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SUMMARY

SUMMARY

Durability is a crucial characteristic in the study of high-performance concrete (HPC), as it is
not enough to produce concrete that performs well in the laboratory; it is also essential to
ensure that it does not deteriorate rapidly in an aggressive environment. To this end, several

studies are being conducted to investigate the influence of formulation on HPC durability.

The objectives of this work are to formulate HPC mixes and to study in the laboratory the
degradation mechanisms under sulfuric and acetic acids and the mixture of the two, the
durability of HPC under magnesium sulfates, the effects of climatic conditions, and to study
gas transfer, gas permeability, and carbonation. The main results obtained are:

The compressive strength of all compositions at 3 days after hardening exceeds 50 MPa, at 28
days it reaches 84.26 MPa, and exceeds 100 MPa at 360 days. The HPC exhibited very good
resistance to acetic acid attack. Conversely, a significant change in their initial properties was

observed under sulfuric acid and acid mixture attack.

The resistance to combined acid attack under freeze/thaw cycles of the tested HPC was found
to be better than that of HPC tested at 20°C.

At 50°C, the rates of resistance decrease were observed to be higher compared to the results
obtained for samples tested at 20°C.

It was found that applying a combination of climatic conditions to magnesium sulfate attack
on the HPC had a significant effect.

Low gas permeability values were observed in the HPC. Excellent resistance to CO,

penetration was found in the tested HPC, with no carbonate penetration detected.

Keywords: HPC, formulation, durability, acids, sulfates, gas transfer.



RESUME

RESUME

La durabilité est une caractéristique trés importante dans I’étude des bétons a hautes
performances BHP, car il ne suffit pas de fabriquer un béton qui résiste bien au laboratoire
mais il faut s’assurer qu’il ne se détériore pas trés vite dans un environnement agressif, a cet
effet, plusieurs études sont menées ici et Ia pour étudier I’influence de la formulation sur la
durabilité des BHP.

Les objectifs de ce travail est de formuler des BHP et d’étudier en laboratoire les mécanismes
de dégradations aux acides sulfurique et acétique et le mélange des deux, la durabilité des
BHP aux sulfates de Magnésium, sous 1’effet des conditions climatiques et 1’étude de transfert
gazeux permeabilité au gaz et carbonatation. Les principaux résultats obtenus sont:

- La résistance a la compression RC de toutes les compositions a 03 jours du durcissement
dépasse le 50 MPa, a 28 jours RC atteint 84.26 MPa et dépasse le 100 MPa a I’age 360
jours.

Une trés bonne Rc des BHP aux attaques par l’acide acétique. Contrairement, une
modification remarquable dans les propriétés initiales des BHP sous 1’attaque par 1’acide

sulfurique et le mélanges d’acides.

La résistance aux attaques combinés des acides sous ’effet cycles gel/dégel des BHP testées

a été remarqué meilleurs aux BHP testés sous une température de 20C°,

Sous une température de 50C° les taux de diminution de Rc ont été remarqués supérieures
comparativement aux résultats obtenues pour les échantillons testés sous température de
20C°,

Il a été constaté que ’application de la combinaison des conditions climatiques aux

I’attaque du sulfate de magnésium sur les BHP a un effet significative,

Des faibles valeurs de perméabilité au gaz des BHP ont été remarquées. Une excellente
résistance a la pénétration du CO, aux seins des BHP testées, dont aucune profondeur

carbonatée n’a été détectée.

Mots clés : BHP, formulation, durabilité, Acides, sulfates, transfert gazeux.
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1. Introduction générale

Le developpement des activités industrielles, agricole, agro-alimentaires, les pluies acides
chargées par 1’acide sulfurique, les évacuations urbains produisant des effluents de grandes
quantités, ces effluents sont chargés surtouts par des acides organiques et 1’acide sulfurique
utilisé pour la fabrication des engrais, utilisé dans I’industrie pétroliers , I’évacuation urbain
chargé par 1’acide acétique utilis¢ dans les produits de nettoyage, certains médicaments, les
additifs alimentaires et les conservateurs, ces effluents de grandes quantités chargé par 1’acide
acétique et sulfurique sont parfois stockés avant traitement dans des structures en béton armé,
évacués dans la nature et par conséquent infiltrés sous les fondations des structures. Les
structures en béton exposés a ces effluents chargés par les acides sont généralement dégradées
tres rapidement. Les acides acétique et sulfurique sont des environnements agressifs pour la
matrice cimentaire et les granulats calcaires, dont le mélange de ces deux types d’acides peut
étre rencontré dans 1’environnement. Les sels qui en résultent se divisent en deux catégories :
ceux qui sont solubles, tels que l'acétate de calcium, et ceux qui sont insolubles, comme le
sulfate de calcium. L'impact de la combinaison des acides sulfurique et acétique sur un BHP
n'a pas encore été examiné. Il est essentiel d'évaluer les propriétés physico-mécaniques et la
microstructure des BHP élaborés aprés I'exposition a ce mélange d'acides.

L'analyse de la résistance des bétons face aux agressions extérieures a travers des tests
classiques accélérés en milieu de laboratoire et sous une température de 20C°, ne reflétent
pas a 100% la réalité la durabilité des bétons aux attaques chimiques, notamment les attaques
par les acides et les sulfates sans prendre en considération la combinaison des effets
climatiques. A cet effet, il est impératif d'optimiser les essais traditionnels en intégrant les
variations climatiques lors de I'évaluation de la durabilité des bétons. La présente recherche a
été dédiee a l'analyse de la durabilité des bétons haute performance, avec et sans ajout de
fumée de silice, face aux effets combinés des acides sulfuriqgue (H,SO,) et acétique
(CH3COORHR), ainsi qu'aux cycles de gel et de dégel, et sous une température élevée de 50 °C.
L'évaluation des BHP concernant les attaques de sulfate de magnésium (MgSO,) a été
discutée. A I'issue de cette étude, la résistance des BHP aux transferts gazeux a été analysée.

La résistance des divers BHP face aux agressions acides et les sulfates dans les
protocoles suggérés a été évaluée en observant les variations de masse relatives, résistance

mécanique, étude macroscopie (profondeur altérée, porosité et vitesse du son) et en fin une
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étude microscopie comporte: une analyse par diffraction des rayons X et analyse par
MEB/EDS.

2. Les objectifs visés

L'objectif principal de cette étude est de fabriquer des bétons a hautes performances,
tant avec l'ajout de fumée de silice et sans fumé de silice, tout en réalisant des analyses
approfondies en laboratoire les mécanismes de dégradations sous 1’effet combiné de deux
types d’acides sulfurique H,SO, et acétique CH3;COOH, d’étudier la durabilité aux attaques
du sulfate de Magnésium MgSQO; et ce, sous I’effet des conditions climatiques. Les conditions
climatiques, telles que des températures de 20 °C, des cycles de gel et de dégel, ainsi qu'une
température élevée atteignant 50 °C, ont influencé la réalisation de ces études sur la durabilité
des bétons. Cette recherche s'est concentrée sur l'analyse de la durabilité des bétons haute
performance (BHP), avec et sans ajout de fumeée de silice, en prenant en compte le parameétre
de compacité maximale des mélanges granulaires car I'objectif était de réduire la vitesse de
pénétration a l'intérieur du béton haute performance, ce qui contribuerait a améliorer la
durabilité du matériau, dont la durabilité d'un matériau cimentaire dépend en grande partie de
la résistance des agents agressifs a infiltrer dans le réseau poreux. Une étude comparative des
résultats a été effectuée pour démontrer I'efficacité de notre formulation de BHP. De plus, il
est important de considérer I'évolution de la perméabilité au gaz des bétons a hautes
performances, ainsi, d’étudier la diffusion du dioxyde de carbone dans les différentes

compositions des bétons a hautes performances formulées.
3. Originalité du travail

Nous pensons que la combinaison d’attaque physico-chimique des bétons, notamment
I’attaque de mélange d'acides sulfurique et acétique rencontrer a I'environnement a cause des
effluents industriels et agroalimentaires, combinés aux effets climatiques, provoquent des
détériorations importantes aux structures en béton. L’étude de la durabilité des BHP aux
attaques des mélanges d’acides et aux attaques par les sulfates sous I’effet des effets de gel-
dégel et sous l’effet de haute température, n'a pas été prise en considération dans les
recherches antérieures. L’originalité de cette recherche consiste a étudier la durabilité BHP
aux attaques par une combinaison d'acides sulfurique et acétique sous conditions climatiques
simulé aux essais accélérés au laboratoire (effet de gel-dégel et effet de température élevée de

50C°) a été présentée dans cette thése.
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4. Organisation de la thése

Cette these inclut une revue des travaux existants et est structurée en six chapitres,
chacun traitant de sujets particuliers en lien avec la durabilité et les processus de dégradation
des échantillons en béton a haute performance :

Le chapitre un les revues bibliographiques sont présentées au chapitre 1 Ce chapitre aborde
diverses méthodes de formulation des bétons a hautes performances a I'échelle mondiale, ainsi
que les problemes environnementaux, notamment les agressions des matériaux cimentaires
par les acides et les sulfates, ainsi les mécanismes de transfert gazeux (permeabilité aux gaz et

carbonatation). Des nombreuses recherches sont exposées dans ce chapitre.

Le chapitre deux décrit les différentes techniques expérimentales et les protocoles adoptés
dans la caractérisation des matériaux employés et dans l'analyse de la durabilité des

formulations des BHP proposeées.

Le chapitre trois Inclut la formulation de diverses compositions des bétons a hautes
performances. Ainsi, I’étude comparative a la fin de cette étude est effectuée entre nos BHP

ainsi que celles énoncées dans le cadre du projet national francais BHP 2000.

Le chapitre quatre aborde (i) 1’étude de la durabilit¢é BHP, tant avec que sans fumée de
silice, en examinant les effets des deux types d'acides, a savoir I'acide sulfurique H2SO4 et
I'acide acétigue CH3COOH. (ii) Il traite également de la durabilité des BHP, avec et sans
fumée de silice, en étudiant les effets du meélange d'acides sulfurique H2SO4 et acétique
CH3COOH, en utilisant une solution a 5% de H2S04 et 5% de CH3COOH a une température
de 20°C. (iii) Enfin, une étude de la durabilité des BHP, avec et sans fumée de silice, en
analysant les effets du melange d'acides sulfurique H2SO4 et acétique CH3COOH sous 1’effet

combiné des cycles gel/dégel et sous I’effet d’une température élevée de 50C°.

Le chapitre cing se concentre sur (i) I'évaluation de la durabilité des BHP, avec ou sans
fumée de silice, face aux agressions externes du sulfate de magnésium MgSO4, dans une
solution a 5% a une température de 20°C. (ii) Il examine également la durabilité des BHP,
avec et sans fumée de silice, sous l'effet du sulfate de magnésium MgSO4, en prenant en

compte les effets des cycles de gel et de dégel et effet d’'une température élevée de 50C°.
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Le chapitre six est consacré a 1’étude de la durabilité des bétons a hautes performances face

au transfert gazeux. Des formulations de bétons a hautes performances, avec et sans

incorporation de fumée de silice, sont élaborées puis la perméabilité au gaz est mesurée

conformément la norme XP P18-463. Ce chapitre se termine par une présentation de I'étude

concernant la durabilité des BHP vis-a-vis de la carbonatation.

Conclusions générale est présentée a la fin de la thése.

Plan d’expérience :

1
2
3.
4

Essais de I’attaque unique de I’acide sulfurique et 1’acide acétique ;

Essais de I’attaque par un mélange d’acides sous une température ambiante 20C° ;
Essais de ’attaque par un mélange d’acides sous I’effet des cycles gel/dégel ;

Essais de I’attaque Attaques par un mélange d’acides sous une température élevée de;
50C°;

Essais de l’attaque par le sulfate de magnésium MgSO, Sous une température
ambiante 20C° ;

Essais de I’attaque par le sulfate de magnésium MgSO, sous I’effet des cycles
gel/dégel ;

Essais de I’attaque par le sulfate de magnésium MgSOg sous I’effet d’'une température
élevée de 50C° ;

Essais de la perméabilité au gaz de béton durci ;

Essais de la carbonatation accélérée.
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I.1 Introduction Cette revue bibliographique est organisée en quartes parties :

La premiére partie: la premiere partie aborde un résumé de plusieurs techniques de
formulation des bétons & hautes performances, notamment la méthode américaine proposée
par le comite ACI 363 en 1993, la méthode simplifiée de Mehta et Aitcin, ainsi que la
méthode développée a l'université de Sherbrooke.

La deuxieme partie : examinera les mécanismes d’altération physico-chimiques des matrices
cimentaires par les différents types d’acides. Elle présentera également les performances de
différents matériaux cimentaires en milieux acides.

La troisieme partie : est consacree a la durabilité des bétons aux sulfates :

Quatriéme partie : transfert gazeux : la perméabilité est un indicateur majeur pour apprécier
la résistance d'un béton face a l'infiltration des agents agressifs. Cette partie met en lumiere la
mesure de la perméabilité aux gaz ainsi que les divers résultats obtenus par les chercheures,
en particulier concernant les bétons a hautes performances. Ainsi, nous traiterons de la
carbonatation des matériaux cimentaires dans la derniére section de ce chapitre.

1.2 Formulation des BHP

Comment obtenir un béton a haute performance ? Les travaux de recherches montrent que
I’eau non hydraté et qui nécessaire pour 1’obtention d’une bonne ouvrabilité du béton a 1'état
frais, a un impact négatif sur la résistance mécanique et la durabilité du béton. Il est donc
crucial d'améliorer ces propriétés, il faut réduire le dosage en eau. La solution consiste a
recourir a un superplastifiant, dont I'effet est d'augmenter la fluidité du béton sans nécessiter
d'ajout d'eau. Certains chercheurs se sont attachés a reconstituer une roche massive a partir
de I’obtention, lors de la composition du béton, d’un mélange de trés haute compacité.
L’usage de particules ultrafines, telles que la fumée de silice et les fines calcaires, qui sont
chimiquement réactives, destinés a remplir les vides et d’améliorer la compacité du mélange.
Donc ces deux axes a considérer sont I'emploi de superplastifiants pour la défloculation des
particules de ciment et l'utilisation d'ultrafins pour optimiser la compacité du mélange ; se
sont dégagees pour créer un béton a haute performances caractérisé par une fluidité a 1’état
frais et une microstructure trés dense comparativement au béton conventionnel, il affiche une
résistance supérieure a la compression et a la traction, caractérisée par une Rc2s=60MPA et
un rapport E/C<0.4 [3] [7] [62]. Les figures I.1 et 1.2 représentent les images réalisées par
MEB sur un échantillon de béton M 25CV et un BHP M 120 FS (M 25 CV : béton de 25 MPa
de résistance contenant de la cendre volante ; BHP M120 FS : béton de HP de 120 MPa de

résistance contenant de la fumée de silice.
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. Une compacité importante de BHP M 120 FS comparativement au M 25CV a été observée

selon les images de MEB figures 1.1 et .2 [7].

a. - Grossissement 250x. b. - Grossissement 1 000x.

Figure 1.01 : Représentations obtenues par MEB sur un échantillon de béton M 25 CV [7].
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a. - Grossissement 250x. b. - Grossissement 1 000x.

Figure 1.02: Représentations obtenues par MEB sur un échantillon de BHP M 120 FS [7].

A travers le monde, diverses méthodes sont utilisées pour la formulation des BHP,
telles que la méthode américaine, la méthode de Mehta et Aitcin, et la méthode développée
par l'université de Sherbrooke. Un apercu des étapes a suivre pour chacune de ces méthodes

est exposé dans ce qui suit:

1.2.1 METHODE AMERICAINE :
Cette méthode a été proposée par le comité ACI 363 en 1993[01] [02] elle comporte les

étapes suivantes :

Etape 1 : Détermination de l'affaissement et de la résistance exigés : Un tableau indique les
valeurs d'affaissement des bétons, qu'ils contiennent ou non des superplastifiants. Avant

6
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I'ajout de ces derniers, la premiere valeur d'affaissement doit étre comprise entre 25 et 50 mm

pour garantir une quantité d'eau suffisante.

Etape 2 : Choix de diamétre maximale des gros granulats (GG) La méthode recommande
d'utiliser des gros granulats de 19 ou 25 mm de diameétre pour les bétons ayant une résistance
a la compression inférieure & 65 MPa, et de 10 ou 13 mm de diamétre pour ceux dont la
résistance est supérieure a 85 MPa. Il est également permis d'employer des gros granulats de
25 mm de diameétre pour des bétons ayant une résistance a la compression comprise entre 65
et 85 MPa, a condition que les granulats soient de haute qualité. Comme pour le béton
traditionnel, la taille des GG ne doit pas excéder un cinquieme de la plus petite dimension des
coffrages, un tiers de la profondeur de la dalle, ou les trois quarts de I'espacement minimal

entre les barres d'armature, les faisceaux ou les cables.

Etape 3 : Choix de la proportion de granulats grossiers Cette approche indique que la
proportion optimale de granulats grossiers, exprimée en pourcentage du poids volumique sec,
est de 0,65, 0,68, 0,72 et 0,75 pour des granulats ayant des diamétres maximaux de 10, 13, 20
et 25 mm, respectivement. La masse volumique est déterminée selon la norme ASTM C29,
qui est la méthode d'essai standard pour le poids volumique et les vides dans les granulats.
Ces valeurs s'appliquent a un béton élaboré avec un sable dont le module de finesse se situe
entre 2,5 et 3,2.

Etape 4 : Evaluation de la teneur en eau libre et en air : Un tableau présent des estimations
concernant la quantité d'eau nécessaire et la teneur en air occlus pour les bétons élaborés avec
des granulats de différentes tailles. Ces estimations de la teneur en eau sont basées sur un
granulat fin ayant un indice de vide de 35 %. Si cet indice differe de 35 %, il convient
d'ajuster la teneur en eau indiquée dans le tableau en ajoutant ou en soustrayant 4,8 kg/m3

pour chague variation de 1 % de l'indice de vide du sable.

Etape 5 : Choix du rapport E/L : Deux tableaux présentent les valeurs E/L pour les bétons
contenant un superplastifiant, afin de garantir les résistances a la compression requises a 28 et
56 jours. Ces valeurs dépendent de la taille des granulats et des résistances a la compression

du béton.

Etape 6 : Teneur en ciment : Pour calculer la masse de ciment, il convient de diviser la masse

d'eau libre par le rapport E/L.
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Etape 7 : Premier essai de mélange avec du ciment : Le premier mélange & analyser peut étre
réalisé uniquement avec du ciment, sans I'ajout d'autres matériaux cimentaires. La quantité de

sable est ensuite déterminée en utilisant la méthode du volume absolu.

Etape 8 : Autres mélanges d’essai avec un remplacement partiel du ciment : Il est
recommandé d'utiliser au moins deux proportions différentes de ciment pour substituer une
partie de la masse totale de ciment, permettant ainsi la création de nouveaux mélanges d’essai
a doser et a evaluer. Des limites maximales de substitution du ciment sont proposées pour les
cendres volantes et le laitier de haut fourneau ; aucune limite n'est proposée pour la fumée de
silice, car cette méthode est applicable jusqu'a une résistance a la compression maximale de
85 MPa. Les limites sont fixées entre 15 et 25 % de la masse de ciment pour les cendres
volantes de classe F, entre 20 et 35 % pour celles de classe C, et entre 30 et 50 % pour le
laitier de haut fourneau. La masse du sable est déterminée selon la méthode du volume absolu.
Etape 9 : essais de gachage La quantité de granulats et celle de I'eau de gachage sont adaptées
en fonction des conditions d'humidité réelles. Des essais sont effectués avec uniquement du
ciment, ainsi qu'avec des cendres volantes ou du laitier de haut fourneau. Les formulations de

béton sont ensuite modifiées pour atteindre les propriétés physiques et mécaniques requises.

1.2.2 METHODE SIMPLIFIE DE MEHTA ET AITCIN[02] :

La méthode simplifiée de Mehta et Aitcin (1990) ont développe une approche simplifiée pour
la formulation des bétons de masse volumique normale, dont la résistance a la compression
varie entre 60 et 120 MPa. Cette méthode est adaptée aux granulats de grande taille, avec un
diamétre maximal de 10 & 15 mm, et un affaissement se situant entre 200 et 250 mm. Elle
postule que le béton hautes performances sans air occlus contient un volume d‘air occlus de 2
%, pouvant atteindre 5 ou 6 % lorsque le béton est a air occlus. Le volume optimal de
granulats est évalué a 65 % du volume total du béton hautes performances. Les étapes de cette

méthode sont les suivantes :

Etape 1 : Evaluation de la résistance : Un tableau présente cinq types de béton, dont la

résistance moyenne a la compression apres 28 jours se situe entre 65 et 120 MPa.

Etape 2 : Teneur en eau : Dans cette phase, le diamétre maximal des gros granulats ainsi que
les valeurs d’affaissement ne sont pas considérés pour déterminer la teneur en eau. Seuls les
diametres maximaux variant de 10 a 15 mm sont pris en compte, et I’affaissement désire,
compris entre 200 et 250 mm, peut étre atteint en ajustant le dosage du superplastifiant. La

teneur en eau est définie pour diverses catégories de résistance.

8
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Etape 3 : Choix du liant : On estime que le volume de péate liante doit représenter 35 % du
volume total du béton. Pour calculer le volume de liant restant, il est nécessaire de soustraire
les volumes d’air (qu'il soit emprisonné ou entrainé) et d’eau de gachage du volume total de
pate de ciment. Le liant peut étre constitué de I'une des trois combinaisons suivantes : 1 : 100
% de ciment Portland, a utiliser uniquement en cas d'absolue nécessité. 2 : 75 % de ciment
Portland et 25 % de cendres volantes ou de laitier de haut fourneau. 3 : 75 % de ciment
Portland, 15 % de cendres volantes et 10 % de fumée de silice. Un tableau indique le volume

de chaque fraction de liant pour chaque classe de résistance.

Etape 4 : Détermination de la teneur en granulats Le volume global des granulats constitue 65
% du volume du béton. Concernant les classes de résistance A, B, C, D et E, les proportions
volumiques entre granulats fins et granulats grossiers sont de 2,00:3,00, 1,95:3,05, 1,90:3,10,
1,85:3,15 et 1,80:3,20.

Etape 5 : Calcul des masses : Le poids volumique du béton peut étre déterminé en utilisant
les fractions volumiques des différents composants du béton ainsi que les valeurs de densité
de chacun d'eux. Les densités standards pour le ciment Portland, les cendres volantes de type
C, le laitier de haut fourneau et la fumée de silice sont respectivement de 3,14, 2,5, 2,9 et 2,1.
Pour le sable siliceux naturel, le gravier normal ou les roches concassées, les valeurs de
densité sont généralement de 2,65 et 2,70. Un tableau présente les proportions de mélange

calculées pour chague type de béton et classe de résistance recommandés dans cette méthode.

