfaces équivalentes a celles reportées dans ce document. Il conviendra cependant

d’analyser plus en profondeur les mécanismes régissant la formation de la zone de
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transition interfaciale: diffusion ionique et particulaire, propagation par capillarité¢ ou
filtration du liquide interstitiel, mouillabilit¢ de la surface des particules ou encore
interaction de surface entre les particules de liant et les polymeéres utilisés. Par exemple, la
chélation des ions Ca® dans les molécules d’EC reste a valider car elle ne fait pas I'objet
d’'un consensus dans la littérature [DUP 99, BOH 01, POU 06-2]. Pour 'étude des
transferts aqueux, on peut imaginer étudier la propagation entre un matériau poreux
massif (ex: bois d’orientation controlée) et une pate fraichement adjuvantée avec un
rétenteur d’eau par le biais de techniques comme la Résonance Magnétique Nucléaire. Ce
type de test a déja été abordé par Patural [PAT 11] entre un mortier et un support poreux
de platre mais pour une teneur en EC plus faible que celles utilisées dans ce travail

(0,27% par rapport aux poudres).

Il reste par ailleurs a analyser I'effet des EC sur des liants de différentes natures,
notamment des liants hydrauliques, ainsi que sur les propriétés de transfert des
agrobétons. Les essais d’absorption par capillarité et I'analyse de la carbonatation a cceur
du matériau ont permis d’observer les mémes impacts de ces molécules sur les
agrobétons que sur des mortiers, a savoir augmenter la perméabilité a la vapeur d’eau et
diminuer I'absorption en eau par capillarité. Des mesures plus approfondies pourraient
étre conduites en perméabilité a lair et a 'eau de ces matériaux. Sur des matériaux
fortement hygroscopiques comme les bétons de végétaux, des études générales sur la
durabilité des performances mécaniques et de 'intégrité du matériau face une intrusion

de 'eau seraient d’un grand intérét.

Concernant la plage d’utilisation des EC, ils ouvrent la voie a plusieurs types de
produits. La grande adhésivité et les propriétés mécaniques améliorées des mélanges
formulés avec ces molécules présentent un grand intérét pour la réalisation d’enduits
légers en face murale interne. De méme, le marché du béton de chanvre projeté, en plein
essor depuis I'apparition de machines de projection spécifiques a ce matériau, pourrait
profiter de cette capacité d’adhésion accrue. Il doit en effet faire face a des avaries
récurrentes (chutes de pans de mur) et a une perte de matiere d’environ 10 a 15% due
aux rebonds de matiéres et aux effondrements lors de la mise en ceuvre. L'ajout d’EC ou
autre viscosant dans les formulations dédiées a cette application s’inscrit comme un bon
moyen pour limiter ce type de probléeme. Enfin, le domaine de la préfabrication devrait
s'intéresser a I'aptitude au démoulage immédiat apportée par I'ajout d’EC. Ceci, couplé a
I'augmentation importante des propriétés mécaniques et une sollicitation des particules
dans leur direction de plus grande rigidité, pourrait permettre la fabrication de bétons
atteignant 2 a 3 MPa pour des déformations d’environ 2%, une masse volumique

inférieure a 700kg.m” et manipulables immédiatement aprés leur mise en forme.
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Annexe A. Fiches techniques et produits

ANNEXE A. FICHES TECHNIQUES DES PRODUITS

A.1. CHAUX AERIENNE CL90

Vi3 " FICHE D'IDENTIFICATION

PRODUIT : CHAUX DECORCHAUX CL 90 poudre

TYPE : CHAUX CALCIQUE CL 90 s dp
Conforme 2 la norme NF EN 459-1 des chanx de construction

MOYENNES MESUREES SUR

ANALYSES
U LISSANTE

ADJUVANTS : AUCUNS

iii
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A.2. ACTIVATEURS DE PRISE

A.2.a. Sulfate de soude Na,SOy

Fournisseur :

DOUSSELIN GOEFFRAY&JACQUET
BP23

2 Rue Gabriel Peri

69270 Couzon au Mont d’or

Nom du produit:
SULFATE DE SODIUM ANHYDRE POUDRE SAC 25

Formule chimique: Nazg204

Aspect: 8olide poudre de couleur blanc.