Etape 6 : Taux de superplastifiant : Pour le premier mélange d'essai, il est suggéré d'utiliser
un liant avec un total de 1 % de superplastifiant. La masse et le volume de la solution de
superplastifiant doivent ensuite étre calculés en fonction du pourcentage de solides dans la
solution et de la densité du superplastifiant (une valeur de 1,2 est généralement recommandée

pour le superplastifiant polynaphtaléne).

Etape 7 : Ajustement de I'humidité : La quantité d'eau présente dans le superplastifiant est
déterminée et déduite de la quantité d'eau de gachage prévue. Parallelement, la masse des
granulats et de l'eau est modifiée en fonction des conditions d'humidité, entrainant un

ajustement de la quantité d'eau de gachage.

Etape 8 : Ajustement pour un gaché d'essai : Etant donné les nombreuses hypothéses
considérées lors de la sélection du dosage du mélange, il est souvent nécessaire de modifier le

premier mélange d'essai pour atteindre les criteres d'ouvrabilité et de résistance souhaités. Les
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caractéristiques des granulats, les proportions de sable et de granulats, le type et la quantité de
superplastifiant, ainsi que le type et la combinaison des ajouts cimentaires, sans oublier la
teneur en air du béton, peuvent étre ajustés au cours d'une série de gachés d'essai afin

d'optimiser le dosage du mélange.

1.2.3 METHODE DE FORMULATION DE L°’UNIVERSITE DE SHERBROOKE [02] :
La méthode de formulation des BHP, élaborée a l'université de Sherbrooke, se distingue par
sa simplicité et s'aligne sur lI'approche de la norme américaine ACI 211-1. Elle repose sur une
combinaison de résultats empiriques et de calculs fondés sur la méthode des volumes absolus.
Les étapes suivantes en détaillent le processus :

Premiere étape : sélection du rapport E/L : Le rapport eau/liant recommandé est représenté
dans la figure a, en fonction d'une résistance a la compression de 28 jours spécifiée (mesurée
sur des cylindres de 100 x 200 mm). En raison des différences de résistance entre les divers
ajouts cimentaires, la courbe de la figure 1.3 présente une large gamme de valeurs pour le
rapport eau/liant a résistance équivalente. Si I'efficacité des différents ajouts cimentaires n'est
pas connue par des expériences antérieures, la courbe moyenne peut étre utilisée pour fournir

une premiere estimation des proportions du mélange.

140 <

100 -

f¢ (MPa)

80 -

60 -

40

0.20 0.25 0.30 0.35 0.40
W/R

Figure 1.3 : Relation proposée entre la résistance a I'eau et la résistance a la compression

Deuxieme étape : Teneur en eau: pour la conception de mélanges des bétons a hautes
performances, il est complexe de déterminer la quantité d'eau nécessaire pour obtenir un
affaissement de 200 mm une heure apres le mélange. L'ouvrabilité du mélange est influencée

par divers facteurs, notamment la quantité d'eau initiale, la réactivité du ciment, ainsi que la
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quantité et la compatibilité du superplastifiant utilisé. Ainsi, un affaissement de 200 mm peut
étre atteint soit avec un faible dosage en eau et un dosage élevé en superplastifiant, soit avec
un dosage en eau plus important et un dosage réduit en superplastifiant. Sur le plan
économique, la différence entre ces deux approches est minime, mais sur le plan rhéologique,
elle peut étre significative, en fonction de la réactivité du ciment et de I'efficacité du
superplastifiant. En raison des variations de finesse, de composition des phases, de réactivité
et de solubilité du sulfate de calcium dans les ciments, la quantité d'eau minimale requise pour
obtenir un béton hautes performances avec un affaissement de 200 mm peut varier
considérablement. Si la quantité d'eau choisie est trop faible, le mélange risque de devenir
collant, et l'utilisation d'une grande quantité de superplastifiant pour atteindre cet affaissement
élevé peut entrainer un retard de prise. La maniére optimale de déterminer la combinaison
idéale d'eau de gachage et de dosage du superplastifiant consiste a effectuer un essai factoriel
(Rougeron et Aitcin, 1994). Néanmoins, cette méthode peut s'avérer peu pratique. Ainsi, une
approche simplifiée, fondée sur le concept de point de saturation, est illustrée a la figure 1.4.
Pour élaborer un mélange trés fiable, il est recommandé d'ajouter 5 I/m3 d'eau aux valeurs
indiquées a la figure b. En Il'absence de connaissance du point de saturation du

superplastifiant, il est conseillé de débuter avec une teneur en eau de 145 I/mé,

Saturation point & 0.8 1.0 [.2 1.4 petcent
: + :
) 120 10 125 to 135 10 145 to 155 to
FWalee coeags 125 135 145 155 165 o

Figure 1.4 : Détermination du dosage minimal d'eau

Troisieme étape : Dosage du superplastifiant : Le dosage du superplastifiant peut étre
déterminé a partir du dosage au point de saturation. En I'absence de connaissance du point de
saturation, il est recommandé de débuter avec un dosage d'essai de 1,0 %.

Quatrieme étape : Contenu de gros granulats : La quantité grosse granulats est établie a
partir de la figure 1.5, en tenant compte de la forme caractéristique des particules. Si la forme
des granulats grossiers suscite des interrogations ou si elle est indéterminée, une valeur de

1 000 kg/m3 de granulats grossiers peut étre adoptée comme référence.
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Figure 1.5 : Contenu de gros granulats.

Cinquieme étape : Teneur en air : Dans le cas des bétons a haute performance congus pour
des environnements non soumis au gel, la présence d'air occlus n'est pas strictement requise.
Ainsi, l'air contenu dans le mélange se limite a I'air occlus, dont le volume est partiellement
déterminé par les proportions du mélange. Dans le processus de fabrication de bétons a hautes
performances, caractérisés par des rapports eau/liant trés faibles, il a été constaté que les
différentes combinaisons de ciment et de superplastifiant n'entrainent pas toutes le méme
niveau d'occlusion d‘air. De plus, certaines bétonniéres semblent capturer davantage d'air que
d'autres. Les experiences réalisées indiquent qu'il est difficile d'atteindre une teneur en air
occlus inférieure a 1 %, et dans les cas les plus défavorables, cette teneur peut atteindre
jusqu'a 3 %. Ainsi, l'auteur recommande d'adopter une estimation initiale de 1,5 % pour la
teneur en air emprisonné, a ajuster par la suite en fonction des résultats obtenus lors des essais
de mélange. Neanmoins, pour optimiser la maniabilité, I'application et la finition du béton,
l'auteur préconise vivement l'incorporation d'une quantité appropriée d‘air occlus.

I.2.4 METHODE DES COULIS [4] et [2] : Le but fondamental de la méthode des coulis est
de déterminer expérimentalement le dosage optimal en super-plastifiant (dose de saturation).
Comme régle générale, I’essai est réalisé avec un rapport E/C qui varie entre 0.3 a 0.4. Pour la
composition de coulis, en utilisant uniquement le ciment, eau et le super-plastifiant avec des
pourcentages variés. Il existe deux méthodes principales pour déterminer la dose de
saturation :

.25 METHODE DE MINI CONE [2]: Le fondement de cette méthode repose sur
I'évaluation de I'étalement du coulis voir figure 1.06.

Figure 1.06: Mine cbne
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.26 METHODE DU CONE MARSH : L'essai se fonde sur la préparation d'un volume
specifique de coulis, dont le temps d'écoulement est ensuite mesuré, comme le montre la

figure 1.07.

210
190 WI/C =0.35
60 min T =22°C
170 1
23
2
o 1507
o
*
£ 130- Saturation point
[
E
2 110
2 -
- 90 1 5 min
70 S-S
o
50 — T T T

0.0 04 08 12 1.6 2.0 2.4 28

Superplasticizer dosage (as a percentage of cement mass)

Figure 1.07 : Détermination de la dose de saturation.

1.2.7 METHODE DES COULIS PROPOSEE PAR LCPC [4], [2] :

Il s'agit d'une méthode innovante de formulation des coulis, présentée par le groupe
I'AFREM du LCPC, destinée a I'élaboration des BHP. La composition des coulis est dérivée
de celle du béton, en excluant tous les composants dépassant 2 mm..

- Dosage de saturation noté Xs:
- Représenter les points expérimentaux de la courbe Log t en fonction des
concentrations de superplastifiant (extrait sec) figure 1.08.
- Tracer une droite D de la pente 2/5 et dessiner les droites Di paralléles a la droite D et
tangentes a la ligne brisée. Les abscisses des points de tangente, désignées par xi,

représentent la dose de saturation xs :

xg=sup(xi)
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E £ Superplastifiant / ¢ ("};:-

Figure 1.08 : dosage de saturation selon le groupe I’AFREM de LCPC.

1.3 Durabilité des bétons aux attaques des acides :

A I'échelle mondiale, une intensification des dommages aux structures en béton par les acides
a eté relevée, conséquence de l'augmentation des sources d'environnements acides, provoquée
par I'évolution des activités urbaines et industrielles. Les milieux acides peuvent provenir de
I'agriculture. Vu que les matériaux cimentaires sont trés fragiles lorsqu'ils sont exposés a des
environnements acides. L'étude des impacts des acides sur les structures en béton est un sujet
d'une grande importance (RILEM TC 211 — PAE 2013[08], V. Zivica 2001[09]).

La corrosion du béton par les acides se présente sous la forme d'une décomposition des
produits d'hydratation, entrainant la formation de nouveaux composés, qu'ils soient solubles
ou insolubles. Les pluies acides, riches en acide sulfuriqgue H,SO, et en acide nitrique,
engendrent des détériorations des surfaces du béton exposées A. NEVILLE [10]. En outre,
I’acide sulfurique peut produire par la transformation du sulfate en H,S (trés toxique) par les
bactéries anaérobies et en acide sulfurique H,SO, par les bactéries aérobies [11]. Le H,SO,
provoque des corrosions séveres dans le béton. La production de H,SO,4 a été constaté aussi
dans une conduite d’évacuation des eaux usées ou industrielles. Les sols contenant des
schistes argileux pyriteux provoquent des gonflements importants et le dégagement de 1’acide
sulfurique H,SO,4 Sherbrooke GCI 714[11].

1.3.1 Les réactions chimiques:
- ACIDE ACETIQUE

2CH,COOH + Ca(0OH ), — Ca(CH,C00), +2H,0
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Le produit obtenu est le sel d'acétate de calcium, qui présente une grande solubilité dans I'eau,
entrainant ainsi une augmentation de la porosité avec une altération des propriétés de béton
ont étés observés. On peut citer quelques acides qui fonctionnent sur ce modéle 1’acide
lactique et I’acide formique qui proviennent de I’industrie agroalimentaire Sherbrooke GCI

714[11].

- ACIDE SULFURIQUE H3SO;:

L’attaque de la calcite cacos par I’acide sulfurique

CaCO, +H,S0, +2H,0 - CaSQ,.2H,0+H,0+CO,
Gypse (expansion)

Monteny et al [12] ont caractérisé I'attaque a I'acide sulfurique par les réactions chimiques
suivantes:

Ca (OH) 5 + H,S0, = CaS04.2H,0
3Ca0.Al,03.12H,0 + 3 (C&SO42H20) + 14H,0 =
3Ca0.Al;,03.3CaS04.32H,0
3Ca0.Si0,2.3H,0 + H,S0O4 = CaSO,4 2H,0 + Si (OH) 4

1.3.2 Revues bibliographies :

N. De Belie et al Mai 1997[13], ont montré dans une recherche 1’effet des acides
organiques, a savoir l'acide acétique et I'acide lactique, sur des échantillons de béton et de
mortier composés de ciment ordinaire et de ciment a haute résistance, avec et sans
incorporation de cendre volante, a été étudié. Trois niveaux d'acidité des solutions ont été
sélectionnés afin de déterminer la résistance aux attaques chimiques : PH=2.1, PH=3.8 et
PH=4.5. Les résultats indiquent que l'incorporation de 7 a 10 % de cendre volante dans les
trois environnements acides réduit la dégradation des échantillons de bétons et mortiers,
ainsi, I'impact bénéfique de l'incorporation de cendres volantes peut étre attribué a la réaction
pouzzolanique, cela se manifeste par une diminution du Ca(OH),. La réduction de

dégradation est remarquable pour les échantillons a base du ciment HSR (0% C3A).

Achoura. D et al [14], ont examineé la résistance des mortiers contenant du laitier de
haut fourneau face a divers types d'acides, tant forts que faibles, notamment I'acide sulfurique
(H2S0,), l'acide chlorhydrique (HCI), l'acide phosphorique (H3PO,) et l'acide acétique
(CH3COOH). Les échantillons de mortiers ont été plongés dans les solutions d’acide durant
trois mois et avec une concentration d'acides variable. Les résultats indiquent une diminution

de la résistance mécanique a la compression dans I'ensemble des compositions,  Le taux
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maximal de réduction a été observe dans les échantillons plongés dans une solution d'acide
sulfurique, suivi par ceux traités avec de I'acide chlorhydrique (HCI), de I'acide phosphorique
(H3POy) et enfin de I'acide acétique (CH3COOH). Ce phénomeéne est significatif uniqguement a
des concentrations élevées des acides. A des concentrations plus faibles, les acides forts
H,SO, et HCI se comportent de maniére similaire aux acides plus faibles H3PO, et
CH3;COOH. Les agressions causées par I'acide sulfurique entrainent la production de gypse et
d'éttringite. De plus, l'attaque de I'acide chlorhydrique (HCI) génére du chlorure de calcium et
de I'nydroxyde de fer. L'interaction avec l'acide acétique produit de l'acétate de calcium,

tandis que I'acide phosphorique (H3PO,) conduit a la formation de phosphate de calcium.

A. Bertron et al [15], ont examiné les mécanismes de dégradation des matrices
cimentaires, en se concentrant sur le ciment ordinaire CEM | 52.5 et un ciment CEM 111/B
42.5 contenant 68 % de laitier. Leur étude a impliqué des mélanges de cing acides organiques
. acétique, propénoique, butyrique, iso-butyrique et acide valérique, dans deux solutions
d'acides organiques avec un pH de 4 et 6, sur une période de 18 semaines. A la suite de
I'analyse effectuée sur les pates a base du ciment Portland ordinaire et les pates de ciment
contenant du laitier, ils ont é€té observés que la cinétique d'altération, mesurée par les pertes de
masse et les profondeurs d'altération, des échantillons immergés dans une solution a pH 4

était neuf fois supérieure a celle des échantillons dans une solution a pH 6.

Véronique Baroghel -Bourry [16], a contribué au projet National 2000, qui a permis
d'évaluer la durabilité des BHP. Cette évaluation a été réalisée grace a des essais accélérés en
laboratoire des échantillons ont été immergés dans la solution composée de deux types
d’acides organiques (I’acide acétique et 1’acide lactique) durant 175 jours avec un PH=4. La
recherche montre que la perte relative de masse n’excédait pas le 0.5% pour deux BHP de
composition différente : 1: Ciment CEM | 52.5, E/C=0.36, FS/C=0.06 et résistance a la
compression a 1’age de 28 jours égal a 68 MPa 2: Ciment CEM V 425, E/C=0.28, et

résistance a la compression a 1’age de 28 jours égal a 79 MPa.

S TURKEL et al [17], ont étudié la durabilité aux attaques par 1’acide chlorhydrique
HCL, nitriqgue HNO3 et sulfurique H,SO,4 dans un intervalle de 120 jours. Cela concerne deux
categories de mortiers composeés de ciment CEM | 32.5 et CEM 1V 32.5, élaborés a partir de
cendres volantes et de sable naturel provenant des riviéeres. Le niveau d'acidité est également
varie (0.05M, 0.077M et 0.125M). Les résultats de cette étude indiquent que la diminution de

la masse des mortiers s'accroit en fonction de la concentration de la solution acide. Il a été
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observé que ces pertes sont similaires pour I'acide chlorhydrique et I'acide nitrique, les valeurs
de pertes de masses minimales ont obtenues par 1’attaque sulfurique, Cela est attribué a
I'insolubilité du gypse. En outre, les mortiers a base de ciment contenant de la cendre volante
CEM IV 32.5 montrent une diminution de masse plus importante que celle observée dans les
mortiers & base de ciment ordinaire CEM 1 32.5.

Shweta Goyal et al [18], ont réalisé une étude sur la durabilité des BHP lorsqu'ils sont
exposés a trois types d'acides : l'acide sulfurique (H»SO,), l'acide chlorhydrique (HCI) et
I'acide nitriqgue (HNO3), avec une concentration de 1% sur une durée d'un an. Les BHP
élaborés avec ou sans I'ajout de fumée de silice, de cendre volante, ainsi qu'avec des granulats
concasseés de type granit de Dmax=10mm et un sable naturel provenant des riviéres, le rapport
E/C varie 0.25-0.45. La résistance chimique aux acides dans cette étude a été déterminée par
le suivi des pertes relatives en masses et résistance mécanique a la compression. Selon les
résultats obtenus a I’issue de cette étude Shweta Goyal et al ont constat que la perte de
masse n'est pas un indice fiable pour mesurer la durabilité du béton par I’attaque aux
agressions d‘acides, il est nécessaire de compléter cette mesure par des études portant sur la
résistance. L'incorporation de fumée de silice et de cendres volantes contribue a réduire les
impacts négatifs de tous les types d'acides sur le béton. Les mélanges ternaires, composés de
ciment, de fumée de silice et de cendre volante, offrent une meilleure résistance aux
agressions acides par rapport aux mélanges binaires qui ne contiennent que de la fumée de
silice. De plus, une réduction du rapport eau/ciment renforce également cette résistance. En
outre I'attaque acide est conditionnée par la nature de l'acide impliqué. Lors d'une attaque par
I'acide chlorhydrique ou I'acide nitrique, le sel de calcium résultant se dissout dans I'eau, ce
qui entraine une perte de masse plus élevée. Tandis, dans le cas d'une attaque a l'acide
sulfurique, le sel de calcium formé est insoluble dans I'eau, il se dépose dans les cavités,
engendrant des contraintes internes qui entrainent une rupture et une diminution de la

résistance de la matrice.

Steevs Larreur Cayol et al [19], s’intéresse sur 1’étude des attaques des matériaux
cimentaires par les acides organiques: I’acide acétique, succinique, malique, tartrique,
oxalique et citrique, ainsi sur deux types de mélanges d'acides : le premier étant un mélange
d'acide acétique et d'acide oxalique, et le second un mélange d'acide acétique, d'acide citrique
et d'acide oxalique. L'évaluation de la vitesse de dégradation des échantillons immergés dans
les différentes solutions a base d’acides organiques a €té déterminée par les pertes relatives

de masses et la profondeur dégradée. L’étude montre que degré de dégradation maximale est
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constaté dans les échantillons plongés dans une solution d'acide citrique. La dégradation de
l'acide oxalique ainsi que de deux mélanges d'acides: acétique/ oxalique et
acétique/citrique/oxalique a été remarqué presque nul. Le classement des différents types

d’acides en termes de degré d’agressivité sur les échantillons testés est présenté ci-apres :

Acide citrique > Acide succinique > Acide acétique > Acide malique > Acide oxalique =

mélange d’acides acétique/acide oxalique= mélange d’acides acétique/citrique/oxalique.

DJERFAF.N [20], a étudié la durabilité la résistance des BHP a base de sable
concassé face aux attaques d’acide sulfurique H,SO,, en remplacant une partie du sable par
des fines de calcaire. Six formulations de BHP ont été immergées dans une solution d’acide
sulfurique durant quatre mois. La résistance aux agressions causées par l'acide sulfurique est
évaluée par I'analyse de la perte relative de masse, la résistance méecanique a la compression et
a la flexion, ainsi que par des études ultrasoniques. D'apres les résultats, la perte relative de
masse pour la plupart des compositions de BHP ne dépasse pas 4 % a la fin d’essai. Aucune
dégradation n’a été observée a I’intérieur des échantillons. La dégradation apparait
uniquement a la surface, I'épaisseur de pénétration mesurée ne dépasse pas 1lmm. Une
diminution de la résistance a la compression a été observée dans I'ensemble des compositions
testées, elle atteint le 12%. L’analyse par diffraction des rayons X montre une cristallisation
du sulfate de calcium (gypse) et la Thaumasite Caz.Si(OH).(SO,4).(CO3).12H,0 dans toutes

les compositions du béton proposeées.

Y.F. Fan et al 2012[21], ont étudiés le comportement de béton en traction sous 1’effet
des pluies acides simulé par un mélange d’acide sulfurique H,SO, et un acide nitrique HNOs.
Des échantillons ont été exposés a une solution d’acide de pH 1 pendant une période de 70
jours. La résistance chimique des bétons a été mesurée par I'évaluation des pertes de masse, la
résistance a la traction, ainsi qu'une analyse microscopique SEM/EDS. La figure 1.09 montre

I’aspect des éprouvettes apres I’attaque.

Les résultats indiquent que les pertes de masse relatives s'accroissent progressivement
en fonction du temps d'immersion dans la solution corrosive. De plus, une légére
augmentation de la résistance mécanique a la traction a été observée jusqu'a dix jours
d'immersion. Cependant, au-dela de cette période, une diminution de la résistance a la traction

a été notée avec le temps, comme le montre la figure 1.10.
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Figure 1.09: Etat de la surface d'un échantillon de béton soumis & une solution acide
lors de différentes phases Y.F. Fan et al.
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Figure 1.10 : Relation entre la durée d'immersion et la résistance a la traction du béton

détérioré Y.F. Fan et al.

Les tests SEM/EDS présenté dans la figure 1.11 montre une réduction significative de
la teneur en élément Ca avec le temps d’immersion, tandis que la teneur en éléments Si et Al
augmentent.
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Figure 1.11 : Spectre SEM/EDS d'un échantillon de béton sous différents états
d'endommagement : (a) Spectres EDS d'un échantillon de béton sous différents états

d'endommagement, (b) Evolution des teneurs pondérales en éléments chimiques Y.F. Fan et
al.

R. Sri Ravindrarajah [22], s’intéresse dans une recherche a mené une étude sur la
durabilité des bétons a hautes performances contenant de la fumée de silice FS face aux
agressions de l'acide chlorhydrique, sulfurique et lactique. Le taux de substitution du ciment
par la fumée de silice a été modifié a 0 %, 8 % et 15 %. La concentration des solutions acides
a été maintenue 15%. Les résultats montrent que la résistance des BHP aux attaques par les
acides dépend de type d’acide; car la résistance chimique des BHP exposés a ’acide
chlorhydrique a été renforcée grace a I’ajout de fumée de silice, tandis que I’intégration de
cette méme fumée a eu un impact défavorable sur la résistance des BHP face a 1’acide
sulfurique, comme l'illustre la figure. 1.12. L’attaque par 1’acide lactique a été constaté le
moins dangereux comparativement aux autres acides, aucune influence significative n'est
observée avec l'ajout de fumée de silice concernant I'évolution de la résistance chimique des
échantillons exposés a l'acide lactique. Le taux de réduction de la masse maximale a eté
constaté dans les échantillons attaqués par I’acide sulfurique sa valeur atteint le 20% aprés 30

jours d’immersion dans la solution agressive.
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Figure 1.12 : Perte relative de masse, a : acide chlorhydrique, b : acide sulfurique, C :
acide lactique des BHP avec FS varie de 0%, 8% et 15 % R. Sri Ravindrarajah[22].