VARIABLE UNITE MINIMUM
Inaclubles =n acide %

Teneur % 99,50
Zine ==l

aluminium Fpm

cadmium ppm

caleium %

chlorure de sodium %

chrome ==

cobalt FEm

cuivre FRm

denaité en vrac g/em2 1,3000
eau £

fer FRm

magneaium %

manganas ==t

nicksl ==

pH (2ol. 1%) 6,50
plomb ==t

titanium ==

vanadium ==

MAXIM LI

0,0100

1,0
1,00
1,00

0,0300

0,3000
1,00
1,00
1,00

1,5000

0, 0500
5,00

0,0300
1,00
1,00
7,50
1,00

1,0
1,0

IYPIQUE
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A.2.b. Chlorure de calcium CaCl,.2H,0

Fournisseur :

DOUSSELIN GOEFFRAY&JACQUET
BP23

2 Rue Gabriel Peri

69270 Couzon au Mont d’or

Aspect : Ecailles (épaisseur 1mm)
Analyse

2 CaCl, 5%77in M

) NaCl ax M 3 %
2 Insolubles dans l'eau Max O, 1 %

2 Eau de cristallisation cal?%

3 Fe’ max /8% m

Métaux lourds: (valeurs indicatives)

Q Cadmium < pm2 p
Q Plomb <  pm4 p
Q Cuivre < pm#4 p
= Zinc < pm2 p
QR Chrome < pm8 p
Q Nickel <  pmb6 p
Emballage Sacs g 25 k
Big ags B00 Ig k
Vrac
Granulométrie > 5 mm en moyenne 1% - Std 0 - 5%

5 -4 mm en moyenne 3% -Std 1 -10 %
4 - 2 mm en moyenne 37% - Std 30 - 60%
<1 mm en moyenne 15% - Std 5 - 30%
<0.63 mm jusqu’a 10%
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A.3. ETHER DE CELLULOSE MHS 15000 P6

A.3.a. Fiche technique

ShirZtsu

Tylose MHS 15000 P6

Methylhydroxyethylcellulose

Product Specification
fem Specification Unit Method
Texture/P hysical form wvery fine powder
Solubility soluble in cold water
lonicity NonIoNc
Aptive substance content min. 825 B 8100
of commercial product
Muoisture, as packed max. & %% 8130
MaCl content max: 1.5 . 8150
Particle size
<0100 mm (through 140 mesh) miim. 20 % B010
<083 mm (through 230 mesh) miim. B85 e 010
iscosity
1.8% absolutely dry, 20°C, 20°GH
Grade, Hoppler falling ball viscometer 15000 mPas 8320
Range, Brookfield RV, 20 rpm, sp. 5 11000 - 15000 mPas 8270

Remarks: PACKAGING AND STORAGE

This Tylose-type ks suppiled In mult-ply paper bags with polyethylene Intermediats layer,
shiink palatizing is avallable Dy OrGENng 3 MINIMUEM quardty of 1 palled, andior In Dig bags.
If stored in closad bags under dry conditions, Tyiose has a long shef e

Product Code - 108684 Viersion - 1
CAS No - 32422 Dale of Issue - 20.12.2006
INCI Name :  Methyl Hydroxyeinyicellulese
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A.3.b. Fiche FDES

ShiﬁMEtsu Fiche de données de sécurité

SE Tylose GmbH & CO. KG

SE Tylose GmbH & Co. KG conformément au réglement (CE) n° 1907/2006
Tylose MHS 15000 P6
Date dimpression: 02.09.2011 Code du produit: CHEM_00040 Page 1de 6
SECTION 1: Identification de la substance/du mélange et de la société/l'entreprise
Identificateur de produit
Tylose MHS 15000 P&
Utilisations identifiées pertinentes de la substance ou du mélange et utilisations déconseillées
Utilisation de la substance/du mélange
Additif rhéologique
Moyen de peindre
Chimie du génie civil.
Utilisations spéciales
Renseignements concernant le fournisseur de la fiche de données de sécurité
Société: SE Tylose GmbH & CO. KG
Rue: Rheingaustr. 180 - 186
Lieu: D 65203 Wiesbaden
Interlocuteur: Product Safety Téléphone: + 49 611 962 6309
e-mail; product safety@setylose de
Internet: www setylose.de
Service responsable: Customer Service / Sales
+49 611 962 6325
reiner.posprich@setylose.de
Responsable pour I'établissement de la fiche de données de sécurité:
sds@gbk-ingelheim.de
Numéro de téléphone d'appel d'urgence: GBK Gefahrgutbuero GmbH, Tel.
++49(0)6132-98 29 0 21
Information supplémentaire
REACH registration number:
Aucun numéro d'enregistrement disponible pour cette substance car la substance ou son utilization
sont dispensées d'enregistrement selon l'article 2 du réglementation REACH (CE) n ® 1907/2008.
| SECTION 2: |dentification des dangers
Classification de la substance ou du mélange
Le mélange poussiére/air est explosif.
Elé ts d'étiquet
Conseils supplémentaires
Mon soumis & étiquetage, mais il convient de prendre les précautions d'usage pour la manipulation des
produits chimiques
Autres dangers
Inconnus.
SECTION 3: Composition/informations sur les composants
Mélanges
Caractérisation chimique
No.-CAS 9032-42-2 Cellulose, 2-hydroxyethyl methyl ether
SECTION 4: Premiers secours
Muméro de révision: 1,10 F-FR Date de révision: 01.08.2011
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Fiche de données de sécurité