Quoc Tri Phung et al [23], ont examiné la durabilité des pates de ciment face aux
attaques du nitrate d’ammonium NH;NOg3. Les résultats montrent que NH4NO3 est un agent
agressif pour la pate de ciment, dont une accélération de lixiviation du Ca a été constatée
durant I’attaque. En outre, la profondeur dégradée ainsi que le calcium Ca lessivé constituent
une fonction linéaire croissante en fonction de la racine carrée du temps d'immersion des
échantillons dans la solution de NHsNOs3. Tous les échantillons ont montré une élévation de
la perméabilité a I'eau et de la porosité en fonction du temps.

Joanna Witkowska-Dobrev et al [66], ont étudiés [l'influence des acides organiques
hautement concentrés sur les éléments en béton des infrastructures d'élevage. Des échantillons
de béton ordinaire, de dimensions 100 x 100 x 100 mm, ont été immergés dans une solution
d'acide acétique a 10 % pendant 270 jours. Les chercheurs ont ensuite mesuré la résistance a
la compression et la perte de masse des échantillons, ainsi 1’utilisation des images SEM et un
profilographe 3D pour évaluer la rugosité de surface et sa profondeur dans la structure des
échantillons exposés a l'acide. Les résultats obtenus ont été comparés a 1’échantillon témoin
(non soumis aux effets d'agents agressifs) ainsi qu'a ceux d'échantillons placés dans un

environnement neutre et alcalin. La résistance a la compression des échantillons conservés
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dans un milieu acide est inférieure de 22,23 % a celle de I'échantillon témoin, comme l'illustre

la figure 1.13.
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Figure 1.13: Valeurs de résistance a la compression dans différents environnements en
relation avec la résistance moyenne a la compression aprés 28 jours Joanna Witkowska-
Dobrev et al [66].
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Figure 1.14. Photographies d'échantillons avec lignes de profil tracées (lignes bleues) : (a) en
milieu acide ; (b)) en milieu neutre ; et structure géométrique des surfaces d'échantillons
analysées en 3D (d) en milieu acide ; (e ) en milieu neutre Joanna Witkowska-Dobrev et
al [66].
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Les résultats de mesure obtenus (Figure 1.14 et Figure 1.15), I'échantillon provenant d'un
environnement acide est présente une différenciation topographique marquée : des pertes de
masse sont visibles a la surface de I'échantillon dans I'image 3D ( Figure 14 d—f).
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i

Figure 1.15. Profils de rugosité le long des lignes de profil (en bleu) de la figure 10 a-b : (a)
dans un milieu acide et ( b ) en environnement neutre Joanna Witkowska-Dobrev et al [66].

) non-uniform and fragmented
area of damage ‘
1 concrete matrix
area of damage caused by acid

caused by acid attack

attack

(a) (b) (c)
Figure 1.16. Images SEM d'un échantillon immergée dans un environnement acide : (a ) bord
de I'échantillon (grossissement 40x) ; (b)) coin de I'échantillon (grossissement 40x) ; (c)
grossissement 400x. Joanna Witkowska-Dobrev et al [66].

L’analyse microstructure montre une deformation de la surface de 1’échantillon
immergée dans un environnement acide, ainsi que des traces localisées et en creux de
I'interaction acide. La figure 1.16 a, b montrent des zones situées juste au bord de I'échantillon
avec une couche clairement visible de structure de béton endommagée apres contact avec
I'acide acétique. Une matrice de béton non uniforme et fragmentée est également perceptible
(figure 1.16 c).

AJayaranjini et al [24], ont examiné I'impact de la substitution du ciment par de la
fumé de silice et du métakaolin, ainsi que l'association de ces deux matériaux, tout en

considérant également le remplacement des granulats fins par des cendres volantes le Bottom
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ash (produit industriel) sur les propriétés physico-mécanique et la durabilité des BHP aux
attaques chimiques. Pour évaluer la performance des BHP, cing mélanges ont été testés. La
composition de base a été réalisée en conformité avec la norme indienne 1S 10262 — 1982.
Les différents constituants des cing compositions sont comme suit :

CC: C+S+G, M3: (C+10%MK)+S+G, M7 :(C+10%MK)+(S+20%BA+G), M10: (C+10%MK+10% FS)+
(S+G+20% BA), M11 : (C+10%MK+10% FS+20%CV)+ (S+G+20% BA).

C : ciment, S: sable, G : gravier, Sp : superplastifiant, SF : fumé de silice, MK : Métakaolin, CV : cendre
de volante. BA : Bottom ash.

Aprés une période de 28 jours, les échantillons ont été pesés et ensuite immergés dans une
solution contenant 5 % d'acide sulfurique H,SO, pendant 28 jours. La meilleure résistance
aux attaques d’acide sulfurique a été constaté a la combinaison de BHP M10 (10% SF + 10%
MK + 20% BA), une diminution relative de la masse s'élevait a 0,66 %, tandis que le taux de
réduction de la résistance a la compression était de 2,62 %, ce qui est considérablement
inférieur a celui de la composition de base en béton, comme l'illustrent les figures 1.17-a et
1.17-b.
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Figure 1.17-a: Perte relative en masse [24] Figure 1.17-b: Taux de réduction de la résistance a la

compression [24]

Salim Barbhuiya et al [25], ont examiné le comportement du béton face aux attaques
d'acide sulfurique a 3 % et d'acide nitrique a 1,5 %. Dans cette étude, le ciment a été remplacé
par un mélange de cendres volantes et de cendres volantes ultra fines. Les résultats ont montré
que la perte de résistance a la compression du béton dans ces milieux acides était minimale
lorsque le ciment était substitué par 30 % de cendres volantes et 10 % de cendres volantes
ultra fines. Ce mélange a également démontré la perte de masse la plus réduite lors de son
exposition a ces acides. L'image MEB d'un mélange de béton contenant 30 % de cendres
volantes et 10 % de cendres volantes ultra fines, aprés avoir été attaqué par l'acide sulfurique
pendant 28 jours, I’image de la figure 1.18 montre que la surface est tres poreuse. Une
quantité notable de C-S-H a été décomposée en particules plus fines. Le méme mélange a éte

exposé a l'acide nitrique pendant une durée de 90 jours. L'image MEB présentée dans la figure
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1.19 illustre une surface tres poreuse, avec de sel a la surface qui résulte par la réaction de

I'acide avec I'hydroxyde de calcium Ca(OH)s,.

20%FA+10%UFFA 30%FA+10%UFFA 40%FA+10%UFFA 50%FA+10%UFFA

I 28 days exposure

o
y/ 257/ .

] ’
20%FA+10%UFFA 30%FA+10%UFFA - 40%FA+10%UFFA 50%FA+10%UFFA  §

90 days exposure
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Figure 1.19: Image MEB d'un béton compose de 30 % de cendres volantes et de 10 % de
cendres volantes ultra fines, soumis a une période d'exposition de 28 jours a (a: eau, b: 3%
H,S0,, C:1.5% acide nitrique HNO3) Salim Barbhuiya et al [25].

R. Deepiya et al [26], s’intéressent dans une étude de recherche sur la performance
mécanique et la durabilité des BHP avec metakaolin aux attaques des deux type d’acides
forts ; sulfurique H,SO, et chlorhydrique HCL. Le pourcentage de ciment substitué par le
métakaolin a été varié entre 0 % et 50 %, avec des incréments de 10 %. L’étude montre que la
performance mécanique optimale ainsi la meilleure durabilité aux attaques des acides sont
maximisées avec un taux de remplacement de ciment par du métakaolin de 30 %. A 28 jours
de durcissement, la résistance a la compression a enregistré une amélioration de 11,38 % par
rapport a la composition initiale (sans substitution). L'attaque de I'acide sulfurique provoque
une grande formation de gypse dans les zones adjacentes aux surfaces, ce qui provoque un
écaillage fragile de la surface. L'ajout de 30 % de métakaolin diminue la réaction avec H,SO,

par rapport a la composition de référence.

M.R. Ahmad et al. [67] ont étudié I'effet de différents ajouts sur la résistance au H,SO, (5 %)
des mortiers activés par les alcalins AAM, Le silicate de sodium (Na,SiO3 ) a été utilisé
comme activateur alcalin dans cette étude. Il s'agissait d'une poudre anhydre avec un module
de 0,92, Na,O =50,2 % et SiO3 =46 %. L'impact de la fumée de silice FS, de lI'oxyde de
magnésium MgO, du clinker de ciment et du métakaolin MK ont été ajoutés aux mortiers
avec les proportions suivantes : 1,5, 3 et 4,5 %. La résistance aux acides a été évaluée apres
270 jours d'immersion dans du H,SO, (5 %). Comme le montre la figure .20 , L'incorporation
de SF, MgO, CK et MK renforce les caractéristiques de durabilité des mortiers activés par les
alcalins AAM.
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Figure. 1.20. Impact des ajouts sur des mortiers actives par un alcali et exposés au H,SO,4
M.R. Ahmad et al. [67].

V. Pavlik [27], a étudié I’effet des différent types d’acides forts et faibles, ainsi un
mélange d’acide sur la pate de ciment CEM | 42.5 et avec une concentration d'acides qui
varie. Les acides examinés sont : l'acide chlorhydrique, I'acide acétique, l'acide formique,
I'acide sulfurique et I'acide benzoique. Pour mesurer la profondeur altérée de la pate de
ciment, V. Pavlik a utilisé un tube en verre rempli de cette pate. Les mesures de résistance

mécanique ont été effectuées a l'aide d'éprouvettes cubiques et cylindriques.

Selon les résultats obtenus dans le cadre de cette étude, V. Pavlik identifie une relation entre
la profondeur d'altération, de la concentration d'acide chlorhydrique et la durée pendant
laquelle les echantillons sont immergés dans la solution corrosive, ceci avec 1’application de
la= méthode des moindres carrés 1’équation déduite s’écrite  sous la
forme : d = 2.19.€%%9.t%%3 avec d: profondeur d’altération, C: concentration d’acide

chlorhydrique et t : le temps consacreé a I'immersion.

De plus, les échantillons de pate en ciment ont montré les taux d'altération les plus éleves
lorsqu'ils ont été exposés a des solutions d'acide nitrique et d'acide chlorhydrique. Ainsi, la

profondeur d'altération causée par I'acide sulfurique a évolué plus lentement par rapport aux
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acides acétique et formique, comme l'illustre la figure 1.22, ceci a été expliqué par la solubilité
relativement faible de sulfate de calcium formé qui accumule a la surface. Le taux d’altération
maximale est observés dans les échantillons attaqués par 1’acide chlorhydrique figure 1.21 et
1.22 ; la vitesse d’altération des mélanges d’acides sulfurique et chlorhydrique a été remarqué
intermédiaire (valeur de la résistance mécanique, profondeur d’altération et perte relative de

masse) voir les figures 1.22 et 1.23.

H,SO, HCI+ H,SO,

= 4

Figure 1.21. Présentation visuelle des échantillons de péte de ciment durci, avec un rapport
e/c de 0,4, aprés avoir durci pendant 25 jours dans I'eau. (en haut a gauche) et apres leur
exposition dans une solution agressive d'acide V. Pavlik [27].

24 -
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E 12§ A HCOOH
..g ] ¢ CH3ICOOH
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: ]
4% : O 112 H2S04
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Figure 1.22. Augmentation de la profondeur de corrosion dans la pate de ciment (e/c = 0,4)

dans les tubes en verre dans les solutions agressives de différents acides a concentration
constante (c = 0,1 mol.dm™ V. Pavlik [27].
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Figure 1.23. Résistance a la compression des spécimens de la pate de ciment exposé a
I'agression d'acide chlorhydrique, d'acide sulfurique et d'un mélange des deux. La teneur en
ions H" dans chaque solution était égale ([H'] = 0,25 mol/l) V. Pavlik [27].

En ce qui concerne l'attaque par H,SOy, la couche de corrosion était moins poreuse et était
composée d'un mélange de gypse peu soluble (CaS0,4.2H,0) et de gel SiO,.figure 1.21et 1.24.
Dans le contexte d'une attaque acide due a une solution de HCI et de H,SO,, le sulfate de
calcium a précipité non seulement a l'intérieur de la couche de corrosion, mais également
juste & cote de I'échantillon, se manifestant sous la forme d'une boule poreuse aux contours

irréguliers. (figure. 1.21).

Figure 1.24. Coupe d'un échantillon attaqué par la solution d'acide sulfurique avec images
SEM des secteurs voisins de la zone de réaction et des cristaux de gypse au sein de la couche
affectée V. Pavlik [27].
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M.T. Bassuoni et al [28], ont étudié la durabilité des BAP aux attaques de ’acide sulfurique
a un ph=1.5 et 1, dans un ordre successif. Les variables principales incluent le rapport entre le
sable et les granulats, ainsi que les différents mélanges de substituts de ciment (liants simples,
binaires, ternaires et quaternaires). Dans cette étude, les substituts retenus sont : la fumée de
silice, les cendres volantes, les fillers calcaires et les scories. L'utilisation de méthodes
binaires, ternaires et quaternaires a permis d'améliorer la résistance du BAP aux agressions
acides. L'augmentation de la fraction volumique des gros agrégats a été efficace pour limiter
la perte de masse en réduisant la surface de ciment réactive avec l'acide. De plus, il n'y a pas
de relation directe entre la perte de résistance a la compression et la perte de masse des

échantillons de BAP exposés a l'acide sulfurique.

Khan et al. [29] ont examiné la substitution des cendres volantes par des déchets de
verre, pouvant atteindre 40 %, dans des cendres volantes et des scories activées par des
alcalins. Ils ont soumis les mortiers a des solutions de H,SO, (3%) et de HCI (3%) pendant
une période d'un an, et ont observé que l'ajout de déchets de verre augmentait la résistance
aux acides, tant en ce qui concerne la perte de masse que la résistance mesurée. De plus, il a

été noté qu'un taux de remplacement de 10 a 20% était optimal.

I.4 Résistance des bétons face aux agressions des sulfates:

L'impact des sulfates sur le béton fait I'objet de recherches a I'échelle mondiale depuis de
nombreuses années. Les sources externes de sulfates comprennent les sulfates naturels
présents dans I'environnement, tels que les sols, les eaux souterraines, I'eau de mer et les eaux
usées, ainsi que ceux générés par des processus industriels ou diverses activités humaines. Par
exemple, les engrais peuvent souvent libérer des sulfates dans le sol et les eaux souterraines,
comme l'indiquent Ginette Arliguie et al. [30] et ADAM NIVILLE [10]. Parmi les sulfates
fréguemment rencontrés dans les sols et les eaux souterraines, on trouve les sulfates de
sodium, de potassium, de calcium et de magnésium, selon ADAM NIVILLE [10]. Les
sources internes de sulfates peuvent également inclure ceux qui sont ajoutés aux ciments
utilisés pour la fabrication du béton. Des tests standards ont été mis en place pour mesurer la
résistance du béton a l'attaque des sulfates Ginette Arliguie et al [30]. Les essais incluent
ceux qui suivent les variations de la résistance des éprouvettes de béton apres des periodes
d'immersion spécifiques dans des solutions de sulfate de composition connue, ainsi que ceux

qui emploient la diffraction des rayons X pour analyser des échantillons de béton a la
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recherche de produits expansifs (par exemple Ettringite (3Ca0O+Al1203.3CaS04.32 H 2 O) et
thaumasite ( formule) qui ont été résultent d’une attaque du sulfate Ginette Arliguie et al
[30], Aimin Xu et al [31]. L'une des premieres approches pour accroitre la résistance du
béton aux agressions des sulfates a été fondée sur I'observation que les aluminates de calcium
présents dans le ciment réagissent avec les sulfates, entrainant une expansion du béton.
Certains pays ont alors commencé a réglementer la composition des ciments utilisés pour
fabriquer le béton. En outre, R.P. Khatri et al [61], la performance relative de béton aux
attaques des sulfates ne peut pas étre estimée uniquement par leur permeabilité ou
uniquement par sa résistance chimique du liant. La perméabilité et le type de liant jouent tous

deux un role significatif dans I'agression des sulfates.

1.4.1 Processus d'attaque des sulfates :

L'attaque par les sulfates se caractérise par la dégradation du béton due a des
interactions physico-chimiques entre les minéraux présents dans la pate de ciment Portland
hydraté et les sulfates présents dans I'environnement (Mehta et al, 1992). Ces interactions

entrainent une expansion et des fissures dans le béton.

L'attaque interne des sulfates est principalement attribuée a la formation d'ettringite
dans la pate de ciment durcie, résultant d'une concentration excessive de sulfate dans le
matériau cimentaire, ainsi que par une exposition précoce a des températures supérieures a

60°C (par exemple lorsque le béton est durci a la vapeur).

Trois types d’ettringites peuvent exister dans le méme matériau résultent par I’attaque

des sulfates internes et externe Ginette Arliguie et al [30]:

Ettringite de formation primaire : N'entraine pas d'expansion, ce produit résulte de
I'nydratation du ciment, formé par la réaction d'un régulateur de prise tel que le gypse avec

I'aluminate tricalcique C3A présent dans le clinker.
Ettringite de formation secondaire : pouvant de causer ou non une expansion :

Ettringite de formation secondaire provoque d’expansion : Ce type d'ettringite, qui entraine
une expansion, est le résultat de I'action des sulfates issus de I'environnement extérieur ou,
plus rarement, d'un exces de sulfates internes dans les granulats, d'un gypse excessif dans le

ciment ou de I'eau de gachage.
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Ettringite de formation secondaire ne provoque pas d’expansion : Dans un béton soumis a des
conditions humides, l'ettringite se développe par la dissolution et la recristallisation d'une
ettringite préexistante, connue sous le nom d'ettringite de formation primaire ou différée, et se

cristallise dans les pores.

Ettringite de formation différée : consécutive a un échauffement du béton au cours de son

histoire, ce type d'éttringite peut entrainer ou non une expansion.

Les principales sources de sulfates externes sont I'eau de mer et les eaux souterraines, ainsi
que les eaux usées contiennent des sulfates et affectent également les structures en béton [30],
[31].

1.4.2 Action des sulfates

Aimin Xu et al [31], Les réactions chimiques entre les sulfates et les composants de la
pate de ciment sont identifiées comme la cause principale de la dégradation du béton. En
géneéral, le sel de sulfate se dissout dans I'eau, provoquant une attaque sur les hydrates de
ciment tels que le Ca(OH),, le silicate de calcium hydraté (CSH) et les hydrates d'aluminate
de calcium. Le processus de réaction dépend du type de sel de sulfate et des produits générés,

ainsi que de la solubilité de chaque élément, qui varie en fonction du pH de la solution.

- Sulfate de sodium Na,SO,4
La portlandite Ca(OH), réagit avec le sulfate de sodium, ce qui donne naissance au
gypse CaS0O,4.2H,0:

Ca(OH), + Na, S0,.10H,0 = CaS0,2H,0 + 2NaOH + 8H,0
Portlandite gypse

2(3C€a0.AL,05.12H,0) + 3(Na,S0,.10H,0) = 3Ca0. Al,05.3CaS0,.31H,0 +
Al(OH)3; + 6NaOH + 17H,0 Ettringite

- Sulfate de calcium CaSO,
Le sulfate de calcium, que I'on trouve dans le sol ou qui provient de la réaction entre
Ca(OH)2 et le sulfate de sodium (gypse secondaire), peut interagir avec l'aluminate de
calcium hydraté, identique a celui présent dans la pate de ciment fraiche ou dans le béton,

entrainant ainsi la formation d'ettringite:

3(CaS0,.2H,0) + 4Ca0. Al,05.19H, + 17H,0

Gypse secondaire Aluminate de calcium hydraté
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= 3Ca0.Al,05.3CaS0,.32H,0 + Ca(OH),
Ettringite

- Sulfate de magnésium MgSQO,

Le sulfate de magnésium réagit avec Ca(OH), et CSH pour produire du gypse secondaire
(CaS04.2H,0) et du gel de silice (SiOy) :

Ca(OH), + (Mg)2+ + S0;~ + 2H,0 = CaS0,.2H,0 + Mg(OH),
(Gypse) (brucite)

3Ca0.25i0, + 3Mg2+ + SSOZ_ + 9H,0 = 3(CaS0,.2H,0) + 3Mg(0OH), + 2Si0,
(Gypse) (brucite) (Silica gel)

Regourd (1981) a montré que le gypse peut avoir la forme d'un prisme plat poussant a
proximité du Ca(OH)s.

- Sulfate d'ammonium (NH4),SO4

Le sulfate d'ammonium en solution réagit avec le Ca(OH), dans le béton pour produire du

gypse (CaS0,4.2H,0) et libérer de I'ammonium en solution :

(NH,),S0, + Ca(OH), + 2H,0 — CaS0,.2H,0 + 2NH}
(Gypse)

1.4.3 Revues bibliographies

E.E. Hekal et al [32], ont étudié les mécanismes d’altérations des certaines matrices
cimentaires durcis avec et sans ajout cimentaires aux attaques de 10% du sulfate de
magnésium MgSO, et dans différentes conditions climatiques: température ambiante,
température de 60 °C et cycles de sechage-immersion a 60 °C et ce avec un rapport E/C=0.3.
Ce processus peut étre percu comme une approche rapide pour évaluer la résistance aux
sulfates des pates de ciment durcies, des mortiers et des bétons. Les matériaux ajoutés dans les
divers mélanges comprennent de la fumée de silice, des scories et du calcaire. Les principales
conclusions de cette étude sont résumées ci-apres:
1 L'utilisation de 10 a 15 % de fumée de silice en substitution partielle du ciment Portland n'a
pas démontré d'amélioration significative de la résistance au sulfate des pates de ciment

durcies.
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2. 1l a été observé que les pates de ciment durcies, qui contiennent 40 % de laitier ou 5 % de
fines calcaires, présentent une résistance aux sulfates nettement plus élevée que celle des
pates sans ajout.

3. Exposition a une solution de sulfate a une température de 60°C, accompagnée de cycles de
mouillage et de séchage (immersion dans la solution) peuvent étre considérés comme
méthode d'attaque au sulfate figure 1.25.
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Figure 1.25 : Résistance relative a la compression en fonction du temps pour les pates OPC
(Mix I) immergés dans des solutions de MgSO, E.E. Hekal et al [32].