SE Tylose GmbH & Co. KG conformément au réglement (CE) n® 1907/2006

SE Tylose GmbH & CO. KG

Tylose MHS 15000 Pé
Date d'impression: 02.09.2011 Code du produit: CHEM_00040 Page 2 de 6

Apreés inhalation
Eloigner immédiatement les personnes contaminées par le produit et les transporter & ['air frais.
Consulter un médecin.

Aprés contact avec les yeux

Bien rincer & I'=au abondante, y compris sous les paupiéres.

Si l'irritation oculaire persiste, consulter un médecin spécialiste,
Apres ingestion

Rincer la bouche. Si les troubles se prolongent, consulter un médecin.

Principaux symptémes et effets, aigus et différés

Inconnus

Indication des éventuels soins médicaux immediats et traitements particuliers nécessaires
Traitement symptomatique.

SECTION 5: Mesures de lutte contre I'incendie

Moyens d'extinction
Moyen d'extinction approprié
Sable, Mousse résistant aux alcools, poudre chimique, gaz carbonique (CO2), eau pulvérisée,
Moyen d'extinction a ne pas utiliser pour des raisons de sécurité
Inconnus

Dangers particuliers résultant de la substance ou du mélange
Monoxyde et dioxyde de carbone.

Conseils aux pompiers
En cas d'incendie, porter un appareil respiratoire autonome.

SECTION 6: Mesures A prendre en cas de dispersion accidentelle

Précautions individuelles, équipement de protection et procédures d’'urgence
Eviter la formation de poussiéres, Ne pas respirer les poussiéres. Formation de dépdts glissants en

présence d'eau.

Les précautions pour la protection de I'environnement
Empécher I'écoulement de quantités importantes dans les égouts.
Méthodes et matériel de confinement et de nettoyage
Ramasser mécaniquement, tout en évitant les poussiéres, et procurer I'élimination dans des récipients
appropriés.
Informations concernant I'élimination : voir chapitre 13.

Référence a d'autres sections
Observer les prescriptions préventives (voir paragraphes 7 et 8).
Informations concernant I'élimination : voir chapitre 13.

SECTION 7: Manipulation et stockage

Consignes pour une manipulation sans danger
Prévoir une ventilation et une évacuation appropriées au niveau des équipements et des endroits ol la
poussiére peut se former,
Eviter la formation de poussiéres,
Recueillir réguliérement les poussiéres dont la formation ne peut étre exclue.

Préventions des incendies et explosion
Le mélange poussiére/air est explosif.
Conserver a |'écart de toute source d'ignition - Ne pas fumer,

Conditions nécessaires pour assurer la sécurité du stockage, tenant compte d’éventuelles incompatibilités

Numéro de révision: 1,10 F-FR Date de révision: 01.08,2011
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Shiﬁm;._:tsu Fiche de données de sécurité

SE Tylose GmbH & CO. KG

SE Tylose GmbH & Co. KG conformément au réglement (CE) n° 1907/2006
Tylose MHS 15000 P6
Date d'impression: 02.09.2011 Code du produit: CHEM_00040 Page 3de 6

Information supplémentaire sur les conditions de stockage
Pas de conditions spéciales de stockage requises.

Utilisation(s) finale(s) particuliére(s)
Additif rhéologique
Moyen de peindre
Chimie du génie civil.
Utilisations spéciales

SECTION 8: Contrdles de I'exposition/protection individuelle

Parameétres de contréle
Contréles de I'exposition
Contréle de I'exposition professionnelle
Prévoir une ventilation et une évacuation appropriées au niveau des équipements et des endroits ol la
poussiére peut se former,
Mesures d'hygiéne
Se laver les mains avant les pauses et 4 la fin de la journée.
Lors de l'utilisation, ne pas manger, boire ou fumer,
Eviter d'inhaler la poussiére.
Pretection respiratoire
En cas de ventilation insuffisante, porter un appareil respiratoire approprié.
En cas de bréve exposition, appareil filtrant, filtre P1
Protection des mains
Le port de gants de protection n'est habituellement pas requis si utilisé dans les conditions prévues par
le fabricant. Sinon, assurer que le matériau des gants de protection résiste au produit/a la substance
ou la préparation et que leur étanchéité soit assurée,
Protection des yeux
La protection pour les yeux n' est habituellement pas requise si utilisé dans les conditions prévues par
le fabricant. Sinon port de lunettes assurant une protection compléte des yeux avec protection latérale.

SECTION 9: Propriétés physiques et chimiques

L'état physique: Poudre.
Couleur: blanchatre
Odeur: Caractéristique
Testé selon la méthode
pH-Valeur (& 20 °C): 6-8
Modification d'état
Pointiintervalle de fusion: n.a.
Point d'ébullition: na.
Paoint d'éclair; n.a.

Dangers d'explosion
Le produit ne constitue aucun risque d'explosion, toutefois il est possible que des mélanges explosifs
poussiére/air soient formés.

Limite inférieure d'explosivité: 30 g/m?
Limite supérieure d'explosivité:
Température dinflammation; =400 °C
Numéro de révision: 1,10 F-FR Date de révision: 01.00.2011
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s - .mrt SE Tylose GmbH & CO. KG
h - . L
’rll- S" Fiche de données de sécurité

SE Tylose GmbH & Co. KG conformément au réglement (CE) n° 1807/2006
Tylose MHS 15000 P6

Date d'impression: 02.09.2011 Code du produit: CHEM_00040 Page 4 de 6

Température d'auto-inflammabilité

solide: =170 °C
Densité (a 20 °C): 1,1-1,5 g/em?®
Hydrosolubilité: >10g/L
(a20°C)
Coefficient de partage: log POW =<0

Autres données

Densité apparente 200 - 800 g/l

Classe de feux: 5

TAl en couche: > 450 °C

pmax: 10 bar

KSt: = 300 bar*m/s

Classe d'explosion de poussiéres: ST2

EMI : Energie Minimale d'Inflammation > 10 mJ

SECTION 10: Stabilité et réactivité

Réactivité

aucune réactivité inhabituelle n'est connue

Stabilité chimique

Stable dans des conditions normales.

Possibilité de réactions dangereuses

Pas de réaction dangereuse connue,

Conditions a éviter

Pas de décomposition si le produit est entreposé et utilisé selon les prescriptions.

Matiéres incompatibles

Des oxydants puissants.

Produits de décumusition dangereux

Inconnus

SECTION 11: Informations toxicologiques

Informations sur les effets toxicologiques

Toxicité aigué

DL50/orale/rat: > 2 000 mg/kg

Irritation et corrosivité

Inconnue

Effets sensibilisants

Inconnue

Infermation supplémentaire

Marquage distinctif conforme a la procédure de calcul spécifiée dans la Directive CE 1999/45/CE.
D'aprés l'expérience acquise dans diverses compagnies, aucun effet néfaste 4 la santé n'est connu
dans des conditions normales d'hygiéne au milieu de travail.

SECTION 12: Informations écologiques

Toxicité

CE 50 Bactéries > 1000 mg/l (OCDE 209)

CL 50/96h Poisson > 500 mg/l (Danio) (OCDE 203)
CE 50 48h: = 100 mg/l (Daphnie)

CE 50 72h: > 100 ma/l (Scenedesmus subspicatus)

MNuméro de rdvision

10 F-FR Date de révision: 01.09.2011
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Sh’.ﬁm;.:-tsu Fiche de données de sécurité

SE Tylose GmbH & CO. KG

SE Tylose GmbH & Co. KG conformément au réglement (CE) n® 1907/2006
Tylose MHS 15000 P6
Date d'impression: 02.09.2011 Code du produit: CHEM_00040 Page 5 de 6

DCO < 1500 mg/g
Persistance et dégradabilité
Le produit est biodégradable.
En cas d'introduction de faibles concentrations dans des stations d'épuration bioclogiques adaptées,
altération de l'activité de dégradation des boues activées non probable.
Potentiel de bioaccumulation
Aucun indice de potentiel bioaccumulatif.
Mobilité dans le sol
Donnée non disponible.
Résultats des évaluations PET et vPvB
Conformément au réglement (CE) n ® 1907/2006 (REACH), ce produit ne contient aucune substance
PBT/vPvB.
Effets nocifs divers
Inconnus
Information supplémentaire
Ne pas laisser le produit, non dilué ou en grande quantité, pénétrer la nappe phréatique, les eaux ou
les canalisations
Pollue faiblement I'eau,