J. Zeli et al [33] présentent dans leur étude I'impact des ajouts de calcaire et de fumée
de silice sur la durabilité des mortiers face aux attaques des sulfates de sodium Na,SO, et de
magnésium MgSO,. Les reésultats indiquent qu'une résistance accrue aux sulfates et une
expansion réeduite sont observées dans les mortiers contenant plus de 5 % de fumee de silice et
plus de 2 % de calcaire. De plus, les analyses par rayons X, illustrées dans la figure 1.26,
révelent une diminution des pics de CH (portlandite) avec l'augmentation de la proportion de
fumeée de silice dans les échantillons de mortier. Les composés gypse et ettringite ont éte
identifiés dans toutes les formulations.
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Figure 1.26 : Diagrammes de diffraction des rayons X des mortiers de la série PK apres 120
jours d'exposition a la solution de Na,SO4. Le mortier témoin PK-0 a été immergé dans eau
J. Zeli et al [33].

Gaowen Zhao et al [34], ont étudies le processus de dégradation du béton coulé sur
place et le béton préfabriqué, Ils ont été immergés dans des milieux corrosifs contenant des
sulfates de sodium Na,SO,. Des échantillons de béton, soumis & diverses conditions de
durcissement, ont été préparés et plonges dans des solutions de sulfate pendant une période de
12 mois afin de simuler la corrosion des structures en béton prefabriqué et coulé sur place,
respectivement (pour le béton préfabriqué, les échantillons ont été durcis pendant 28 jours
avant d'étre mis en solution, en ce qui concerne le béton coulé sur place, les échantillons ont
été places en solution apres avoir durci pendant 12 heures. Les images SEM, d'analyse EDS et

DRX, l'ettringite et du gypse ont été observés dans les échantillons de béton préfabrique et
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coulé sur place voir les figures 1.27 et 1.28. Ainsi, les résultats indiquent que la dégradation du
béton coulé sur place est beaucoup plus rapide que la dégradation du béton préfabriqué dont la
concentration des sulfates dans les bétons coulés sur place est observé plus élevée que celle

des spécimens de béton préfabrique figure 1.29.

Figure 1.27. Images MEB et résultats EDS relatifs au béton exposé a des solutions de sulfate
a 10 % pour (a) béton préfabrique, grossissement = 5 K, et (b) béton coulé sur place,

grossissement = 2,5 K Gaowen Zhao et al [34].
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Figure 1.28. Analyse par DRX de béton exposé a des solutions de sulfate a 10 % pour (a)
béton préfabriqué, et (b) béton coulé sur place Gaowen Zhao et al [34].
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Figure 1.29. Concentration en sulfate dans les bétons rapports eau/ciment : 0,55, solution
10 % de sulfates de sodium Na,SO, Gaowen Zhao et al [34]
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Frank Rendell et al [35], ont étudies la durabilité des mortiers aux attaques du sulfate
d'ammonium durant 28 jours. Les résultats montrent qu’a la surface d’échantillons exposés au
sulfate d’ammonium une couche superficielle constituée par des fibres transparentes en forme
d’aiguille a été remarqué figure 1.30. Ces cristaux présentent une longueur de quelques
millimétres et une section d'une dizaine de microns. A l'intérieur des échantillons, a environ
100 um de la surface, la quantité de soufre était considérablement réduite. Cependant, le

matériau de cette zone a subi des détériorations, ce qui a entrainé une augmentation de la

porosite.
- g Ca - Ca
Si

= Si 'S

8 100 | A

A £ AW e

o s " % En"h{ o 5 w0 15 Er-w(bi
Micro-probe analysis (surface) Micro-probe analysis 100pm from the surface

Figure 1.30 : image MEB sur la surface attaquée par le sulfate d'ammonium Frank Rendell
et al.

Ibrahim Messaoudene et al [36], examinent la durabilité du béton utilisé dans les
barrages, expose a de I'eau traitée avec du sulfate d'aluminium Al,(SO,)3.18H,0, un floculant
employé dans le traitement de I'eau potable, pendant une période de deux mois. Deux types de
ciments algériens ont été examinés : le ciment CPA CEMI 42.5 et le ciment CPJ-CEMII/B
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42.5. D'aprés les résultats d'Ibrahim Messaoudene et al. [36], une augmentation de la
résistance d'environ 30 % a été constatée pour le béton a base de ciment CPA avec une faible
concentration de sulfate d'aluminium (25 mg/l), ainsi qu'une résistance similaire pour une
concentration cent fois plus élevee (2500 mg/l). En revanche, pour le béton a base de ciment
CPJ, une augmentation de 10 % des résistances a été notée a faible concentration (25 mg/l),
tandis que les résistances sont restées constantes a la concentration plus élevée (2500 mg/l),
comme illustré dans la figure 1.31. L'analyse DRX de la pate de ciment conservée dans une
solution de sulfate d'aluminium a forte concentration (Figure 1.32) révéle une diminution
significative de l'intensité des pics associés a la portlandite, tandis que la phase de gypse a

augmenté, accompagnée de la présence d'ettringite.
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Figure 1.31 : Evolution de la résistance a la compression Ibrahim Messaoudene et al [36].
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Figure 1.32 : Diagramme DRX de la pate de ciment a base de CPJ plongée dans
Al3(S0O4)3.18H,0 Ibrahim Messaoudene et al [36]
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Selon les résultats obtenues par Stephen O. EKOLU et al [37] la résistance
(expansion des éprouvettes) aux sulfates a été améliorée avec I’incorporation de laitier de haut
fourneau granulé broyé.

La résistance du béton a haute performance face aux attaques sulfatiques, en presence
de cendres volantes, de fumée de silice, de laitier de haut fourneau et de métakaolin, a été
analysée par M Vijaya Sekhar Reddy et al [38]. Ils ont mesuré la perte de résistance a la
compression des cubes de béton immerges dans une solution d'eau sulfatée contenant 5 % de
sulfate de sodium (Na,SO,) et 5 % de sulfate de magnésium (MgSO,). Ce type d'essai
accélére est essentiel pour évaluer la résistance du béton aux sulfates. Les résultats ont montré
que la perte maximale de résistance a la compression était de 14,9 % pour la composition
BHP M90, avec un remplacement de 33 % de cendres volantes et 15,13 % de laitier de haut
fourneau. En revanche, la perte minimale a été observée avec un taux de remplacement de
13,2 % de cendres volantes et 15,13 % de métakaolin, comme illustré dans les figures 1.33 et
34.
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Figure 1.33: Perte relative de la résistance de BHP Mg en % M Vijaya Sekhar Reddy et al.
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Figure 34 : Perte relative de la résistance de BHP Mgy en % M Vijaya Sekhar Reddy et al.

B. B. Patil [39], L’incorporation de 7,5 % de métakaolin dans le ciment renforce
également la résistance face a l'attaque des sulfates de magnésium. La résistance a la
compression du BHP contenant 7,5 % de métakaolin (HRM), comme illustré dans la figure
1.35, ne diminue que de 6,01 % aprés 180 jours d'immersion dans une solution de 5 % de
MgSOy,, tandis que I'échantillon témoin subit une réduction de 9,29 %.
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Figure 1.35 : Comparaison Evolution de la résistance a la compression B. B. Patil [39].
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(@) et (b) démontrent une baisse de la résistance a la compression des

béton plongés dans une solution composée de 5 % de sulfate de magnésium

(MgSO0y,) et de 5 % de NaCl,, ainsi que d'un mélange de 5 % de MgSO, et 5 % de NaCl,. La

diminution la plus significative a été notée pour I'essai de mélange, atteignant 15 % apres 180

jours d'attaque.

Compressie Strength [Hg.l'Crrlz:i

% Increase in strength

Figure I. 36:

Sayed, A. E eta al [65].
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(a) Variation de la résistance a la compression des échantillons de béton (b)
Taux de variation de la résistance Sayed, A. E eta al [65].
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Diego Jesus de Souza et al [59], ont démontré, dans une recherche, I'impact des
agressions extérieures causées par les sulfates de Na,SO, et MgSO, sur des mortiers
élaborés a partir de Ciment Portland CPV-ARI, enrichis de fumée de silice, qui
contient 92,35 % de SiO,, ainsi que de cendres de coques de riz (RHA), composées
de 88,47 % de SiO2, avec un remplacement de 10 % du ciment en poids dans les
deux cas. Les échantillons de mortier SF et RHA ont une composition
minéralogique relativement proche, les deux sont des matériaux trés siliceux et avec
une faible teneur en aluminate, d’environ 2% de leur masse. Il a été observé que le
comportement des mortiers a base de SF et de RHA face a une attaque par sulfate est
similaire et la substitution des deux matériaux améliores la résistance dans les deux
solutions agressives figures 1.37, 38, 39, 40 et 41. Pour la solution d'exposition a
I'nydroxyde de calcium Ca(OH),, les diagrammes de diffraction des rayons X
(DRX) montrent que le RHA présente de faibles pics associés a la formation
dettringite, ce qui témoigne de la présence résiduelle d'ettringite primaire, indiquant
la présence de I'ettringite primaire restante.
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Figure 1. 37 : Expansion des barres de mortier PC, SF et RHA soumises a des solutions de
Na,SO, et MgSO, (0,7 mol/L) pendant 42 et 140 jours (6 et 20 semaines) Diego Jesus de
Souza et al [59].
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Figure 1.38 : Diffractogrammes CP aprés 20 semaines d'exposition a Ca(OH), ,Na,SO, et
MgSQO, . Monocarboluminate (A), brucite (B), calcite (C), ettringite (E), gypse (G) et
portlandite (P) Diego Jesus de Souza et al [59].
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Figure 1.39 : Diffractogrammes SF aprés 20 semaines d'exposition a Ca(OH), , Na, SO, et
MgSQO, . Monocarboluminate (A), brucite (B), calcite (C), ettringite (E), gypse (G) et
portlandite (P) Diego Jesus de Souza et al [59].
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Figure 1.40 : Diffractogrammes RHA apreés 20 semaines d'exposition a Ca(OH), , Na,SO, et
MgSQO, . Monocarboluminate (A), brucite (B), calcite (C), ettringite (E), gypse (G) et
portlandite (P) Diego Jesus de Souza et al [59].
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Figure 1.41 : Résistance a la flexion et a la compression des échantillons jusqu'a 20 semaines
d'exposition dans les trois solutions différentes [Ca(OH), , Na;SO4 et MgSO, ] Diego Jesus de
Souza et al [59].
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Xinjun Song et al [60] ont examiné la résistance des mortiers aux attaques de sulfates, en
utilisant du sable de corail (coral sand filler) CSP, de la poudre calcaire LSP, ainsi que des
ajouts minéraux tels que les cendres volantes FA, la fumée de silice SF et le laitier de haut
fourneau granulaire (scorie Slag). L'étude a porté sur l'aspect visuel, les variations
dimensionnelles de longueur, la porosité, la résistance a la compression et l'analyse par
diffraction des rayons X afin de caractériser la résistance aux agressions du sulfate de sodium
Na,SO,a une température de 20 °C et a une température plus basse de 5 °C sur une période de
18 mois. Les résultats indiquent que la résistance aux sulfates des mortiers composés de
poudre de sable de corail et de fumée de silice SF est supérieure a celle des mortiers élaborés
avec de la poudre de sable de corail CSP - cendres volantes FA et de poudre de sable de corail
CSP - laitier. De plus, a une température basse de 5°C, une détérioration plus prononcee des
mortiers a base de poudre de sable de corail CSP a été observée par rapport aux mortiers a
base de poudre de calcaire LSP, comme le montre le degré de dommage sévere constaté
visuellement dans la figure 1.42 et selon la diminution de résistance a la compression figure
1.43. Aucune détérioration évidente n'a été observée dans les mortiers a une température de

20 °C et pendant une période allant jusqu'a 18 mois figure 1.42-a.

Curing at 20 °C a
10CSP-10FA 10CSP-10SF 10CSP-10Slag
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Curing at 5 °C
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Figure. 1.42. Etat des éprouvettes de mortiers a base de CSP-SCM et LSP-SCM stockés dans
une solution a 5 % en poids de Na,SO4 a 20 °C et 5°C durant 18 mois Xinjun Song et al

[60].
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Figure. 1.43: Résistance a la compression des mortiers CSP-SCM comparée avec les
mortiers LSP-SCM exposeés a une solution de sulfate de sodium a 5 % en poids pendant une
durée maximale de 540 jours Xinjun Song et al [60].
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Les mortiers CSP-FA et LSP-FA ont montré une résistance a la compression plus
élevée a 20 °C qu'a 5 °C. Sous I’exposition aux attaques par sulfate a 20 °C, le mortier CSP-
FA a montré une résistance a la compression plus élevée que le mortier LSP-FA jusqu'a 540
jours. A une température de 5 °C, la résistance a la compression du mortier CSP-FA atteint
des niveaux supérieurs avant 90 jours et plus faible apres 180 jours par rapport au mortier
LSP-FA. Cela indique que le mortier CSP-FA a une moindre résistance a l'agression des

sulfates a une température de 5 °C.

La diffraction des rayons X (DRX) indique que la thaumasite se cristallise dans les
mortiers & base de poudre de sable de corail CSP, aprés avoir été exposés a une solution de
sulfate de sodium a 5 °C pendant 540 jours, comme le montre la figure 1.44.

s

20CSP-10FA 2:.,; 20CSP-10FA
L:-Euringite P-Portlandite G-Gypsum G E=Ettringite T=Thaumasite P=Portlandite G=Gypsum

5 10 15 20 255 [0 15 20 25

20° 20°

Figure 1. 44 : Représentations de la diffraction des rayons X des mortiers intégrant des CSP
et des FA soumis a une solution de sulfate de sodium a 5 % sous 1’effet des températures 20

°C et 5 °C pendant 540 jours maximum Xinjun Song et al [60].

La figure 1.45 Présente les images SEM des mortiers contenant du CSP ainsi que des FA, SF
et laitier (slag), immergés dans une solution de sulfate de sodium a 5 % a une température de
5 °C pendant une durée de 540 jours. Conformément a la figure 1.42 (a) la morphologie de
C-S—H de I'échantillon CSP-FA présenté sous forme réticulaire ou en nid d'abeille, et sous
forme spongieuse dans la figure I. 45 (b). Cela suggére que la thaumasite attaque les mortiers
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qui contiennent des CSP et des FA, SF et laitier (slag) peut entrainer une détérioration ainsi et
la transformation de la structure du CSH.

La Figure 1.45 (b) et (c) illustre une transformation de la morphologie de la portlandite,
passant de grandes plaques a de petits cylindres. Cette évolution est particulierement marquée
dans I'échantillon CSP-Slag. Cela signifie que l'attaque de la thaumasite sur les mortiers
contenant des CSP et des FA, SF et laitier (slag) pourrait entrainer une morphologie cristalline
plus détériorée de la portlandite.
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Figure 1. 45. Images SEM de mortiers composes de CSP, FA, SF et laitier (slag), exposés a
une solution de sulfate de sodium a5 % en poids a 5 °C pendant 540 jours, entrainant une
corrosion Xinjun Song et al [60].
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I.5. Perméabilité aux gaz :

La performance mécanique et la durabilité des bétons ont été étudiées par de nombreux
chercheurs. La perméabilité constitue un indicateur essentiel pour évaluer la résistance d'un
béton face a l'infiltration d'agents agressifs, car il existe un lien direct entre la permeabilité et
la durabilité du béton [41], [42]. En régle générale, la perméabilité au gaz d'un matériau
poreux est supérieure a celle observée avec un liquide. En1941, Klinkenberg [43] a conclu
que cette observation s'explique par le glissement des molécules gazeuses a l'interface gaz-

solide.

1.5.1 Détermination de la perméabilité aux gaz :
- Principe d’essai : I'évaluation est effectuée selon les directives de la norme XP—
P18-463 [49] ; le e principe sur lequel repose I'essai est de soumettre 1’éprouvette en
béton a une charge constante et de mesurer en régime permanent, le débit de gaz

évacuant par I’éprouvette cylindrique.

Le systeme de mesure est illustré dans la figure 1.46.

Figure 1.46: Systéeme de mesure de la perméabilité des gaz.

Equations :
- Perméabilité augaz K :
L'évaluation de la perméabilité au gaz d'un milieu s'appuie sur la loi de Darcy :

|
V =—graddp
U
V : vitesse d'écoulement exprimée en m/s
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u : est la viscosité dynamique en Pa.s .
grad dp : gradient de pression en Pa.s/m.

Soit I’écoulement unidimensionnel voir figure 1.47, le débit d’un liquide s’écrie sous la forme
suivant :
0 k.A.AP V=0/4
= avec =
u. L /
V : représente la vitesse d'écoulement.
A : désigne la section en métres carrés (m2).

L : correspond & la longueur de I'échantillon dans la direction de I'écoulement, exprimée en
meétres (m).

AP : indique la différence de pression entre I'entrée et la sortie de I'échantillon, mesurée en
pascals (Pas).

Direction de
I"écoulement

TR, Ecoulement visqueux

Figure 1.47: Distribution des vitesses d'un fluide visqueux a l'intérieur d'un tube

capillaire.

D'aprés la loi de Darcy, la vitesse d'écoulement des fluides aux extrémités des parois
d'un tube capillaire est égale a zéro. Cependant, dans le cas d'un gaz, cette vitesse a I'extrémité
devient non nulle, ou il s’ajoute un écoulement de glissement lie au phénomene de non

adhérence du gaz avec les parois appelé effet de Klinkenberg voir figure 1.48.

Ecoulement visqueux

Figure 1.48: distribution des vitesses d'un gaz dans un tube capillaire.
L'accroissement de I'écoulement par glissement entraine une hausse de la perméabilité au gaz,
laguelle est influencée par la nature du gaz, le niveau de pression et la microstructure du
milieu [50]. La perméabilité aux gaz est calculée a l'aide de I'équation (1) [49], fondée sur la
loi de Darcy et I'équation de Hagen-Poiseuille, qui postulent un régime d'écoulement
laminaire permanent et un fluide compressible.

2.Py.Q.L.u 0
= avec =
A.(P2 - P}) tmoy

- Notations :
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Po : pression absolue atmospheére, exprimée en Pascals

P, : pression absolue a I’entrée, exprimée en Pascals

P : pression absolue a la sortie, exprimée en Pascals

Q : débit volumique, mesuré en m3/s

L : épaisseur de I’éprouvette, en méetres

A : section de I’éprouvette, en metres carrés

u : viscosité dynamique du gaz en Pa.s a (20°C+2°C),

V : volume mesuré sur le débitmétre a bulle de savon, en m*

tmoy - temps de parcours moyen, exprimé en secondes.

- Taux de saturation Sy en % :
La perméabilité des bétons aux gaz dépend de la teneur en eau de I'éprouvette, et cette
perméabilité s'accroit avec le processus de séchage du matériau. A I'inverse, la perméabilité a
I'eau augmente lors de la saturation en eau. [49], [50]. La figure suivante montre une
représentation de transfert gaz et eau a 1’échelle microscopique (Verdier 01) [51] voir figure
l. 49. A un instant donné, le taux de saturation en eau Sr d'une éprouvette est défini par
I'équation suivante :

M — M,

Mgqr — Mgec

Msat : masse de 1’éprouvette saturée, exprimeée en kg

S (%) = .100

Msec : masse de 1I’éprouvette séche, exprimée en kg

M : masse de I’éprouvette a une échéance donnée, exprimée en kg

k ' =() k,,,-.u‘ 0 K . <K k.,, =0

(coefficient de perméabilité au gaz) augmente quand le matériau seche

-
>

Figure 1.49: Illustration schématique de I'impact de la saturation sur les transferts

gazeux (Verdier) [51].
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1.5.2 Revues bibliographies

Véronique BAROGHEL-BOUNY(1998) [44] a réalisé une étude expérimentale
comparative sur les transferts gazeux entre les bétons ordinaires et les bétons a hautes
performances. Les résultats indiquent qu'a un moment donné, le coefficient de perméabilité au
gaz des bétons a haute performance est inférieur a celui des bétons ordinaires. De plus, il a été
observé que la perméabilité augmente lorsque le taux de saturation moyen du béton diminue,
des constatations similaires étant également présentes dans la littérature. (zine el-Albidine et
al) [45] voir figure 1.50.

2, 5FE-16
B Exp Talle dech {15x5) cm

Log. Exp. Taille dach {1 3x 5 cm

2 OE - 16

1, 50E-16

L WE-16

Permeéabilité Intrinséque {ny)

5,00E-17 v oL TE-17.Ln{Sr)

(=]
O O0E -+ T T T

a 0.z .4 0.6 a.8 1
Degré de s aturation (-]

Figure 1. 50 Perméabilité intrinseque du béton en en fonction de taux de saturation zine el-
Albidine [45]

Véronique BAROGHEL-BOUNY et al [46], ont mené une étude
complémentaire sur la durabilité de quinze types de bétons, dont la résistance a la
compression varie de 20 a 120 MPa. Les résultats indiquent une diminution
significative de la perméabilité lorsque lI'on compare les bétons ordinaires aux bétons
a hautes performance (BHP) contenant des fumées de silice. On observe un écart
presque centuple entre la perméabilité maximale de 978x10™® m2 (associée au béton

M25) et la perméabilité minimale de 17x10™® m?2 (liée au béton MI100FS), comme
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illustré dans la figure 1.51. Il n'existe pas de relation simple entre la perméabilite a
l'air (Kgaz) et la résistance a la compression moyenne a 28 jours. Ainsi, la résistance
a la compression ne permet pas de prédire de maniére systématique les propriétés de
transport des matériaux, et par conséquent leur durabilité. D'autres facteurs doivent
étre pris en compte, tels que les paramétres de formulation (taux d'additions
pouzzolaniques, présence dair entrainé, etc.), ou I'ajout d'une quantité significative
de cendre volante a un effet positif en réduisant le transfert gazeux dans le béton. En

revanche, l'utilisation d'un entraineur d'air augmente la perméabilité au gaz du béton.

Perméabilité apparente aux gaz (10718 m?)

1000
T wzs™ O M75EA
M25CVEA
] - MSOEA O M7SFSEA
] M25CY »
o MS0CVEA T
100 - MEE'GU AM75
M3oCY M50
»
: M120FS i
4 * Batons avec CV
4 © Batons avec AEA
& Autres bétons M100FS &
10 . : : 1 1 r
0 20 40 &0 80 100 120 140

Figure 1.51 : Evolution de la perméabilité apparente aux gaz des 15 types de bétons en
fonction de la résistance moyenne a la compression mesurée a 28 jours Véronique
BAROGHEL-BOUNY et al [46].