SECTION 13: Considérations relatives a I'élimination

Méthodes de traitement des déchets

Elimination
Si possible, le recyclage est préférable a I'élimination ou lincinération.
Peut &tre incinéré avec les ordures ménagéres a condition d'observer les réglementations et aprés
accord des exploitants et des autorités compétentes,
Etant donné que seulement les conditions d'utilisation chez l'utilisateur permettent d'attribuer un code
spécifique de déchets, il n'est pas possible de spécifier un code de déchets pour ce produit de départ
en conformité avec le répertoire Européen de déchets. Le code spécifique de déchets doit étre
déterminé en accord avec l'entreprise de traitement de déchets en charge / le fabricant / les autorités
compétentes. Le produit peut étre transporté avec des ordures ménagéres sur une décharge ou dans
une installation d'incinération, compte tenu des réglements administratifs en vigueur.

Code d'élimination des déchets-Produit

160306 DECHETS NON DECRITS AILLEURS DANS LA LISTE; loupés de fabrication et produits non utilisés;

déchets d'origine organique autres que ceux visés a la rubrique 16 03 05

L'élimination des emballages contaminés
L'eau
Aprés utilisation, vider de facon optimale les emballages contaminés et les remettre a une entreprise
de recyclage.

SECTION 14: Informations relatives au transport

Transport terrestre (ADR/RID)

Autres informations utiles (Transport terrestre)
Matiére non dangereuse au sens de la législation sur les transports.

Transport fluvial

Autres informations utiles (Transport fluvial)
Matiére non dangereuse au sens de la législation sur les transports.

Transport maritime

Autres inf\ ti utiles (Transport maritime)
Matiére non dangereuse au sens de la législation sur les transports.

1,10 F-FR
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SE Tylose GmbH & CO. KG
Fiche de données de sécurité

SE Tylose GmbH & Co. KG conformément au réglement (CE) n® 1907/2006

Tylose MHS 16000 P6
Date d'impression: 02.09.2011 Code du produit: CHEM_00040 Page 6 de 6

Transport aérien
Autres informations utiles (Transport aérien)
Matiére non dangereuse au sens de la législation sur les transports.

Risques pour I'Environnement
Dangereux pour I'environnement; non
Précautions particuliéres a prendre par l'utilisateur
Pas de précautions spéciales.

Transport en vrac fi : t a I'annexe |l de la convention MARPOL 73/78 et au recueil IBC
Le transport est effectué seulement dans des récipients homologués et appropriés.

SECTION 15: Informations réglementaires

Réglementations/Législation particuliéres a la substance ou au mélange en matiére de sécurité, de santé et
d’environnement

Prescriptions nationales
Classe de contamination de I'eau (D): 1 - pollue faiblement l'eau

Information supplémentaire
La substance, voir tous les composants sont saisis dans :

TSCA: répertorié sur la liste
EINECS/ELINCS: répertorié sur la liste
DSL:  répertorié sur la liste

AICS: répertorié sur la liste

ENCS/MITI: répertorié sur la liste
PICCS (PH): répertorié sur la liste
KECI (KR): répertorié sur la liste

HSNO  répertorié sur la liste

IECS répertorié sur la liste

SECTION 16: Autres informations

Modifications
chapitre: 2, 4,7, 10, 12, 14, 15
Information supplémentai

Les indications des points 4-8 et 10-12, ne s'appliquent pas lors de I utilisation et de I'emploi régulier
du produit (voir renseignement sur l'utilisation), mais lors de la libération de quantités majeures en cas
d'accidents ou d'irrégularités.

Ces renseignements ne décrivent que les exigences de sécurité du produit/des produits et s'appuient
sur I'état actuel de nos connaissances.

Veuillez sl vous plait prendre en compte les conditions de livraison de la/des feuille/s d'instructions
correspondantes.

Ils ne représentent pas de garantie de propriété du produit/des produits décrit/s au sens des
réglements de garantie légaux.

(n.a. = non applicable; n.d. = non déterminé)

(Toutes les données concernant les composants dangereux ont été obtenues, respectivement, dans la derniére
version de la fiche technique de sécurité du sous-traitant.)

Muméro de révision: 1,10 F-FR Date de révision; 01,09.2011
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Annexe A. Fiches techniques et produits

A.4. HUILE DE LIN CUITE

L’huile de lin utilisée dans ce travail a été fournie par Rutolan. Il s’agit d’'une huile

de lin cuite permettant une oxydation accélérée.

Fournisseur :
RUTOLAN France
Champ Redon

46700 Duravel - France

Technical Data:

%3

Density: 0,927 - 0,950, 20°C
Viscosité: 0,6 - 0,9 P / 25°C

Gardner color: Liquid, max. 13
Refraction index: 1.480 - 1.484 nD 20
Acidity: max. 5 Mg KOH/g

lodic coef. min. 170

Saponification: 185-215

Content of insaponification max. 1.50%

I N I N )

Drying time: 12-18 heures
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ANNEXE B. METHODES DE CARACTERISATION

B.1. ESTIMATION DES POROSITES DES AGROBETONS
B.1.a. Tableau récapitulatif des porosités et masses volumiques
caractéristiques

Tableau 1. 13. Nomenclature® utilisée pour décrire les masses volumiques et porosités des
composants des Agrobétons dans ce document.

Caractéristique Echelle considérée  Symbole Relation Unité
MATIERE DENSE
M lumi Matiére
asse volumique psxB  lignocellulosique Psr [kg.m”|@
solidel . .
Matiére minérale Og1
PARTICULE VEGETALE ISOLEE, POUDRE MINERALE OU LIANT SOLIDIFIE
Magse Particule Ve.zge’tale Ororl?
volumique /poudre minéralel 3
. . Prox [kg.m”]@
réelle seche du Liant solid
constituantf ARt SOTdeEs Proit ]
o Intra-particule/ 2 Drorp =1 - Pror/Pssd
Porosité du N s sl nrorpl (.|
constituant® 101X :
Intra-liant@ nrorl  npgri=1 - Pror / PsiP
EMPILEMENT GRANULAIRER
Masse volumique Granulats en vrac PaoG
apparente seche  Paox ) [kg.m”]
ou vrac Liant vrac PaoL
Porosité entre E Inter—granulats nIE_G nIE,G=1 = pAO—G/pRO—P [ 3 ‘3]
NipxE m’.m
graHU1atS X Inter—poudres nIE,P nIE,P=1 = pAO‘L/pRO—L
Porosité des N Intra-granulats Niac  Mac=Drorr Paoc/ Prop
granulats " Intra-poudres Niap  Oiap= Drorp- Pact/ProL

COMPOSITE LIANT/PARTICULES (AGROBETON)

Masse volumique
. ‘ _ 3
apparente fraiche Composite PAEB Pars=PmrtPmctPme  kgm?]
de Pagrobétonl
Masse volumique

apparente seche Compositel Paosl [kg.m” ]
de Pagrobétonl

Dosage des Liant® Pl ~
composants du P, @ Granulat® Pumcl Prx™ . [kg.m” ]

mélange frais@ Eaul Orel® My/ My ance™ P aos

Totalell nrors®  Nuapt Dpp + DALl
Porosités de Intra-granulatsC Nl Niac = Pumc /Pror-Nrom [m.m”|@
I’agrobétonl Inter-granulats Nl N7ors® Niag- Nyarl
Intraliant Na®  nia = Pyr/Pror-Nror

* La nomenclature utilisée pour décrire les masses volumiques est basée sur la norme EN 1097-3 [AFN 98].
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Annexe B. Méthodes de caractérisation

B.1.b. Détermination de la porosité totale a I’état sec

La détermination de la porosité totale de I'agrobéton nécessite le calcul ou la

mesure préalable des grandeurs suivantes :

2 Masses volumiques des constituants dans le mélange : Py, Pric €F Puie;
2 Masses volumiques absolues des constituants : Psp, Psi €t Peau;
Q Masses volumiques apparentes fraiche et séche de 'agrobéton : pags, Paos;

Dans un premier temps, il est possible de calculer la masse volumique absolue
équivalente de I'agrobéton a I'état sec psgq. Celleci prend en compte les poudres, les
granulats, 'eau contenue dans les granulats avant le mélange (W=9%, 50%HR) et 'eau

liée lors de ’hydratation. On peut ainsi écrire :

0 PM-G ‘L.p pM_'L_p PM-G .i-P PM-E . [l_pAF-B_pAO-B] P
S-EQ 7 ppop HW TSP pog TSL pugp W TEAU o g PM-E EAU
1 Igl&pSP + + N oy 4 3
. PA0-B 1+W pM'L'pS-L [pM-G' 1+W pM-E pAO-B Iﬁ,AF-B] 'pEAU]

La porosité totale nyory de 'agrobéton peut alors étre calculée simplement grace a

la relation suivante :

Nror [ pAﬂl PEEE
Ps-kq




Annexes

B.2. PREPARATION DES SOLUTIONS POUR LA MESURE DU

1.