Tsimbrorska et al [47], ont examiné I'impact de la température sur la perméabilité au
gaz des bétons ordinaires, des bétons a haute performance, ainsi que des mortiers ordinaires et
a haute performance. Les échantillons ont été soumis a un traitement thermique jusqu'a
atteindre une masse constante, a des températures variant de 105 °C a 400 °C. Les résultats
indiquent que, de maniere générale, la permeabilité au gaz pour toutes les compositions de
bétons et de mortiers s'accroit avec la température de séchage, comme illustré dans la figure
1.52.
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Figure 1.52: Impact de la température sur la perméabilité intrinseque des mortiers et des

bétons, qu'ils soient ordinaires ou de haute performance Tsimbrorska [47].

Wei Chen et al [48] s’intéressent dans une étude sur la mesure de la perméabilité aux
gaz des bétons hautes performances (BHP) et des mortiers dans les structures souterraines, en
se concentrant spécifiqguement sur les alvéoles destinées au stockage des déchets nucléaires
(voir figures 1.53 et 1.54). Ces structures ont pour fonction principale d'assurer I'étanchéité, et
la mesure de leur perméabilité au gaz est un facteur pouvant affecter leur durabilité. Cette
recherche s'inscrit dans le cadre des travaux de I'Agence Nationale de gestion des Déchets
Radioactifs (Andra). En réalité la reéalisation de structures souterraines est rarement saine,
elles sont toujours endommagées, un développement des fissures au sein de matériau
modifiées ces caractéristiques et par conséquent sa propriété de transfert (endommagent du
matériau est lie aux divers phénoménes mécaniques et chimiques).

Cette étude vise a quantifier les valeurs de perméabilité au gaz sous l'influence de I'eau
(saturation), des fluctuations de tempeérature, ainsi que de l'effet des microfissures et macro-
fissures. Les résultats révelent que, pour les échantillons en bon état, la perméabilité au gaz
des bétons sains tend a diminuer avec l'augmentation du taux de saturation en eau Sr et de
I'numidité. Ainsi, une excellente résistance au transfert en température élevée pour un béton
sain initialement sec, tandis que la perméabilité au gaz pour un béton saturé partiellement

montre un effet de bouchon jusqu’a 105C" car le gaz ne peut passer car le vapeur d’eau forme
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un bouchon au sein de matériau. En outre 1’application des cycles chaud froid met en lumiére
I'importance de la saturation initiale Sr des échantillons. La perméabilité au gaz demeure
inchangée malgré les variations de température (5C°-20C°-30C°-50C°) pour un béton
initialement sec. Une déstabilisation de la perméabilité pour les échantillons partiellement
saturés se manifeste, les valeurs de perméabilité étant plus faibles lorsque le matériau est
refroidi @ une température de 5°C. Les échantillons macro-fissurées: Les valeurs de
perméabilité au gaz des bétons présentant des macro-fissures dépendent principalement des
niveaux de pression de confinement, tandis que l'impact de la pression d'injection est
négligeable. Par conséquent, une augmentation de la température jusqu'a 200 °C n'a pas eu
d'effet sur la perméabilité au gaz sous une contrainte constante. Les résultats montrent aussi
que ’application des cycles gel/dégel provoquent une augmentation de la perméabilité au gaz

au sein de échantillons macro-fissurées.
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Figure 1.53 : Schéma du site de stockage souterrain, avec un agrandissement sur la zone des
déchets Wei Chen et al [48].

GARE DE CHENIN —
DE FER

v

Sesde
1BCopeoteCion

C.IM.CSES 04 02870

Figure 1.54 : Schéma d’une alvéole de stockage de déchets Wei Chen et al [48].
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1.6 Carbonatation du béton:

La corrosion des barres darmature dans les structures en béton soumises a
I'atmosphere est principalement causée par la carbonatation du béton, ce qui entraine une
baisse du PH<9 Véronique BAROGHEL-BOUNY [52]. Les armatures protégées par un
enrobage en béton sont naturellement résistantes a la corrosion, en raison d'un milieu
initialement tres basique (pH =~ 12 a 13). Toutefois, certains agents agressifs ont la capacité
de traverser le béton de protection et d'atteindre l'armature. La carbonatation du béton,
provoquée par le dioxyde de carbone atmosphérique (CO.), est I'une des causes majeures de
ce phénomeéne. Ce processus de carbonatation se traduit par la neutralisation des bases
présentes dans le ciment hydraté, notamment la Portlandite et les CSH, par le dioxyde de
carbone qui se trouve naturellement dans l'air a une concentration d'environ 0,035 % en
volume Akli YOUNS [53].

Selon des évaluations du cycle de vie des ouvrages en béton, pres de 85 % des

émissions de CO; proviennent de la production de ciment [Parrott, 2002].

L'équation représentant la réaction de carbonatation de Ca(OH), peut s'écrire comme suit
Véronique BAROGHEL-BOUNY[52] :

Ca(OH), + CO, - CaCO5 + H,0 6.1
Béton sain Béton carbonaté
PH=12.5-513.5 PH<09

1.6.1 Propagation du CO2 dans le béton et sa dissolution dans la solution interstitielle.

AKli YOUNSI [53], le dioxyde de carbone atmosphérique diffuse dans le béton sous
I'influence d'un gradient de concentration et se dissout dans la solution interstitielle. La forme

du CO, en solution varie en fonction du pH de cette derniére:

- 1l se forme de P’acide carbonique si pH < 4 : La formation d'acide carbonique se

produit lorsque le pH est inférieur a 4.
CO, + H,0 < H,CO; 6.2

- Il se forme de I’ion bicarbonate si 6 < pH <10,5
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H,CO; + OH™ < HCO3 + H,0 6.3
- Il se forme de I’ion carbonate si pH > 10,5
HCO3; + OH™ & C0%™ + H,0 6.4

Dans le cas de bétons en bon état, cette configuration est la plus courante, avant toute
forme d'attaque chimique.

1.6.2 Carbonatation de la Portlandite :

Simultanément a la réaction (6.4) ou les ions hydroxyle (OH-) sont utilisés, les ions
carbonate CO2 " réagissent avec les ions calcium (Ca?*), présents naturellement en raison de la
dissolution partielle de la Portlandite (équilibre chimique), comme [l'indique la réaction
suivante :

Ca** 4+ C03~ - CaCO4 6.5

Cela engendre un désequilibre chimique qui facilite la dissolution de la Portlandite :
Ca(OH), - Ca** + 2 0H™ 6.6

Le processus de carbonatation de la Portlandite est fréqguemment résumé par I'expression

suivante :
Ca(OH), + CO, » CaCO5 + H,0 6.7
1.6.3 Carbonatation des silicates de calcium hydratés CSH

Ngoc Tru VU[54], la formulation de la réaction chimique des C.S.H (indiqués par
Ca0.Si02.nH20) en interaction avec le dioxyde de carbone peut étre écrite comme suit.
H,CO5; + Ca0.5i0,.nH,0 < CaC05; + Si0,.nH,0 + H,0 6.8

La carbonatation de la portlandite et celle des silicates de calcium hydratés se
produisent simultanément, bien que la portlandite présente une cinetique plus rapide. Les tests
de carbonatation effectués sur de la pate de ciment hydratée, puis broyée, révelent que les
particules de Ca(OH), et de CSH sont recouvertes d'une couche de carbonate de calcium, ce

qui ralentit la dégradation de ces hydrates.

1.6.4 Les facteurs clés affectant la carbonatation des bétons
Akli YOUNSI [53], la cinétique de carbonatation des bétons est influencée par une multitude

de parameétres liés aux caracteristiques des bétons et a leur milieu environnant.
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— Rapport eau/ciment (E/C) : La vitesse de carbonatation est faible avec la diminution

rapport E/C

— Additions minérales : Les ajouts minéraux tels que les cendres volantes, les laitiers de
haut-fourneau ou les pouzzolanes produisent des bétons contenant une faible quantité de

Portlandite, qui est un produit pouvant se carbonater.

— Résistance a la compression : il est a noter que la profondeur de carbonatation diminue

lorsque la résistance a la compression augmente.

— Perméabilité au gaz : Une réduction de la perméabilité au gaz entraine une diminution de

la profondeur de carbonatation.

— Degreé de saturation des pores en eau liquide : Un degré de saturation insuffisant limite
considérablement la dissolution du CO2, ce qui entraine un ralentissement de la cinétique de

carbonatation des hydrates.

— Cure : Une cure effectuée dans I'eau favorise I'hydratation du ciment, ce qui réduit la

porosité du béton et améliore sa résistance a la carbonatation.

— Humidité relative : Lorsque I'humidité relative est inférieure a 50 %, ou supérieure a 90 a

95 %, la vitesse est considérablement réduite ou nulle.

— Concentration en CO2 : Des recherches indiquent qu'une élévation de la concentration

en CO2 accroit la vitesse de carbonatation du matériau cimentaire.

— Température : L'augmentation de la température exerce deux effets contradictoires sur la
vitesse de carbonatation : d'une part, elle accélére les réactions chimiques et favorise le
séchage des pores, facilitant ainsi lI'acces du CO2 au réseau poreux. D'autre part, elle réduit la

solubilité du CO2 et diminue sa concentration dans la phase gazeuse.

1.6.5 Principales conséquences de la carbonatation
- Diminution du pH :

La carbonatation entraine principalement une diminution du pH, due a la dissolution de la
Portlandite dans la solution interstitielle. Cette diminution du pH altere la couche passivante,
provoquant la corrosion des armatures du béton armé ou précontraint lorsque le pH atteint
environ 9 a la profondeur d'enrobage. Le modele conceptuel de la corrosion par carbonatation

(ou peénétration des chlorures) des aciers dans le béton armé (figure I. 55) démontre que les
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mécanismes de corrosion se développent en deux étapes (Baroghel-Bouny, 2005) [53].

Concernant la carbonatation, on peut résumer :

— La phase d'incubation désigne la phase durant laquelle le CO, pénétre dans le béton,

permettant ainsi l'apparition de processus physico-chimiques susceptibles de provoquer la

corrosion des armatures a un niveau microscopique. A ce stade, aucune dégradation n'est

perceptible a I'échelle macroscopique. Elle peut donc étre définie comme le temps nécessaire

pour que les aciers perdent leur passivation en raison de la carbonatation.

— La phase de propagation est la phase durant laquelle la corrosion débute et des dégradations

commencent & se manifester.

Incubation Propagation

©)

Etat de corrosion

Temps

Figure 1.55 : Diagramme de Tuutti modifié : (1) dépassivation des armatures, (2) apparition

de fissures, (3) éclatement du béton en surface et (4) destruction. (Barogbel-Bouny, 2005)

[53].

Modification de la porosité : Variation de la porosité : La réaction de carbonatation
des hydrates engendre une augmentation du volume de la phase solide.

Modification des propriétés mécaniques: La modification des propriétés
mécaniques des bétons au ciment CEM I révéle que leur résistance a la compression et
a la flexion peut croitre jusqu'a 30 % dans une atmosphere de CO,, par rapport a des
bétons conservés dans un environnement sans CO,. Il est également important de
souligner que la résistance mécanique apres carbonatation est réduite lorsque la teneur
en clinker des ciments est inférieure a 40 %.

Modification des propriétes de transfert: La modification des propriétés de
transfert : La réaction de carbonatation réduit le coefficient de diffusion effectif des
gaz, cependant, la carbonatation naturelle ne semble pas influencer la perméabilité aux

gaz ni celle a I'eau liquide.

61



CHAPITRE | : RECHERCHE BIBLIOGRAPHIQUE

1.6.6 Revues bibliographies : Véronigue BAROGHEL-BOUNY et al [55], ont étudié la
carbonatation des quinze mélanges de bétons allant de 20 bars a 120 bars. Les profondeurs de
carbonatation, mesurées sur des carottes prélevées a Melun, La Rochelle, Maurienne et au
Canada, ont été comparées aux résultats obtenus sur des éprouvettes conservées en laboratoire
dans I'eau. La figure 1.56 illustre cette comparaison des profondeurs de carbonatation entre les
mesures sur site et celles en laboratoire. Les résultats montrent que la profondeur de
carbonatation déterminée par I'essai accéléré dépasse celle relevée in situ (carbonatation
naturelle) uniqguement pour deux bétons : M25CV et M25. Pour les autres types de bétons, les
valeurs obtenues en laboratoire sont soit identiques (M25EA et M50EA), soit inférieures
(M25CVEA, M30CV, M50CVEA, M50CV, M50, M75FSEA et M75EA) a celles mesurées
sur site, aux périodes analysees. Cet effet se manifeste de maniere encore plus prononcée
lorsque I'on examine les résultats du co6té des talus, ou les profondeurs carbonatées sont
systématiquement supérieures, par rapport a ceux du coté de la chaussée. Ces observations
soulignent une fois de plus I'importance de I'état hydrique du matériau ainsi que celle de la
microstructure, notamment la structure poreuse, de la couche superficielle dans le processus

de carbonatation.
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Figure 1.56: Comparaison des profondeurs carbonatées mesurées sur les carottes issues des
corps d’épreuve du site de Maurienne et sur éprouvettes prismatiques 70x70x280 mm apres
28 jours de cure humide et essai accéléré en laboratoire al4 jours d’exposition au CO, 505
%) Véronique BAROGHEL-BOUNY et al [55],

Fatima-Zohra DAKHMOUCHE CHABIL [62], Il a été observé que les bétons composes
de CEM II/A présentent un taux de carbonatation supérieur a celui des bétons a base de CEM

I, et ce, pour toutes les périodes d'évaluation. La figure 1.57 illustre également que le front de

carbonatation s'accroit en fonction du rapport E/C et du temps d'exposition au CO,.
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CEM II/A CEM 1 CEMII/A ‘ CEM 1

CEM II/A CEM 1
of

a:t0-b:1j-c:3j-d:7j-e:14j-f:28])-9g: 3 mois

Classement des bétons de gauche a droite disposition des bétons de gauche a droite. CEM

I1/A e/c=0.67, CEM II/A e/c=0.50, CEM II/A e/c=0.35, CEM | e/c=0.63, CEM | e/c=0.50,
CEM 1 e/c=0.35.

Figure 1.57: Aspect des éprouvettes apres la pulvérisation de phénolphtaléine Fatima-Zohra
DAKHMOUCHE CHABIL [62].

63



CHAPITRE | : RECHERCHE BIBLIOGRAPHIQUE

La vitesse d'avancement de la carbonatation est d'autant plus significative lorsque le
rapport E/C est élevé [62], [63]. En effet, c'est avec un rapport E/C de 0,67 que la cinétique de

la carbonatation atteint son maximum, comme l'illustre la Figure 1.58.

Profondeur de carbonatation (cm)

3 4 5 6 7 8 9 10

Racine carrée du temps (jours'?)

0 1 2

Figure 1.58: Evaluation de la profondeur de carbonatation par I'application de phénophtaléine
[62].

a) Test a Ja phénaolphtaléine.

Profondeur carbonatée (mm)
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Racine du temps (§'2)
b) Cinétigues.

Figure 1.59: Cinétiques de carbonatation (essai accéléré a HR = 71,5 % et a [CO2] = 50 %)
des pates de ciment présentant divers rapports E/C, toutes élaborées a partir du méme ciment
CEM I, ont été évaluées par pulvérisation de phénolphtaléine a différentes périodes [63].
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1.7. Synthése de chapitre :
Un béton & haute performance a été caractéris¢é par une fluidité a 1’état frais et une
microstructure trés dense comparativement au béton classique, ce béton offre une résistance
supérieure a la compression et a la traction RCyg; >60MPA, tout en ayant un rapport E/C de
0,4. Diverses approches pour la formulation des BHP existent a I'échelle mondiale,
notamment la méthode américaine, celle de Mehta et Aitcin, ainsi que la méthode
développée par l'université de Sherbrooke.
Résistance aux agressions acides

Le béton peut étre exposé a un large éventail d'attaques causées par des acides
organiques et inorganiques. Les milieux acides peuvent provenir de I'agriculture, urbaine et
industrielle activités humaines, ainsi que survenant naturellement. La problématique de
I'attaque par les acides prend une ampleur croissante, en raison de l'augmentation des
dégradations des structures en béton a travers le monde. Cette situation regrettable est le
résultat de I'accroissement des sources d'acidité, provoqué par l'intensification des activités
urbaines et industrielles, ainsi que de la sensibilité élevée des matériaux cimentaires dans des

environnements acides, en raison de leur alcalinité prononcée.

La recherche sur la résistance des matériaux cimentaires aux attaques acides a été
menée par de nombreux chercheurs a I'échelle mondiale. Ces études comportent les
mécanismes d’attaques par les acides avec de PH de solution inférieur, égal ou supérieur a 4.
Certains auteurs ont ¢tudies I’effet des attaques par les acides forts tel que 1’acide sulfurique,
chlorhydrique, carbonique et phosphorique sur les différents matériaux cimentaires mortier
et béton avec sans ajouts minérales. Autres chercheurs ont été basés dans ces études sur 1’effet
néfaste des acides organiques, ces études comportent I’effet unique ou un mélange des deux
ou plusieurs types d’acides organiques. Les résultats indiquent qu'une diminution du rapport
E/C accroit la résistance aux attaques acides. L'ajout de substituants tels que la fumée de
silice, le métakaolin et la cendre volante renforce cette résistance de maniére plus efficace que
les mélanges binaires contenant uniquement de la fumée de silice. La nature de I'acide joue un
réle crucial dans l'attaque acide. Lors d'une attaque par l'acide chlorhydrique ou I'acide
nitrique, le sel de calcium formé se dissout dans I'eau, entrainant ainsi une perte de masse plus
significative. En cas d'attaque d'acide chlorhydrique et d'acide nitrique, le sel de calcium
formé est soluble dans I'eau, ce qui entraine une perte de masse plus élevée. Tandis, dans le

cas d'une attaque a l'acide sulfurigue, le sel de calcium formé n'est pas soluble dans I'eau.
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Durabilité aux attaques des sulfates

L’attaque d’un matériau cimentaire par les sulfates peut étre définie par la détérioration qui
résulte par I’interaction physico-chimique entre les produits de 1’hydratation du ciment et les
sulfates. Il existe deux types de sources de sulfates : internes et externes. Les principales
sources externes de sulfates proviennent de I'eau de mer et des eaux souterraines. Parmi les
sulfates fréquemment rencontrés dans les sols et les eaux souterraines, on trouve les sulfates
de sodium, de potassium, de calcium et de magnésium. Les sources internes de sulfates
peuvent inclure ceux présents dans les ciments utilisés pour la fabrication du béton, ainsi que
I'utilisation de granulats et d'eau de gachage contenant des sulfates.

Plusieurs chercheurs ont examiné les mécanismes par lesquels les sulfates attaquent les

matériaux cimentaires. :

L'effet des substituants minéraux sur la resistance des matériaux cimentaires face aux sulfates
a été l'objet d'études par divers chercheurs. Notamment, la fumée de silice a été analysée, et
certaines études ont montré qu'elle peut améliorer la résistance aux sulfates de potassium et de
magnésium. A linverse, d'autres travaux ont mis en évidence l'absence d'amélioration

significative de cette résistance par le biais de la substitution de fumée de silice.

L'influence des températures élevées et basses sur la résistance des matériaux cimentaires aux
sulfates a été abordée par divers chercheurs, qui ont constaté une baisse de cette résistance a
60°Cetab°C.

Le gypse et I'éttringite sont des composés souvent identifiés suite a une attaque par sulfates a

température ambiante, tandis que la thaumasite se forme a des températures plus basses.

Permeéabilité aux gaz :

La perméabilité K constitue un indicateur essentiel pour analyser la résistance d'un béton face
a l'infiltration d'agents agressifs. Les valeurs de permeabilité K varient en fonction du degré
de saturation Sr du matériau cimentaire. Des recherches ont démontré que la perméabilité au
gaz K d'un béton haute performance (BHP) est inférieure a celle d'un béton classique, et que

les valeurs de K diminuent avec l'augmentation du degré de saturation Sr.
Carbonatation du béton:
La présence de dioxyde de carbone atmosphérique (CO;) entraine la carbonatation du béton,

qui est I'une des causes majeures de la corrosion des armatures dans les constructions en
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béton. La conséquence principale de ce phénomeéne est la réduction du pH, due a la
dissolution de la Portlandite dans la solution interstitielle. Cette diminution du pH altére la
couche passivante, provoquant la corrosion des armatures du béton armé ou précontraint
lorsque le pH atteint environ 9 a la profondeur de leur enrobage. La carbonatation de la
Portlandite et celle des silicates de calcium hydratés se produisent en méme temps, mais la
carbonatation de la Portlandite est plus rapide. Par ailleurs, la vitesse de progression du front
de carbonatation est d'autant plus élevée que le rapport E/C est important.
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1.1 INTRODUCTION
Nous présentons dans ce chapitre les différentes techniques expérimentales et
protocoles employés pour la caractérisation des matériaux utilisés ainsi que pour I'évaluation

de la durabilité des BHP formulés.

La présentation des procédés d'analyse en laboratoire est résumée comme suit :
méthodes de caractérisation des matériaux constituant le béton (sable, gravier, ciment et
adjuvant). Par la suite nous présenterons les méthodes de caractérisation physico-mécaniques
du béton dans son état frais et durci, les techniques d'évaluation de la durabilité du béton ainsi
que la présentation des protocoles simulés pour mesurer la durabilité aux attaques par les

acides et les sulfates.
11.2. TESTS REALISES SUR LES GRANULATS :

11.2.1. ANALYSE GRANULOMETRIQUE AU MOYEN DE TAMISAGE :

L'essai de granulométrie a pour objectif de quantifier le pourcentage en poids des
différentes particules des grains constituant I'échantillon (sable ou gravier).
L'essai est réalise conformément & la norme européenne BS : EN 12620+A1.

11.2.2. ANALYSE granulométrique fondée sur la méthode de sédimentation :

La sédimentométrie permet de réaliser une analyse granulométrique sur des
échantillons de sable ayant un diamétre inférieur a 100 micrometres.
L’objectif principal de cet essai est d'évaluer le pourcentage en poids des particules fines et de
les représenter graphiquement la courbe granulométrique des fines jusqu'a un diameétre
d'environ 2 micrometres.

L'essai est effectué conformément a la norme NF. P94-093

11.2.3. EQUIVALENT DE SABLE
L'essai d'équivalence de sable est effectué conformément a la norme NF.P18-598, qui

est équivalente a la norme NA455. Cet essai vise a évaluer la propreté du sable.

11.2.4. TEST AU BLEU DE METHYLENE :
Le test au bleu de methylene permet d'évaluer I'activite de la fraction argileuse dans le
sable. L'essai est réalisé conforment a la norme NF. P94-068 équivalente a NA 1948.

La valeur du bleu est donnée par I'expression suivante:
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B : masse du bleu de méthyléne introduit en gramme.
m :masse de I'échantillon de sable en grammes.
11.2.5. MASSE VOLUMIQUE APPARENTE.