POTENTIEL ZETA

24h avant les mesures

1.1. Préparation de l'eau de chaux saturée

Q Peser 1g de chaux pour 500mL de solution afin d’atteindre la saturation
(1,65g/L a 25 °C)

MCa(OH)2=74g~m01—l

Nesome= M/M = 1,65/74= 2,23.10°mol

Agitation pendant 30 minutes

Décantation a 3000 trs/min pendant 5 minutes

www

Prélévement et stockage de 'eau de chaux dans une fiole

2. 2H avant les mesures

2.1. Préparation des solutions de référence

Toutes les solutions sont dosées a 1g/L.

2.1.1. Solution de référence

2 Prélever 250mL de lait de chaux
Q Peser et ajouter: 200mg de Ponce du Cheix, 50mg de Ca(OH), et 10mg de

Nast4
(=3 Passer la solution ainsi obtenue 10 minutes sous ultrasons
Q Homogénéiser pendant 2H a 'aide d’'un barreau métallique ou 5 minutes

avec un mélangeur.
2 Mesurer le Zeta potentiel de cette solution pour controler la
reproductibilité d’'une semaine sur 'autre

2 Mesurer le pH

2.1.2. Solution d’adjuvant (a préparer en paralléle de la solution de référence)

Il faut faire attention a la solubilité du composé en milieu alcalin. Les éthers de

cellulose sont par exemple limités 2 un pH <13.

2 Prélever 50mL de lait de chaux

2 Peser et ajouter 50mg de 'adjuvant
2 Passer la solution ainsi obtenue 10 minutes sous ultrasons
Q Homogénéiser pendant 2H a 'aide d’'un barreau métallique ou 5 minutes

avec un mélangeur.
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Annexe B. Méthodes de caractérisation

2.1.3. Solution d’adjuvant

2 Prélever 50mL de la solution de référence

Q Prélever a l'aide d’une micropipette la quantité voulue de solution

adjuvantée
Rapport Quantité a Rapport Quantité Rapport Quantité
massique prélever massique a prélever massique a prélever

Adjuvant/Liant mL Adjuvant/Liant mL Adjuvant/Liant mL

% % %

0,1 0,05 0,5 0,25 0,9 0,45

0,2 0,1 0,6 0,3 1 0,5

0,3 0,15 0,7 0,35 1,1 0,55

0,4 0,2 0,8 0,4 1,2 0,6

[ Passer la solution ainsi obtenue 10 minutes sous ultrasons

Q2 Homogénéiser pendant 30 minutes a I'aide d’'un barreau métallique ou 5

minutes avec un mélangeur.

Q2 Manip potentiel Zeta et/ou spectro UV
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B.3. PROTOCOLE DE TRAITEMENT D’'IMAGES POUR

L’ANALYSE GRANULOMETRIQUE

Le protocole détaillé est le suivant :

R

Echantillonnage et prise de vue :

2 Prélevement d’un échantillon représentatif du granulat (environ
1000 particules). En fonction de la finesse du granulat, cela correspond a
1 4 4g. Pour s’assurer de la représentativité de I’échantillon, on part d’une
masse 32 fois supérieure a I'échantillon final, se qui correspond a 5
quartages successifs ;

2 Répartition sur une feuille A3, de couleur opposée a celle des
granulats. Les particules ne doivent pas se chevaucher ;

2 Photographie de la feuille avec une résolution de 9 millions de

pixels, sans zoom ni flash.

Traitement de I'image :

2 Importation de I'image dans le logiciel image ] ;
2 Transformation de 'image RGB en niveaux de gris ;
2 Binarisation de I'image. Le seuillage est effectué manuellement,

['utilisateur devant trouver celui qui reflete le mieux I'aire occupée par les

particules.

Calcul des caractéristiques de particules :

2 Calibration de la taille de 'image a partir des dimensions de la
feuille photographiée ;
13 Sélection des parametres a évaluer : diamétre de Feret, aire, axe

majeur, axe mineur...;
’ . . \ . 9. . . ’
2 Détection des particules a partir de I'image binarisée ;

2 Calcul des paramétres et enregistrement des résultats.
Analyse statistique des résultats :

13 Tracé des fonctions de répartition et/ou des courbes cumulées en
aire pour les différents parameétres géométriques et morphologiques ;

R Analyse des lois statistiques régissant la répartition.
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Annexe B. Méthodes de caractérisation

B.4. RECAPITULATIF DES PICS CARACTERISITIQUES EN

DIFFRACTION DES RAYONS X

Distance inter-o Angle d’observation Type de produit Indices de Intensité

réticulaire d  [A] 20 [°] Miller
9,67 9,14 Ettringite [200] 100
6,48 13,65 Sanidine [110] 20
5,6 15,8 Ettringite [220] 90
4,98 17,8 Ettringite [222] 30
4,92 18 Cellulose amorphe [110]
4,92 18 Ca(OH), [001] 72
4,68 19 Ettringite [204] 40
4,24 20,9 Quartz [100] 21
4,12 21,6 Sanidine [201] 25
3,91 22,7 Cellulose cristalline (002]
3,88 22,9 Ettringite [500] 60
3,74 23,7 Sanidine [130] 35
3,34 26,7 Quartz [101] 100
3,24 21,5 Sanidine [202] 100
3,21 27,8 Sanidine [002] 40
3,2 27,9 CSH 100
3,11 28,7 Ca(OH), [100] 27
3,03 29,4 CaCO;
2,18 32,2 CaCOs;
2,16 32,4 Ettringite [530] 50
2,62 34,1 Ca(OH), (101] 100
2,56 35 Ettringite [710] 60
2,47 36,3 CaCOs;
2,29 39,3 CaCO;
2,2 40,9 Ettringite [641] 60
2,16 41,8 Sanidine [060] 20
1,92 47,1 Ca(OH), [102] 30
1,87 48,8 CaCO;
1,81 50,2 Quartz [11-2] 11
1,8 50,8 Ca(OH)2 [110] 31
1,69 54,4 Ca(OH)2 [111] 14
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B.5. RECAPITULATIF DES PICS ET BANDES

CARACTERISTIQUES EN IRTF

Nombre d’onde _ | | ) . ) .
e Liaison Vibration Produit(s) associé(s) Source
3640 -OH v Ca(OH), (groupe hydroxyde libre) [MOL 00, WIK 08]
Polysaccharides (groupes [TSE 05, SED 07-1,
3600-3000 O-H Vi + V3 hydroxydes) LET 09]
2920 CH Vs [CHA 98, TSE 05]
Cires, huiles (acides gras estérifiés)
2850 (CHy) Vi [VER 03, LET 09]
Pectines (acide carboxylique), [CHA 98, VER 03,
1770-1665 C=0 Vi hémicelluloses (groupes acétyle), ~ SED 07-2, SHA 07,
huile de lin (esters insaturés) LET 09]
Eau absorbée (cellulose
1670-1600 H-O-H v, cristalline), Pectines (groupes [CHA 98, TSE 05,
LET 09]
carboxylate)
1505 C=C Vi Lignines [TSE 05, LET 09]
2 [MOL 00, SIL 05,
1414 CO; V3 Carbonates WIK 08]
1160 CcO V3 Cellulose, hémicelluloses [TSE 05, SED 07-1]
1044 CcO v Cellulose, hémicelluloses [DOR 01, TSE 05]
975 SiO,* Vs CSH [PAY 03, WIK 08]
875 CO5* v, Carbonates (Calcite) [SIL 05, WIK 08]

vi: étirement symétrique, v,: flexion symétrique, vs: étirement asymétrique, v4: flexion asymétrique
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B.6. RECAPITULATIF DES PICS CARACTERISTIQUES EN ATG

Température de Type de Vitesse et atmosphére de
Composant . ; . ;. Source
décomposition  décomposition Pessai
. o . P
CSH (riche en 90 10 C.mm’ , 40ml.min [UBB 98]
chaux) d'azote
. o . . -l
CSH '(moms 125 10 C.mm’ , 40ml.min [UBB 98]
basique) d'azote
° .-l .-l
CSH et Ettringite 100-180 10°C.min", 75ml.min [PAY 03]
d'azote
[SCH 68,
CSH 140 PAY 03]
o [SCH 68,
Ettringite 130 SER 80]
Déshydroxylation o .1 .
CAH et CASH 180-240 URCamtil , fomljiis [PAY 03]
d'azote
C,AHg 180 [SER 80]
[SER 80,
C4AH 3 270 UBB 98]
10°C.min", 40ml.min’!
Ca(OH), 470 d'avote [UBB 98]
10°C.min™', 75ml.min™"
Ca(OH), 450-500 d'azote [THI 05]
Ca(OH), 400-600 [MOU 03]
Bois 200-380
Hémicelluloses 250-300 Combustion 5°C.min™", 2L.h" d'Argon [CAR 11]
Cellulose 300-350
250-400 Oxydation '
Huile de lin 10°C.min” [LAZ 99]
400-550 Combustion
(CelClly Wbl 780-990 10°C.min", Atmosphere
CaCO; Mode I1 680-780 Décarbonatation  reconstituée (80% Azote, [THI 05]
o X
CaCO; mode III 550-680 20% Oxygene)
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