La masse volumique apparente est déterminée par :

M : masse de I'échantillon (sable ou gravier) exprimée en grammes.
V : Volume apparent de I'échantillon sec, en prenant en compte les vides présents dans ou

entre les grains.

I1.2.6. MASSE VOLUMIQUE ABSOLUE
La masse volumique absolue d'un sable ou d’un gravier est établie par la méthode des

déplacements de liquide. La masse volumique est calculée comme suit :

M
V, -V

2 1

................................ 1.3

pabs =

M : Masse de I'échantillon (300 grammes).
V1 : Volume d'eau dans I'éprouvette avant introduction de la masse.

V, : volume d'eau présente dans I'éprouvette aprés I'incorporation de I'échantillon.

I1.2.7. ABSORPTION DES GRANULATS

Selon la norme NF P 18-554, équivalente aux normes NA 451 et 18-555, I'absorption
des granulats est mesurée. Cette absorption est définie comme le rapport entre l'augmentation
de la masse de I'échantillon aprés avoir été imbibé d'eau et sa masse seche. La relation qui

permet de déterminer I'absorption des granulats est la suivante :

Abs:u.loo ...................... 1.4
M

Ma : correspond a la masse de I'échantillon aprés 24 heures d'imbibition

Ms : est la masse de I'échantillon lorsqu'il est sec.
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I1.2.8.ESSAI LOS ANGELES
La résistance au choc d'un gravier est déterminée par un essai appelé Los Angeles
suivant la norme NF 18 —573 equivalente a NA 458. Cette résistance au choc est exprimée

par un coefficient La donné par la formule suivante:

M : représente la masse de I'échantillon soumis a I'essai, qui est de 5000 g

m : désigne la masse des particules de taille inférieure a 1,6 mm résultant de la fragmentation
de I'échantillon testé, lesquelles sont soumises aux impacts des boulets normalisés dans le
cylindre de la machine de Los Angeles pendant 500 rotations.

11.3. ESSAIS REALISES SUR LE CIMENT

11.3.1.FINESSE DU CIMENT

La finesse du ciment est caractérisée par sa surface spécifique qui est définie par la
superficie globale des particules de ciment présentes dans une unité de masse de poudre.
La détermination de la finesse s'effectue a l'aide d'un dispositif connu sous le nom de
perméabilimetre de Blaine dont les différentes étapes d'essai sont définies dans la norme EN
196-6 équivalente a la norme algérienne NA 231. La surface spécifique d'un ciment est
donnée par la relation suivante.
SP=Kﬁ}£JE;—i— ........................... 1.6

p. 1-P J0.15

K : Constant de I'appatreil.

n : Viscosité de l'air a une température de I'essai.

P : Porosité qui est définie par :

P= e 1.7

V :Volume de la cellule.

V. : Volume absolu de ciment consolidé au sein de la cellule.

70



CHAPITRE Il : PROTOCOLES EXPERIMENTAUX UTILISES

pc - masse volumique absolue du ciment.

11.3.2. CONSISTANCE DE CIMENT :

Cet essai vise a déterminer le pourcentage d'eau nécessaire a la préparation d'une pate
de ciment ayant une consistance normale, caractérisée par sa fluidité. L'évaluation est
effectuée a l'aide de I'appareil de Vicat, en accord avec la norme EN 196-3 équivalente a la

norme algerienne NA 229.

11.3.3. TEMPS DE PRISE

Il convient d'évaluer le temps de prise de la pate de ciment durant les premiéres heures
de son durcissement.

Ce temps de prise est influencé par divers facteurs, notamment la finesse du ciment et

sa composition chimique, la température ambiante et ’utilisation d'un adjuvant.

L'essai est conduit avec l'appareil de Vicat, doté d'une aiguille ayant un diameétre de

1,13 mm. La norme EN 196-3 fournit une description des détails concernant I'essai.
11.3.4. DETERMINATION DE LA STABILITE:

La stabilité est examinée a travers un essai réalisé avec un appareil appelé Le
Chatelier. Ce test a pour but de déterminer I'augmentation du volume de la pate de ciment au
cours de la réaction d'hydratation. La stabilité est exprimée par la valeur suivante :

Stabilité= C-A.......cccvvenssmeerssneesesnennnn 118
A: distance entre les points des aiguilles apres 24 h de conservation a une température

T=20°C et une humidité relative HR=98%.

B: distance entre les points des aiguilles aprés 3 h dans un bain d'eau maintenu a ébullition.

C: distance entre les points aprées refroidissement jusqu'a 20°C.

Les détails d'essai sont décrits par la norme EN 196-3 équivalente a la norme algérienne NA
232.

11.4. ESSAIS REALISES SUR L'ADJUVANT
11.4.1 EXTRAIT SEC

L'extrait sec d'un adjuvant est déterminé par un simple essai conformément a la norme
EN 480-8.

Le pourcentage d'extrait sec d'un adjuvant est donné par la relation suivante:
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S(%6) =2 200.....osocereeereereersn 1.9

m,
S : Extrait sec de l'adjuvant (%).

m1 : Masse de I'adjuvant liquide (m1=10g).

m2 : Masse de I'adjuvant apres le séchage a I'étuve pendant 4h a une température 105°C.

11.4.2 METHODE DES COULIS [02], [03].

L’objectif principal de la méthode des coulis consiste a déterminer expérimentalement le
dosage optimal en super-plastifiant (dose de saturation). Comme régle générale, 1’essai est
réalisé avec un rapport E/C qui varie entre 0.3 a 0.4. Pour la composition de coulis, en
utilisant uniquement le superplastifiant ciment, eau et en utilisant des pourcentages variés, la
technique adoptée pour déterminer la dose de saturation repose sur la méthode du cone de
MARSH. L'essai consiste a préparer un volume déterminé de coulis et a en mesurer le temps

d'écoulement, comme le montre la figure 1l.1.a.

T T T T T T T T T
180 4 60 min 7
°
160 \ 1
\
T 140 \ .
) \
£ \
K \
> 120 \ b,
g \
© ®
100 Smi 8
=3 ymin Point de saturation
- T
- 80 ~ \:\ 7
TTSe—8——g—8 —8—0
60 - 1

T T T T T T T T T
02 04 06 08 10 12 14 16 18 20 22

Dosage en superplastifiant (% de la masse cimentaire)

Figure I1. 1: Détermination de la dose de saturation.

11.5. ESSAIS REALISES SUR LE BETON
11.5.1. CONSISTANCE DU BETON

La consistance du béton est mesurée par un essai d'affaissement au cone d'Abrams,
souvent appelé "Slump test". Cet essai est effectué en conformité avec la norme NF P 18-45

équivalente a la norme algérienne NA 432,
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11.5.2. RESISTANCE MECANIQUE

11.5.2.1. RESISTANCE A LA COMPRESSION : La résistance a la compression est

mesurée sur des échantillons cubiques de dimensions (10x10x10) cm®, et la préparation de

ces échantillons a été réalisee conformément a la norme NF EN 12390-1. Aprés le démoulage,

les éprouvettes sont conservées a l'eau a une température T=20 + 2°C pendant 28 jours.

L'écrasement des éprouvettes est réalisé sur une presse hydraulique. L'essai est effectué

conformément aux exigences de la norme NF EN 12390-3.

Lors de la rupture, la force ainsi que la contrainte sont présentées sur I'écran de I'imprimante

de la presse :
ou:

oy . contrainte a la rupture en MPA.
A : section de I'éprouvette en mm?.
F, : force appliguée a la rupture en N.

La presse utilisée est montrée sur la figure 11.2.

Figure 11.2 : La presse utilisée pour la compression.

11.5.3.2. RESISTANCE A LA TRACTION PAR FLEXION : L'évaluation de la résistance a

la traction par flexion se fait sur des échantillons prismatiques mesurant (7x7x28) cm3, et leur

confection a été effectuée selon la NF EN 12390-1. Le dispositif d'essai est montré sur la figure

11.3. L'essai est effectué conformément a la norme NF EN 12390-5.
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B=70mm

<+—>

S

F./2 T T F/2
[ L

Figure 11.3 : dispositif d'essai de flexion.

La contrainte de traction est donnée par :

f; : force de la rupture en flexion (N).

I1.5.4 ESSAI DE L’AUSCULTATION DYNAMIQUE (ESSAI NON DESTRUCTIF)

L’essai est réalis¢é conformément a la norme P 18 —418. L’appareil utilisé est appelé

Ultrason (voir figure 11.4). La méthode consiste a mesurer le temps nécessaire a une

impulsion dynamique pour traverser le volume du béton (éprouvette).

MODE OPERATOIRE :

. Placer I’émetteur et le récepteur sur les deux extrémités de I’échantillon

. Observer la valeur temporelle de la premiére impulsion des ondes

longitudinales générées par le transducteur entre deux points déterminés dans

le béton.

VITESSE DE SON :

V =

L 11.13
t
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1. V:vitesse du son exprimée en m/s.
2. L : distance entre les deux capteurs exprimée en m.

3. t:temps mesuré exprime en ps.

Figure 11.4: Appareil a ultrason.

11.5.5. ESSAI REALISE POUR LA DETERMINATION DE LA DURABILITE DU

BETON

11.5.5.1 Perméabilité au gaz de béton durci [49][16]:

1. Principe de ’essai :
L'essai est baseé sur le fait de soumettre I'échantillon en béton a un gradient de pression
de gaz constant (N2, O, air) pour notre essai, nous avons utilisés azote N,. La
perméabilité apparente K, en m2, est établie & partir de la mesure du débit de gaz Q
(m3/s) qui sort de I'éprouvette sous un régime d'écoulement supposé permanant
laminaire a faible nombre de Reynolds.
2. Appareillage :
Le dispositif de mesure de la perméabilité au gaz est composé par :
a. Une cellule permettant de mesurer la perméabilité des échantillons de diamétre
150mm voir figure 11.5.
b. Un dispositif montré dans la figure ...comprenant :
Une bouteille d’alimentation en gaz munie d’un détenteur.
Un régulateur (0.1 a 0.6 MPa) pouvant maintenir le niveau de pression avec
une tolérance de +0.01 MPa

Un savon sous forme liquide.
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- Utiliser de la résine ou des bandes adhésives en aluminium pour garantir
I'étanchéité latérale de I'éprouvette.

- Des débitmeétres a bulle de savon calibres.

- Un chronométre avec une précision de 0,1 seconde.

- Dr’azote, d’oxygene ou de I’air (quantité industrielle) suivant le gaz utilisé

pour 1’essai.

Chambre a air gonfabbile
en cacuichouc {S-15 bars) Gamiture étanche

Sarte de gaz 1 en polyuréthane
\

\ Bagues-0 N\ f \

/
L yanomatre-scupape

ﬂ

L Eprouvette de béton
Admissicn .
de gaz |

Figure 11.5 : cellule de mesurer la perméabilité au gaz.

ooo
 — Débitmére
m 3 bulle
(I\ >
Manométre

Poire
Cormps d'épreuve
dans la calule A

Boutelle alimentation
en gaz

Figure 11.6: schéma de principe pour le fonctionnement de perméameétre au

gaz.

L’essai est effectué conformément a la norme XP—P18-463 [49] ; 1’éprouvette cylindrique

de diameétre $=150mm et une épaisseur L=50mm.

Le dispositif de mesure est schématisé dans la figure 11.6 et 11.7 suivante :
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Figure 11.7 : appareil de mesure de la perméabilité des gaz employé a l'université de

Laghouat.
Equations :

L'évaluation de la perméabilité aux gaz repose sur I'équation (1) :

2.Py.Q.L.p 0
= avec =
A.(P2 - P?) tmoy

Notations :

Po : pression absolue atmosphere, exprimée en Pascals
P, : pression absolue a I’entrée, exprimée en Pascals
P, : pression absolue a la sortie, exprimée en Pascals
Q : débit volumique, mesuré en m3/s

L : épaisseur de I’éprouvette, en metres
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A : section de I’éprouvette, en métres carrés

u : viscosité dynamique du gaz en Pa.s a (20°C+2°C),

V : volume mesuré sur le débitmeétre a bulle de savon, en m®

tmoy : temps de parcours moyen, exprimé en secondes.

1-

Taux de saturation Sen % :
La perméabilité des bétons aux gaz est conditionnée par le niveau d'humidité dans
I'éprouvette. En conséquence, cette permeéabilité s'accroit avec le desséchement du
matériau, en opposition a la perméabilité a I'eau qui augmentera lors d’une saturation
en eau.
A un instant donné, le taux de saturation en eau S d'une éprouvette est défini par
I'équation suivante :
M — Msec

S(%) = Mo =M. 100

Msat : masse de I’éprouvette saturée en kg

Msec : masse de 1’éprouvette seche en kg

M : masse de I’éprouvette a une échéance donnée en kg.

11.5.5.2 Test de carbonatation accélérée [16] :

Concept de I'essai :

L'expérience vise a observer les I'évolution de la profondeur du béton carbonaté dans
un environnement saturé en dioxyde de carbone. Les moments de mesure de
I'épaisseur du béton carbonaté sont fixés a 7 jours, 14 jours et 28 jours.

1. Appareillage : la détermination de la profondeur béton carbonaté nécessite
I’appareillage suivant :

- Etuve ventilée pouvant étre controlée a 40+2C°.

- Installation expérimentale comportant une enceinte pouvant assurer une
humidité relative de 65 % et équipé d'un systeme d'aimantation pour un gaz
composé de 50 % de CO2 et 50% de 1’air.

- Solution de phénolphtaléine en flacon pulvérisation dosée a 1/100 dans
’alcool.

- Balance ayant une précision de 0,01 g.

78



CHAPITRE Il : PROTOCOLES EXPERIMENTAUX UTILISES

2. Profondeur de béton carbonaté : La détermination de la profondeur de béton
carbonaté s'effectue aprés avoir humidifié les surfaces et appliqué une solution
de phénolphtaléine, laquelle permet de visualiser la séparation entre la zone
saine et la zone carbonatée. Cing distance sont déterminées pour chaque face :
la distance plus faible, une distance la plus importante et la moyenne relatives
de trois distances intermédiaires voir figure 11.8.

L’appareille de carbonatation utilisée au niveau de laboratoire de Laghouat est

représentée dans la figure 11.09.

Front_|
de carbonatation

Zones
“de mesures

Figure 11.8 : Profondeur de béton carbonaté.

Figure 11.09 : L appareille de carbonatation utilisée
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11.5.6. Protocoles utilisés pour determiner la durabilité des bétons aux attaques des

acides et aux sulfates.

11.5.6.1 Attaques unique de I’acide sulfurique et I’acide acétique : ’essai de la résistance
chimique vis a vis aux attaques par les acides a été réalisé sur deux modeéles d'éprouvettes :
des éprouvettes prismatiques de 7x7x28 cm et des éprouvettes cubiques de 10x10x10 cm. La
concentration en acides des solutions était de 5%, les éprouvettes ont été immergées dans la
solution dans des bacs en plastiques fermés durant 120 jours Voir figure 11.10, ou la solution
a été renouvelée chaque quinze jour pour 1’attaque par I’acide sulfurique et renouvelée apres
une semaine pour I’attaque de BHP par I’acide acétique. Les échantillons ont placés dans une
chambre climatique ou la température a été réglée a 20C°+1. Les figures 11.11 et 11.12

montrent 1’état des éprouvettes apres un mois d’attaque par les acides sulfurique et acétique.

e — —

Figure 11.10 : Conservation des éprouvettes dans des bacs en plastique.
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Figure 11.11 : Aspect des éprouvettes aprés un mois d’attaque par 1’acide sulfurique avant
nettoyage des éprouvettes

Figure 11.12 : Aspect des éprouvettes aprés un mois d’attaque par 1’acide acétique avant
nettoyage des éprouvettes

11.5.6.2 Attaque par un mélange d’acides sous une température ambiante 20C°:
L'évaluation de la résistance chimique face aux agressions causées par un mélange d'acides a
été réalisée sur deux types d'éprouvettes : des éprouvettes prismatiques mesurant 7x7x28 cm
et des éprouvettes cubiques de dimensions 10x10x10 cm. Les solutions acides avaient une
concentration de 5% de H,SO, et 5% de CH3;COOH, et les éprouvettes en BHP ont été
plongées dans cette solution dans des bacs en plastiques fermés durant 120 jours. Les
échantillons ont placés dans une chambre climatique ou la température a été réglée a 20C°.
La solution a été renouvelée chaque quinze jour. La figure 11.13 montre I’aspect des

éprouvettes apres un mois d’attaque par un mélange d’acides avant nettoyage.
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Figure 11.13 : Aspect des éprouvettes aprés un mois d’attaque par un mélange d’acides avant
nettoyage.

11.5.6.3 Attaque par un mélange d’acides sous I’effet des cycles gel/dégel: I’essai de la résistance
chimique vis & vis aux attaques par les acides a été réalisée sur deux types d'éprouvettes : des
éprouvettes prismatiques mesurant 7x7x28 cm et des éprouvettes cubiques de dimensions 10x10x10
cm. La solution utilisée présentait une concentration de 5 % en H,SO, et 5 % en CH3;COOH, et les
éprouvettes en BHP ont été plongées dans cette solution dans des bacs en plastiques fermés durant
120 jours. Les échantillons ont placés dans une enceinte congélateur voir figure 11.15, les éprouvettes
ont été congeles dans la solution jusqu’a une température de -18C°+1 pendant quatre heures et puis
dégelés. La solution a été renouvelée chaque quinze jour. Le nombre des cycles gel/dégel 03 cycle
par jour et 360 cycles durant 120 jours conformément a la norme P 18-424 [66]. L’enceinte
congélateur choisi pour effectue cet essai est présenté dans la figure 11.14. La figure 11.15 montre

I’aspect des éprouvettes apres un mois d’attaque par un mélange d’acides sous I’effet des

cycles gel/dégel avant nettoyage.
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Figure 11.14 : Enceinte congélateur utilisée pour effectue 1’essai.

Figure 11.15 : Aspect des éprouvettes aprés un mois d’attaque par un mélange d’acides sous
I’effet des cycles gel/dégel avant nettoyage.
11.5.6.4 Attaques par un mélange d’acides sous une haute température de 50C°: 1’essai
de la résistance chimique vis a vis aux attaques par les acides a été effectué sur deux types des
éprouvettes prismatiques de taille 7x7x28 cm ont été employées. La concentration des acides
dans les solutions était de 5% de H,SO, et de 5% de CH3COOH, et les éprouvettes en BHP
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ont été plongées dans la solution dans des bacs en plastiques fermés durant 120 jours. Les
échantillons ont placés dans une étuve ou la température a été réglée a 50C°. La solution a été
renouvelée chaque quinze jour. L’étuve utilisé pour effectue 1’essai est montré dans la figure
[1.16. La figure 11.17 montre 1’aspect des éprouvettes aprés un mois d’attaque par un mélange

d’acides sous I’effet de température 50c® apres avant nettoyage.

Figure 11.17 : Aspect des éprouvettes apres un mois d’attaque par un mélange d’acides sous
I’effet de température 50c® aprés avant nettoyage des éprouvettes.

11.5.6.5 Attaques par le sulfate de magnésium MgSO, sous une température

ambiante 20C°: ’essai de la résistance chimique vis a vis aux attaques par les sulfates a été

effectué sur deux catégories d'éprouvettes sont disponibles : des éprouvettes prismatiques de
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dimensions 7x7x28 cm et des éprouvettes cubiques de dimensions 10x10x10 cm. La
concentration en sulfate dans la solution était de 5% de MgSQy, les éprouvettes en BHP ont
été immergées dans la solution dans des bacs en plastiques fermés durant 06 et 12 mois. Les
échantillons ont placés dans une chambre climatique ou la température a été réglée a 20C°.
La solution a été renouvelée chaque trente jour. La figure 11.18 montre I'état des éprouvettes

apres un mois d'attaque par une solution de MgSO4 a 5 %.

Figure 11.18 : Etat des éprouvettes aprés un mois d'exposition & une solution de MgSO4

11.5.6.6 Les attaques provoquées par le sulfate de magnésium MgSO4 sous I'influence
des cycles de gel et de dégel: L'examen de la résistance chimique vis a vis aux attaques par
les sulfates a été réalisée sur deux types d'éprouvettes : des éprouvettes prismatiques de
dimensions 7x7x28 cm et des éprouvettes cubiques de dimensions 10x10x10 cm. La solution
contenait une concentration de 5 % de MgSQ, en sulfates, les éprouvettes étant en BHP ont
été immergées dans la solution dans des bacs en plastiques fermés durant 06 mois. Les
échantillons ont placés dans une enceinte congélateur, les éprouvettes ont été congéles dans la
solution jusqu’a une température de -18C°+1 pendant quatre heures et puis dégelés. La
solution a été renouvelée chaque trente jour. Le nombre des cycles gel/dégel 03 cycle par
jour et 360 cycles durant 180 jours. La figure 11.19 présente I'état des éprouvettes aprés un
mois d'attaque par une solution de 5% de MgSO4, soumises aux cycles de gel et de dégel.
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Figure 11.19: Etat des éprouvettes aprés un mois d'exposition & une solution de 5 % de
MgSO04, soumis aux cycles de gel et de dégel.

11.5.6.7 Attaques par le sulfate de magnésium MgSO, sous D’effet d’une haute
température de 50C°: I’essai de la résistance chimique vis a vis aux attaques par les sulfates
a eté effectué sur deux types des éprouvettes prismatiques ayant des dimensions de 7x7x28
cm, ont été employées. La concentration en sulfates dans la solution était de 5 % de MgSO,,
les éprouvettes en BHP ont été immergées dans la solution dans des bacs en plastiques
fermés durant 180 jours. Les échantillons ont placés dans une étuve ou la température a été

réglée a 50C°. La solution a été renouvelée chaque trente jour.

11.7. Synthése de chapitre :

Le deuxiéme chapitre traite de la présentation des différentes méthodes expérimentales
utilisées pour la caractérisation des constituants essentiels, tels que le ciment, les sables, les
graviers et les adjuvants, ainsi que des bétons employés. Ces essais ont été effectués
conformément aux normes en vigueur. L’essai permettant I’étude de la durabilit¢ du béton

confectionné et les protocoles simulés proposés ont été présentés en fin de chapitre.
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I11.1 Introduction : Un BHP est identifié par sa structure extrémement dense. L’utilisation
d’un mélange granulaire sable plus gravier a compacité ¢levée est un parametre essentiel afin
de minimiser le volume des vides et d’assurer une structure dense de béton. L’originalité de
cette recherche consiste a déterminer en laboratoire la compacité maximale des mélanges
granulaires a 1’état sec sans tamisage et par conséquent déduire les taux des différentes classes
granulaires sable et graviers employés pour fabriquer un métre cube de BHP. Les mélanges
granulaires préparés en plusieurs combinaisons, notamment des mélanges binaires, ternaires,
quaternaires et quintuples. Dans cette étude, les granulats sélectionnés sont des granulats
calcaires concassés et un sable naturel extraits des carrieres de la région de Laghouat. Six
formulations de bétons a hautes performances sont ensuite créées, utilisant un mélange
granulaire quintuple, avec et sans fumée de silice, afin d'analyser en laboratoire leurs
caractéristiques physico-mécaniques.

Une étude comparative a la fin de cette étude est effectuée entre nos BHP et celles formulés

dans le cadre du projet national francais BHP 2000.

111.2 Formulation des BHP

La technique de formulation des BHP employée est simple, elle s'inspire de la méthode
développée a l'université de Sherbrooke, qui adopte une approche comparable a celle de la
norme américaine ACI 211-1. En général, notre formulation des BHP repose sur une
combinaison de résultats empiriques, tels que la détermination en laboratoire de la compacité
maximale des mélanges granulaires binaires, ternaires, quaternaires et quintuples, ainsi que
sur le calcul des volumes absolus. L’objectif est de formuler un BHP dont sa résistance a la
compression atteint 60MPa a 1’age de 28 jours de durcissement ont limitant la teneur en fumé
de silice ainsi d’assurer une maniabilité supérieure & 150mm afin de facilité le coulage
notamment dans les

Soit :

VT = VC + I/e + VG+S + VF.S + VSP + VAIR = 1000l
Vors =Vr = (Ve + Vo + Vsp + Ve + Var)

V1 :volume total d’un métre cube de béton ;

V¢ : volume de ciment pour d’un métre cube de béton ;

Ve :volume d’eau pour d’un métre cube de béton ;

V+s : volume de granulats (gravier+sable) pour d’un métre cube de béton ;
Vsp : volume de superplastifiant pour d’un meétre cube de béton ;
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VEs @ volume de le fumé de silice pour d’un métre cube de béton ;
V4 : volume d’air pour d’un métre cube de béton.

Les étapes a suivre pour la formulation des BHP sont illustrées dans ce que suit :

Premiere étape : le rapport E/L il a été varié entre 0.25 a 0.35 afin d’assurer une meilleure
résistance a la compression ; pour les bétons avec et sans fumé de silice, la proportion de F.S
a été limitée a 11 % du poids du ciment.

Deuxiéme étape : Evaluation du dosage de superplastifiant par la méthode des coulis.
Troisieme étape : détermination de la teneur en granulats ou le dosage optimal des différentes
classes granulaires utilisées a été basé sur la compacité maximale des mélanges a 1’état sec.
L’essai a été réalisé conformément a la norme NF EN 1097-3 dont cent 100 combinaisons
ont été préparés avec la moyenne de trois mélanges. Nous commencons par les mélanges
binaires puis ternaires, quaternaire et en fin les mélanges quintuples.

Quatrieme étape : Gaché d’essai afin de vérifier la consistance des BHP.

Cinquieme étape ; Ajustement de I’humidité.

Sixieme étape : Vérifier la résistance mécanique aprés durcissement.
111.2.1 Matériaux et méthodes utilisées

111.2.1.1 Granulats : Pour notre étude expérimentale, nous avons sélectionné deux types de
sables : sable calcaire concassés et un sable naturel issus de la carriére de I'oued M'zi, située

dans la région de Laghouat.

Les différentes classes granulaires utilisées : un sable naturel roulé 0-4R et un sable et
gravier calcaires concassés dont les classes granulaires utilisées sont : 0-4C, 4-8, 8-16 et 16-
20. Les propriétés des granulats sont synthétisees dans le tableau 111.01.

Tableau I111.01: Propriétés physiques des granulats.

PROPRIETES DES GRANULATS
0-4C 0-4R 4-8 8-16 16-20

Pourcentage des fines % 9.82 1.053 - - -
Masse volumique apparente g/cm? 155 1.59 1.48 1.35 1.36
Masse volumique absolue g/cm® 2.61 2.61 2.73 2.73 2.73
Yol 52.19 5194  49.87
Compacité C% : C =—"2.100 59.29  61.08
ﬁﬁbs
Porosité P% : P=1-C 40.71 3892 4781 4881 50.13
Résistance au choc L 24
Equivalent du sable Visuel ESV % 66.37 97 - - -
A piston ESP % 69.96 98 - - -

Les courbes granulométriques des differente classes des granulats  respectent les
caractéristiques spécifiées par la norme européenne EN 12620:2002 voir tableau A.5 en

annexe.
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111.2.1.2 Ciment : Le ciment utilisé est un CEM Il A 52.5 qui provient de la cimenterie
Algérienne LAFARGE. L’analyse chimique est résumée dans le tableau [11.02. Les

Caractéristiques du ciment CEM Il A 52.5 sont résumées dans le tableau I11.3.

TABLEAU I11.2 : Composition chimique de ciment CEM Il A 52.5.

> o = (8]
o o © o) g g o - 5o~
@) Q Q, Q Q g 83 5 30 55
& 3 & 8 X s Q 5¢ g3 go  2C
z o (= [ O
334% 1,75% 259%  0,019%

1958%  452% 2,76% 61,63% 0,61% 0,09%  0,50%

TABLEAU I111.3 : Caractéristiques du ciment CEM Il A 52.5.

Surface spécifique cm?’/g Débutde  Fin de  Expansion 2 jours 28 jours

prise en prise
3747 cm®lg 142min 235 min 1mm

29,4 MPA 60,80 MPA

111.2.1.3 Adjuvant : L'adjuvant employé dans la composition du béton est un superplastifiant
MEDAFLOW 30 fabriqué par I'entreprise Algérienne GRANITEX. Les caractéristiques de
superplastifiant sont résumées dans le tableau I11.04.

TABLEAU I11.4 : Propriétés de super-plastifiant

Type de l'adjuvant : Super-plastifiant MEDAFLOW 40

Densité d Teneur en solide PH Forme Couleur Teneur en
S (%) chlore g/l
1.07 30 7-8 liquide Marron <1

111.2.1.4 Fumé de silice : La fumé de silice utilisé est un MEDAPLAST HP fabriquée par
I'entreprise Algérienne  GRANITEX dont les caractéristiques physico-chimiques sont
illustrées dans le tableau I11.05.

TABLEAU I11.5 : Propriétés du fumé de silice

Caractéristiques physiques de fumé de

Composition chimique
silice

de fumé de silice

SiO, SO, Cl- Surface spécifique en  Taille des particules
m?/g en microns

> 85% <2.5% <0.2% > 15 0.1

111.2.1.5 Eau de gachage : Pour la préparation du béton, I'eau de gachage employée est de

I'eau potable provenant du robinet.
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111.3 Résultats
111.3.1 Rapport eau/liant : Le rapport eau/liant ajusté pour donner la résistance spécifiée a

28 jours, il a été varié entre 0.25 a 0.35; pour les bétons avec et sans fumé de silice, la
proportion de F.S a été limitée a 11 % du poids du ciment.

111.3.2 Dosage en superplastifiant: La méthode des coulis a été employée pour déterminer le
dosage en superplastifiant. L'objectif principal de cette méthode est d'identifier
expérimentalement la dose optimale de superplastifiant, connue sous le nom de dose de
saturation. Comme régle générale, I’essai est réalisé avec un rapport E/C égal 0.35. Pour la
composition de coulis, en utilisant uniquement le ciment, eau et le super-plastifiant avec des
pourcentages variés. Les figures 111.01 et 111.02 présentent les doses de saturation des deux

formulations, I'une sans fumée de silice et I'autre avec fumée de silice.

240 - -
—=—5min

220 —e— 30 min
——60min |

200 -

POIﬂt de saturation B

Temps d'écoulement (S
e e e
n S (2] @
o o o o
1 1 1 1
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T T T T T T T T T
0,2 04 0,6 0,8 10 12 14 16 18 2,0 2,2

Dosage en superplastifiant (%) de la masse cimentaire

Figure I11.1 : Dosage en superplastifiant compositions sans fumé de silice.
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Figure I111.2 : Dosage en superplastifiant compositions avec fumé de silice.
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L'examen du systéeme Liant-superplastifiant a démontré que la dose de saturation s'accroit en

fonction de la substitution du fumé de silice.

111.3.3 Dosage optimale en granulats : La proportion optimale de chaque classe granulaire a
été définie selon la mesure de la compacité maximale des mélanges granulaires lorsqu'ils sont
secs. Cing classes granulaires ont été choisies dont deux types des sables, un naturel 0-4R et
I’autre calcaire concassé 0-4C, ainsi trois classes de granulats calcaires concassés : 4-8, 8-16
et 16-20. Les cinq classes granulaires ont été employées pour élaborer des combinaisons de
mélanges granulaires de types binaires, ternaires, quaternaires et quintuples, dans le but
d'évaluer la compacité maximale de ces mélanges.

111.3.3 .1 Evaluation de la compacité.

Simple versement : La norme NF EN 1097-3 décrit la méthode pour évaluer la compacité
des mélanges secs. Cette méthode implique de remplir un récipient cylindrique d'un litre avec
du sable ou du gravier, laissant le matériau s'écouler librement sous I'effet de la gravité, sans
aucune contrainte. Apres nivellement, on mesure la masse M du récipient. M, correspond a la
masse du récipient vide, et pps est la masse volumique absolue. La masse globale pour chaque

mesure égale a 2500 grammes, la compacité s’écrit :

C% = Pabs

.100%
papp

111.3.3 .2 Compacité élémentaire : Le tableau 111.06 et I’histogramme de la figure 111.03
regroupe les valeurs de la compacité élémentaire des différentes classe granulaire.

Tableau 111.6 : Compacité élémentaires des différentes classes granulaires utilisées.

Classe granulaire Compacité élémentaire (valeur moyenne de trois
mesures)
Sable naturel 0-4R 0.6108
Sable calcaire concassé 0-4C 0.5929
Gravier calcaire concassé 4-8 0.5219
Gravier calcaire concassé 8-16 0.5194
Gravier calcaire concassé 16-20 0.4987
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Compacité des classes élémentaires
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Classes élémentaires

Figure 111.3 : Compacité granulaires des différentes classes élémentaires.

111.3.3 .3 Compacité granulaire des mélanges binaires G;+Gg:

Quarante combinaisons ont été elaborées pour évaluer la compacité des mélanges granulaires
binaires. L'essai se base sur l'ajout progressif des granulats G; par incrément de 10 %, avec
une mesure de la compacité du mélange a chaque fois. La masse totale pour chaque
combinaison est d'environ 2,5 kg. Les résultats figurent dans les tableaux [11.07 a I11.10 et
dans la figure I11.04. La valeur maximale de compacité a été enregistrée pour un mélange de

50 % de sable naturel et 50 % de sable calcaire, avec une valeur de 65,42%.
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Tableau I11.7: Compacité es melanges binaires granulats concasses G; :4-8/G, :8-16

% G;.4-8/G;:8-16
Mg, :4-8 Mg, :8-16 Papp Dabs C=Papp/ Pabs

en kg en kg
0 0 2,5 1,35 2,73 0,4962
10 0,25 2,25 1,39 2,73 0,5097
20 0,5 2 1,43 2,73 0,5231
30 0,75 1,75 1,43 2,73 0,5231
40 1 15 1,45 2,73 0,5329
50 1,25 1,25 1,48 2,73 0,5414
60 15 1 1,50 2,73 0,5500
70 1,75 0,75 1,49 2,73 0,5463
80 2 0,5 1,45 2,73 0,5317
90 2,25 0,25 1,44 2,73 0,5280
100 2,5 0 1,42 2,73 0,5219

TOTAL 13,75 13,75

Tableau 111.8 : Compacité des mélanges binaires granulats concassés G; :4-8/G, :16-20.

% G; :4-8/G; :16-20
Me1:4-8 Mg :16-20 py,yp Pabs C=papp/Pavs

en kg en kg
0 0 2,5 1,36 2,73 0,4987
10 0,25 2,25 1,46 2,73 0,5353
20 0,5 2 1,51 2,73 0,5537
30 0,75 1,75 1,56 2,73 0,5720
40 1 15 1,52 2,73 0,5573
50 1,25 1,25 1,52 2,73 0,5573
60 15 1 1,53 2,73 0,5610
70 1,75 0,75 1,52 2,73 0,5573
80 2 0,5 1,49 2,73 0,5451
90 2,25 0,25 1,45 2,73 0,5317
100 2,5 0 1,42 2,73 0,5219

TOTAL 13,75 13,75

Tableau I11.9: Compacité des mélanges binaires granulats concassés G1:8-16/G,:16-20
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%

0
10
20
30
40
50
60
70
80
90
100
TOTAL

G1:8-16/G;:16-20

Mg18-16
en kg
0

0,25
0,5
0,75
1
1,25
1,5
1,75
2
2,25
2,5
13,75

Mg,16-20
en kg
2,5

2,25
2
1,75
15
1,25
1
0,75
0,5
0,25
0
13,75

Papp

1,41
1,41
1,42
1,45
1,50
1,48
1,48
1,47
1,46
1,45
1,42

Pabs

2,73
2,73
2,73
2,73
2,73
2,73
2,73
2,73
2,73
2,73
2,73

C=Papp/ Pavs

0,5170
0,5170
0,5207
0,5317
0,5500
0,5427
0,5427
0,5390
0,5353
0,5329
0,5194

4C

Tableau 111.10 : Compacité des mélanges binaires granulats 0-4 roulés et concassés0-4R/0-

%

10
20
30
40
50
60
70
80
90
100
TOTAL

G; :0-4R/G; :0-4C

Mg :0-4R Mg> :04C

en kg
0

0,25
0,5
0,75
1
1,25
15
1,75
2
2,25
2,5
13,75

en kg
2,5

2,25
2
1,75
15
1,25
1
0,75
0,5
0,25
0
13,75

Papp

1,55
1,60
1,62
1,63
1,65
1,66
1,67
1,67
1,65
1,63
1,59

Pabs

2,61
2,54
2,56
2,54
2,53
2,54
2,61
2,61
2,61
2,61
2,61

C:papp/ Pabs

0,5929
0,6293
0,6331
0,6424
0,6540
0,6542
0,6402
0,6402
0,6338
0,6236
0,6108
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Figure I11.4 : Compacité des mélanges binaires.

111.3.3 .4 Compacité granulaire des mélanges ternaires G;+(G,+G3):

Trente 30 combinaisons ont été préparées afin de mesurer la compacité des mélanges
granulaires ternaire.

Les différentes combinaisons préparées sont comme suit :

G1+(G+G3)=4-8/8-16/16-20, G1+(G+G3)=8-16/4-8/16-20 et G1+(G,+G3)=16-20/8-16/4-8.

L'essai repose sur l'introduction progressive des granulats G; par étapes de 10%. Les
taux de (G,+G3) ont été calculés a partir des mélanges binaires qui maximisent la compacité.
Par exemple, pour la combinaison G;+(G,+G3)=4-8/8-16/16-20, G, représente 40% et G
60%. La compacité du mélange est ensuite mesurée en fonction de I'évolution de G;. Les
résultats sont résumés dans les tableaux 11, 12, 13 et la figure 111.05. La compacité maximale
a ete atteinte avec la combinaison G;+(G,+G3)=16-20/8-16/4-8, ou G; est a 40%, G, a 24% et
G3 a 36%.

Tableau I11.11: Compacité des mélanges ternaire granulats concassés 4-8/8-16/16-20

% G, :4-8/G, :8-16/G; :16-20
G]_:M 4'8 MGZ. 8' MG3:16' papp pabs C:papp/pabs
en kg 16 20
en kg en kg
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0 0 1 1,5 150 2,73 0,5500
10 0,25 0,9 1,35 1,48 2,73 0,5439
20 0,5 0,8 1,2 151 2,73 0,5537
30 0,75 0,7 1,05 154 2,73 0,5647
40 1 0,6 0,9 154 2,73 0,5647
50 1,25 0,5 0,75 158 2,73 0,5806
60 15 04 0,6 154 2,73 0,5647
70 1,75 0,3 0,45 153 2,73 0,5610
80 2 0,2 0,3 151 2,73 0,5549
90 2,25 0,1 0,15 1,43 2,73 0,5231
100 2,5 0 0 142 2,73 0,5207
TOTAL 13,75 55 8,25

Tableau 111.12: Compacité des mélanges ternaire granulats concasses 8-16/4-8/16-20

% G; :8-16/G; :4-8/G3 :16-20
M1 8- Mg 4-8  Mgs: 16-20 Papp Dabs C=Papp/ Pabs
16 en kg en kg
en kg
0 0 0,75 1,75 1,56 2,73 0,5720
10 0,25 0,675 1,575 1,58 2,73 0,5793
20 0,5 0,6 1,4 1,59 2,73 0,5842
30 0,75 0,525 1,225 1,55 2,73 0,5671
40 1 0,45 1,05 1,57 2,73 0,5757
50 1,25 0,375 0,875 1,55 2,73 0,5683
60 15 0,3 0,7 1,54 2,73 0,5647
70 1,75 0,225 0,525 1,52 2,73 0,5573
80 2 0,15 0,35 1,47 2,73 0,5378
90 2,25 0,075 0,175 1,48 2,73 0,5427
100 2,5 0 0 1,42 2,73 0,5207
TOTAL 13,75 4,125 9,625

Tableau I11.13: Compacité des mélanges ternaire granulats concassés 16-20/8-16/4-8

% G,:16-20/G,:8-16/G;:4-8
MGl: 16- MGZ: 8-16 MGS: 4-8 Papp Pabs C:papp/pabs
20 en kg en kg
en kg
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0 0 1 15 1,50 2,73 0,5500
10 0,25 0,9 1,35 1,55 2,73 0,5696
20 0,5 0,8 1,2 1,64 2,73 0,6013
30 0,75 0,7 1,05 1,63 2,73 0,5989
40 1 0,6 0,9 1,67 2,73 0,6123
50 1,25 0,5 0,75 1,65 2,73 0,6050
60 15 0,4 0,6 1,65 2,73 0,6062
70 1,75 0,3 0,45 1,62 2,73 0,5952
80 2 0,2 0,3 1,54 2,73 0,5659
90 2,25 0,1 0,15 151 2,73 0,5524
100 2,5 0 0 1,36 2,73 0,4987

TOTAL 13,75 55 8,25
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Figure I11.5 : Compacité des mélanges ternaires.
111.3.3 .5 Compacité granulaire des mélanges quaternaire G;+(G,+G3+Gy):

vingt 20 combinaisons ont été préparées afin de mesurer la compacité des mélanges

granulaires quaternaires.

Les différentes combinaisons préparées sont comme suit :
G1+(Gy+G3+Gy)= 0-4R/4-8/8-16/16-20, G;+(G,+G3+G,)= 0-4C/4-8/8-16/16-20
Les taux de (G,+G3+G4) ont été obtenus par la combinaison des mélanges ternaires, ce qui a

permis d'atteindre la valeur maximale de compacité. Par exemple, pour la combinaison
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G1+(G2+G3+Gy)= 16-20/8-16/4-8, le taux de G, (16/20) est de 40%, G3 (8/16) est de 24% et
G4 (4/8) est de 36%. Ensuite, la compacité du mélange a été évaluée en fonction de I'évolution
de G;. Les résultats des mesures sont résumés dans les tableaux I111.14 et I111.15 et la figure
[11.06. La compacité maximale a été constatée pour la combinaison G;+(G,+G3+G4)= 16-
20/8-16/4-8, avec des taux de G;égal a 40%, G, égal a 21,6%, G3 égal a 14,4% et G4 égal a
24%.

Tableau I11.14: Compacité des mélanges quaternaires granulats concassés + roulés 0-4R/4-
8/8-16/16-20

% G1:0-4R/G,:4-8/G3:8-16/G,4:16-20
4-8/8-16/16-20 OPTM .
o0 k= 9k & (3ewr2awraon) P Pas o &
. 35 3% gg <
O 3 R ~ S =3
=o O O N s Q
S = 1] O] N
0 0 0,9 0,6 1,00 2,5(36%+24%+40%) 1,67 2,73 0,6123
10 0,25 0,81 0,54 0,90 2,25(36%+24%+40%) 1,70 2,73 0,6221
20 0,5 0,72 0,48 0,80 2(36%+24%+40%) 195 2,71 0,7194
30 0,75 0,63 0,42 0,70 1,75(36%+24%+40%) 202 2,73 0,7419
40 1 0,54 0,36 0,60 1,5(36%+24%+40%) 206 269 0,7632
50 1,25 0,45 0,3 0,50 1,25(36%+24%+40%) 204 2,73 0,7480
60 15 0,36 0,24 0,40 1(36%+24%+40%) 200 2,73 0,7321
70 1,75 0,27 0,18 0,30 0,75(36%+24%+40%) 1,90 2,73 0,6967
80 2 0,18 0,12 0,20 0,5(36%+24%+40%) 1,83 2,67 0,6838
90 2,25 0,09 0,06 0,10 0,25(36%+24%+40%) 1,73 2,69 0,6426
100 2,5 0 0 0,00 0 1,60 2,61 0,6133
TOTAL 13,75 4,95 3,3 55

Tableau I11.15: Compacité des mélanges quaternaires granulats concassés + roulés 0-4C/4-
8/8-16/16-20

% G,:0-4C/G,:4-8/G;:8-16/G,:16-20
o , & 4-8/8-16/16/20 OPTM  p,, Dabs 5
o 0¥ Ro o (36%+24%+40%) <
s& ¢ g7 g~ <
S I
b = @)

0 0,000 0,900 0,600 1,000 2,5(36%+24%+40%) 1,67 2,73 0,6123
10 0,250 0,810 0,540 0,900 2,25(36%+24%+40%) 1,68 2,73 0,6148
20 0,500 0,720 0,480 0,800  2(36%+24%+40%) 1,77 2,73 0,6490
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30 0,750 0,630 0,420 0,700 1,75(36%+24%+40%) 1,79 2,73 0,6551
40 1,000 05540 0,360 0,600 1,5(36%+24%+40%) 1,88 2,57 0,7325
50 1,250 0,450 0,300 0,500 1,25(36%+24%+40%) 1,86 2,61 0,7117
60 1,500 0,360 0,240 0,400  1(36%+24%+40%) 1,88 2,69 0,6978
70 1,750 0,270 0,180 0,300 0,75(36%+24%+40%) 1,87 2,61 0,7168
80 2,000 0,180 0,120 0,200 0,5(36%+24%+40%) 1,83 2,73 0,6698
90 2,250 0,090 0,060 0,100 0,25(36%+24%+40%) 1,77 2,63 0,6727
100 2,500 0,000 0,000 0,000 0 1,60 2,61 0,6133
TOTAL 13,750 4,950 3,300 5,500
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Figure I11.6 : Compacité des mélanges quartenaires.

111.3.3 .6 Compacité granulaire des mélanges quintuples (Gi+ G) + (G3+G4+ Gs):

Dix 10 combinaisons ont été préparées afin de mesurer la compacité des mélanges
granulaires quintuples.

Les différentes combinaisons préparées sont comme suit :

(G1+ Gy)+ (G3+Gy+ Gs)= (0-4R+0-4C)+(4-8/8-16/16-20)

Les taux de (G1+G;) ont été déterminés a partir de la combinaison des mélanges binaires de
granulats fins, ce qui a permis d'obtenir la valeur maximale de compacité. Les taux de
(G3+G4+Gs) correspondant aux granulats de tailles 4-8, 8-16 et 16-20 ont été établis a partir
d'un mélange ternaire, également en vue d'atteindre la compacité maximale. Ainsi, le taux de
G3 est de 36%, celui de G4 est de 24% et celui de Gs est de 40%. Par la suite, la compacité du
mélange a été mesurée en tenant compte de I'évolution de (G;+G,). Les résultats de ces

mesures sont présentés dans le tableau 111.16 et la figure 111.07. La compacité maximale a été
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observée pour la combinaison (G1+G)+(G3+G4+Gs) = (0-4R+0-4C)+(4-8/8-16/16-20), avec
un taux de granulats fins (G1+G,) de 40% et un taux de gros granulats (G3+G4+Gs) de 60%,
répartis comme suit : G3=21.6%, G4=14.4% et Gs=24%. La compacité maximale atteinte est
de 78.84%.

Tableau 111.16: Compacité des mélanges quintuples (granulats concassés + roulés 0-4RC/4-
8/8-16/16-20)

%

10
20
30
40
50
60
70
80
90

100
TOTAL

G1+G; :0-4RC/G; :4-8/G, :8-16/Gs :16-20

4-8/8-16/16/20 OPTM Papp Pabs
36%+24%+40%)

MG,
0-4R
MG, :
0-4C
MGs :16-20

MG1+G2 :0-4RC
MG, :4-8
MG, :8-16

0 - - 0,900 0,600 1,000  2,5(36%+24%+40%) 1,67 2,73
0,25(50%+50%) 0,125 0,125 0,810 0540 0,900  225(36%+24%+40%) 1,70 2,73
05(R%+C%) 0250 0250 0,720 0,480 0,800  2(36%+24%+40%) 1,83 2,69
0,75(R%+C%) 0375 0375 0,630 0420 0,700  1,75(36%+24%+40%) 1,94 2,65
1(R%+C%) 0,500 0,500 0540 0,360 0,600  15(36%+24%+40%) 2,06 2,61
1,25(R%+C%) 05563 0563 0450 0,300 0,500  1,25(36%+24%+40%) 2,09 2,73
15(R%+C%) 0,750 0,750 0,360 0,240 0,400  1(36%+24%+40%) 2,08 2,73
1,75(R%+C%) 0,875 0,875 0270 0,180 0,300  0,75(36%+24%+40%) 2,06 2,73
2(R%+C%) 1,000 1,000 0,180 0,120 0200  0,5(36%+24%+40%) 2,02 2,69
225(R%+C%) 1,125 1,125 0,090 0,060 0,100  0,25(36%+24%+40%) 1,93 2,73
25(R%+C%) 1250 1,250 - - - 0 166 254
6,813 6,813 4950 3,300 5500

papp/ Pabs

C=

0,6123
0,6246
0,6779
0,7341
0,7884
0,7676
0,7627
0,7553
0,7506
0,7077
0,6529
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Figure 111.7 : Compacité des mélanges quintuples.

Les compositions des différents bétons formulés et qui vont faire ’objet d’étude de

caractérisation tant a 1’état frais que durci sont présentés dans le tableau 111.17.

TABLEAU I111.17: Formulations des BHP proposées.

“ =
o 8 S S S ot oo . g g
2] ; g B ™ =~ = ™ @ g ™ \G’ g g ; ™ %
5 58 5£ § S8E gEEL P2 fEQ 4 £k
v S92 Sl o < T c 35 C S 23 W L & €
i) o9 T<X @ ° X »Wox 2 @ 3 < 2
S = S 2 > E 00 o 8
O n < <
BHP 80 424.01 25441 38161 33781 33781 570 0 142. 6.8 02 02 230
0 5 4 5 5
BHP 70 426.39 255.84 383.75 339.72 339.72 520 0 156 6.2 03 0.3 =30
0 4 0 0
BHP 65 432.05 259.23 388.84 34422 34422 470 0 164. 56 03 03 =30
5 4 5 5 0
BHP 416.93 250.16 375.23 332.17 33217 513 5 142. 10. 02 0.2 230
85FS 7 5 26 7 5
BHP 419.93 25196 377.94 33456 33456 468 5 156 93 03 03 =30
75FS 2 6 3 0 0
BHP 426.21 25572 38359 33959 33959 423 4 164. 84 03 03 =30
70FS 7 5 6 8 5 0

111.3.4 Résistance mécanique des BHP formules :

Des éprouvettes cubiques de dimensions (10x10x10) cm®, ayant des ages de 3, 7, 28, 60, 120

et 360 jours, sont soumises a un essai de compression. En outre, des éprouvettes prismatiques
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de (7x7x28) cm?®, agées de 28 et 60 jours, sont testées pour la flexion & trois points.
L'évolution de la résistance mécanique a la compression et a la flexion est présentée dans le

tableau 111.18 ainsi que dans les figures 111.08 et 111.09.

TABLEAU I111.18 : Résistance mécanique des formulations proposeées.

Bétons Résistance a la compression en MPa Résistance a la flexion en
MPa
Age 03j 07j 28j 60j 120j lan 28j

BHP 80 6459 69.42 8426  89.8 97.5 102 5.25

BHP 70 58.29 6287 7251 80.89 878 92.1 5.01

BHP 65 50.02 5254  68.9 75.5 77 84.2 4.66

BHP 67.41 80.25 86.71 9548 99.63 116.93 5.22

85FS

BHP 6486 69.78 75.62 895 94.3 101.7 4.83

75FS

BHP 55.33 65.67 68.87 76.75 82.05 84.34 4.85

70FS

BHP : Béton a haute performance, 70 est la résistance a la compression mesurée a 28j et FS : composition avec
fumé de silice.

& 130 —e— RC 03J
= 4 ——RC 7]
E 120 4 —e—RC 28] |
= | —o— RC 60J
% 110 ——RC 120J | _|
xA | —— RC 360J
l[‘IxJ J
& 100 i
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i 1 » 7]
< 80 H
L 1 .
S 704
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=
@ 60 7]
(9]
& J

50 —+ .
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BHP80 BHP70 BHP65 BHP85FS BHP75FS BHP70FS
COMPOSITIONS

Figure 111.8 : Evolution de la résistance mécanique a la compression.

Les courbes de la figure 111.08 montrant I'évolution de la résistance mécanique a la
compression au cours du temps démontrent clairement que les BHP contenant de la fumée de

silice surpassent légerement en performance ceux qui n'en contiennent pas. En outre, la
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résistance mesurée a un jeune age (aprés 3 jours de durcissement) représente 80 % de la

résistance a la compression enregistrée aprés 28 jours.

6,0

——RTF 28

58 —e—RTF60J | |

5,6 4 .

54 .

5,0 _

48 -

RESISTANCE A LA FLEXION EN MPa
o
|
|

4,6 -

T T T T T T T T T T T
BHP80 BHP70 BHP65 BHP85FS  BHP75FS  BHP70FS

COMPOSITIONS
Figure 111.9 : Résistance mécanique a la flexion.

L'évolution de la résistance mécanique a la flexion des BHP formulés, comme l'illustre la

figure 111.09, demeure limitée, ne dépassant pas 6,00 MPa apres 60 jours de durcissement.

111.4 Etude comparative

Dans ce que suit nous essayons de comparais les résultats obtenus pour notre étude et celle
obtenus dans le cadre de projet national frangais BHP 2000 [67], [52].
- Formulation :

Le tableau 111.19 et 111.20 illustrent la formulation ainsi que les caractéristiques physico-

mécaniques de BHP 2000 a I'état frais et durci. [67], [52].

Les constituants utilisés pour la formulation des BHP sont de : ciment CPA-CEM 1 52.5,
cendre volante silico-alumineuses CV, fumé de silice FS, gravillons calcaires concassés du
Boulonnais 0/5-5/12.5-12.5/20, sable silico-calcaire de Seinz0/4, superplastifiant SP,
retardateur et un agent entraineur d’air AEA.

Les BHP ont été formulés selon les principes suivants :

Le logiciel RENe-LCPC est utilisé pour établir le squelette granulaire, afin d'optimiser la

granularité des matériaux en ingénierie [68].
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La quantité de superfastifiant nécessaire pour obtenir une rhéologie suffisamment stable dans
le temps est établie par la méthode innovante des coulis AFREM, utilisée pour la formulation
de bétons a hautes performances [04].

Afin d'assurer la résistance spécifiée a 28 jours, le rapport eau/liant a été modifié. Concernant
les BHP, la quantité de fumeée de silice a été ajustée en fonction de la résistance recherchée : 6
% pour le M75FS, 10 % pour le M100FS et 12 % pour le M120FS. Par ailleurs, une teneur en

air de 5a 7 % est prévue pour les bétons a air entrainé.

La quantité de pate a été ajustée pour fournir la rhéologie recherchée. Pour les B H P, la
propriété critique est souvent la viscosité plastique, que I'on a voulu réduire a des valeurs en
dessous de 300 Pas (valeur mesurée au rhéometre B T R H E O M, selon le mode opératoire
précisé dans la référence) [69]. Globalement les différents constituants des BHP pour notre
étude et celle de BHP 2000 sont semblables : granulats d’origine calcaire avec Dma20 mm,
ciment CEM 1 52.5, fumé de silice, a I’exception de certaines formulations de BHP 2000, on
observe l'inclusion de retardateurs de prise et d'entraineurs d'air AEA. Une Comparaison des

formulations proposées avec les BHP 2000 est regroupée dans le tableau I1.19.

TABLEAU I11.19 : Comparaison des formulations proposées avec les formulations de BHP 2000.

0 , ¥ g% z3
o o P axtQ 280 2 2=z
m © O P ¢ < Ii: x - <
) Niw wWo> =
U g x w < W
PROJET
BHP80 157 - 684 - - 025 025 230
01 BHP70 157 - 624 - - 030 03 300
BHP65 157 - 564 - - 035 035 300
02 BHP 157 0.11 10.26 - - 0.27 0.25 230
85FS
BHP 157 0.11 9.36 - - 0.33 0.30 300
75FS
03 BHP 157 0.11 8.46 - - 0.38 0.35 300
70FS

PROJET NATIONAL BHP 2000

M75FSE  1.20 0.06 129 058 29 034 032 250

A

M75EA 139 - 148 098 39 0.27 0.27 265
01 M75 127 - 12.4 | 33 032 032 250
03 M75FS 119 0.06 12 | 25 038 036 250

M100FS 1.20 0.10 125 - 26 033 03 240
02 M120FS 121 0.12 156 : 3.3 0.26 0.23 245
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TABLEAU 111.20 : Comparaison des évolutions de résistance mécanique des formulations proposées
avec les BHP 2000.

Bétons Résistance a la compression en MPA Résistance a la flexion
en MPa
Age 03j 07j 28j 60j 120j lan 28j
BHP80 6459 69.42 8426 898 975 102 5.25
01 BHP70 5829 6287 7251 8089 878 921 5.01
BHP65 50.02 5254 689 755 77 84.2 4.66
02 BHP 6741 80.25 86.71 9548 99.63 116.9 5.22
85FS 3
BHP 6486 69.78 7562 895 943 1017 4.83
75FS
03 BHP 55.33 65.67 6887 76.75 8205 84.34 4.85
70FS
Projet National BHP 2000
Bétons 03j 07j 28j 90j 28j
M75FSE  39.7 517 717  80.1 4.7
A
M75EA 52 61.1 794  86.3 5.08
01 M75 543 688 831 919 5.44
03 MT75FS 429 582 814 910 481
M100FS 68.7 86.7 116.1 128.7 6.21
02 MI120FS 895 101.0 1255 139.2 6.44

A T’état frais la maniabilité de nos compositions formulées a été remarquée meilleure a

celle obtenue dans le cadre du projet National francais BHP 2000 voir tableau I11.19.

Le tableau 111.20 présente les valeurs de résistance mécanique a la compression obtenues lors
de notre étude, pour un jeune age de durcissement de 3 a 7 jours, nous remarquons que toutes
les compositions a formulations semblables avec le projet BHP 2000 (a I’exception la
composition M120 FS) ont des résistances mécaniques a la compression supérieures a celle

obtenus dans le cadre du projet National francais BHP 2000.

I11.5 synthése de chapitre :

A T’issue de cette étude de recherche on peut tirer les principaux résultats obtenus comme

suit :

- L'examen de la compacité des melanges granulaires a I'état sec, effectué par un simple
versement (comprenant des mélanges binaires, ternaires, quaternaires et quintuples), a

démontré que la valeur maximale de compacité granulaire a été obtenue pour un mélange
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quintuple c'est-a-dire un mélange qui composé de cing classes granulaires dont deux types de
sables ont été employés un type calcaire concassé et I’autre naturel. La valeur maximale de la

compacité atteint 78.84% avec un rapport G/S égal a 1.5.

- Les bétons a hautes performances, gu'ils soient étudiés avec ou sans fumé de silice,

présentent a I'état frais une fluidité tres élevee, dépassant la valeur de 220 mm.

- A un jeune age, aprés trois jours de durcissement, la résistance a la compression de toutes
les compositions dépasse le 50 MPa et atteint 67.41 MPa c'est-a-dire atteint 77.74% la
résistance mesurée a 1’age de 28 jours de durcissement pour la composition BHP 85 FS, cette
caractéristique contribue a diminuer le temps consacré au coffrage et a raccourcir le délai

d'exécution.

- Les données révelent qu'un béton a haute performance peut étre élaboré sans recourir a la
fumée de silice. A 28 jours de durcissement, sa résistance mécanique a la compression s'éléve
a 84,26 MPa et dépasse les 100 MPa aprés une année de durcissement.

- La comparaison de nos résultats avec ceux issus du projet national
francais BHP 2000 a montré que nos compositions se distinguent par une

maniabilité et wune résistance a la compression a un jeune age supérieures.
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CHAPITRE IV : DURABILITE AUX ACIDES

IV.1 Introduction : Les effluents agroalimentaires et industriels tels que ’acide acétique et
I’acide sulfurique sont des milicux trés agressifs pour les structures en béton. En ce sens, la
présente analyse a été orientée vers (I) I'évaluation de la durabilité des compositions en BHP,
avec et sans l'incorporation de fumé de silice aux effets uniques des deux types d’acides
sulfurique H,SO, et acétique CH3COOH. (I1) Analyse de la durabilité des compositions en
BHP, avec et sans ajout de fumé de silice, en tenant compte des effets de mélange des acides
sulfurique (H,SQO,) et acétique (CH3COOH) a une concentration de 5% pour chacun, a une
température ambiante de 20°C. (I1I) Analyse de la durabilité des BHP en présence et en
absence de fumé de silice face aux effets de mélange d’acides sulfurique H,SO, et acétique
CH3COOH sous I’effet combiné des cycles gel/dégel et sous I’effet d’une température €levée
de 50°C.

V.2 Résultats et discussion :
IVV.2.1 Attaque uniques de I’acide sulfurique et acétique :

IVV.2.1.1 Evolution de PH: la figure IVV.1 illustre la variation du pH des solutions acides suite
a I'immersion des éprouvettes en BHP avec et sans fumé de silice. D’aprés les résultats on
constate une augmentation rapide de pH pour la solution a base d’acide acétique car il atteint
une valeur de 4 aprés 24 heures d'immersion des éprouvettes. Cependant, les valeurs de pH
restent stables jusqu’a 10 jours d’immersion des éprouvettes pour la solution a base d’acide
sulfurique, il atteint la valeur de 4 apres 15 jours. Ceci peut étre expliqué par le phénoméne de

la dissociation des acides forts et faibles.

2e———T—TT T T T T T T T
—— BHP 70FS ACETIQU
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|
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BHP 65 ACETIQUE
—4— BHP 70FS ACIDE SULFURIQUE
BHP 65 ACIDE SULFURIQUE

oo g i

JOURS

Figure 1V.01 : Evolution de PH des solutions acides aprés immersions des éprouvettes en

BHP
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IV.2.1.2 Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes apres les essais : la figure V.02

montre 1’aspect extérieur et intérieur des éprouvettes a la fin d’essai.

ACIDE SULFURIQUE ACIDE ACETIQUE

| |Zoned 7 cm Zoned 7.cm

Figure 1V.02a : Aspect extérieur et intérieur apres nettoyage des éprouvettes.

- Acide acétique : les éprouvettes conservées dans la solution a base d’acide acétique

ont été caractérisées par une surface lisse sans fissures de couleur marron claire. Aprés
le découpage des éprouvettes aucune modification n’a été observée a I’intérieur des
éprouvettes en BHP. Le changement de couleur apparait uniquement a la surface voir
figure IV. 2a.

- Acide sulfurique : les éprouvettes ont été caractérisées par un aspect blanchatre et avec

une rugosité de surface. A I’intérieur aucune dégradation n’a été observée La

dégradation apparaitre uniquement a la surface voir figure 1V.02a.

IV.2.1.3 Profondeur altérée: a la fin d’essai les éprouvettes ont été découpées
perpendiculairement et traités avec une solution de phénophtaléine a 1 % pour évaluer les
zones saines et altérées des éprouvettes.

Le test de phénophtaléine est effectué sur les sections des éprouvettes a la fin d’essai
d’attaque par ’acide acétique et sulfurique montre la coloration de toute la section Sciées voir
figure 1V.02a, ceci a été clarifié par la dissolution de I'ensemble de la surface dégradée des
éprouvettes. L'histogramme présenté dans la figure 1\VV.2b illustre I'évolution de la profondeur
altérée. Selon les résultats, la profondeur altéré pour I’attaque par I’acide acétique ne dépasse
pas les quelques micrometres pour les deux compositions de BHP, tandis, la dégradation de
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béton par 1’acide sulfurique atteint 1.2mm aprés 120 jours d’immersion des éprouvettes dans

la solution agressive.

1,50 . T . T . T . o
Profondeur altérée aprés attaque de I'acide acétique
Profondeur altérée aprés attaque de I'acide sulfurique
1,25 +
€
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< 1,00
(<5}
P 4
L
p]
= 0,75 1
5
(<3} -
]
c
S 0,50
<
a
0,25 - ]
0,00

BHP 65 BHP 70 FS
Compositions

Figure 1VV.02b : Profondeur altérée apres I’attaque de I’acide acétique et sulfurique.

1VV.2.1.4 Perte relative de masse :

- Acide acétigue : Au cours du premier mois, les pertes relatives de masse sont

quasiment identiques pour les deux compositions avec et sans fumé de silice. A partir
de deuxieme mois d’attaque par 1’acide acétique, on constate que l'incorporation de
fumée de silice dans la formulation de BHP permet de diminuer légérement les
masses, le taux de pertes ne dépassant pas le 1.5% aprés 120 jours d’immersion dans
la solution d’acide voir figure 1\VV.03.

- Acide sulfurigue : Les courbes d'évolution des pertes relatives de masse des

échantillons exposés a une solution d'acide sulfurique nous ont montré que le taux des
pertes est remarquable comparativement aux attaques par 1’acide acétique. Les
compositions sans fumée de silice présentent un taux de variation de masse observé de

5 % apres 120 jours dans la solution figure 1V.03.
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Figure 1V.03: Variations relatives de la masse apres l'interaction avec I'acide acétique et
I'acide sulfurique.
1V.2.1.5 Porosité accessible a I’eau : Selon I'histogramme de la figure 1VV.04, on observe une
Iégere augmentation de la porosité accessible a I'eau des échantillons aprés I'exposition aux

acides acétique et sulfurique.

T T T T u T T T T
1 [C——_IPOROSITE ACCSSSIBLE A L'EAU AVANT IMMERSION EN %
12 -{ 1 POROSITE ACCSSIBLE A L'EAU / MILIEU ACIDE ACITIQUE 4

[_JPORSITE ACCSSIBLE A L'EAU MILIEU ACIDE SULFURIQUE

10 4 —

POROSITE ACCESSIBLE A EAU EN %
(o2}
1
1

0 I v I

BHP 65 BHP 70FS
COMPOSITIONS

Figure 1\V.04 : Variation de la porosité accessible a I'eau des échantillons avant et aprés
I'exposition a l'acide acétique et a l'acide sulfurique.
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IV.2.1.6 Résistance mécanique : La figure IV.05 présente un histogramme qui met en
évidence les variations de la résistance mécanique a la compression des échantillons de BHP
testés avant et aprés I’attaque par les deux types d’acide acétique et sulfurique durant 120
jours. On remarque que les échantillons de BHP présentent une résistance mécanique a la
compression lorsqu'ils sont soumis a I'attaque de I'acide acétique est legérement influencees le

taux de réduction maximal atteint 3,73 %.

Une diminution notable de la résistance a été constatée aux niveaux des BHP immergees dans
une solution a base d’acide sulfurique, le taux de réduction s'éleve a 46 %, ce qui peut étre
attribué a la dégradation de la surface, entrainant une diminution de la ténacité du matériau et,
par conséquent, une propagation plus facile des fissures lors de I'écrasement des éprouvettes,

ce qui acceélére la rupture du matériau.
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Figure 1\V.05 : Variation de la résistance mécanique a la compression des échantillons avant

et aprés immersion dans l'acide acétique et de I'acide sulfurique.
IV.2.1.7 Comparaison des résultants

Les compositions de BHP formulés présentent une trés bonne résistance aux attaques par
I’acide sulfurique, et ce malgré que les granulats employés sont réactives. Les pertes relatives
de masses n’excédent pas le 4%, apres 04 mois d’immersion dans la solution dosé de 5%
d’acide sulfurique. Une comparaison des résultats obtenus par certains auteurs, dans le cadre

d’étude de la durabilité des BHP aux attaques par 1’acide sulfurique sont résumés dans ce
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que suit : Shweta Goyal et al [18], ont étudié la durabilité des BHP aux agressions de I'acide
sulfurique a une concentration de 1 %. Ces BHP ont été élaborés avec et sans ajout de fumée
de silice, en utilisant des granulats concassés de type granit et du sable naturel des riviéres.
Selon les résultats obtenus par Shweta Goyal, les pertes relatives de masses atteint le 7%
aprés 04 mois d’immersion dans la solution dosé¢ de 1% d’acide sulfurique pour la
composition M2-1l1 (composition avec 5% de fumé de silice, E/C=0.35, R23=83.5MPA,
affaissement=20.4cm) voir figure 1V.06 E. Hewayde and al [74], ont été montrés que les
pertes relatives de masses pour un BHP atteint 19% aprés 61 jours d’immersion des
éprouvettes dans une solution de 3% d’acide sulfurique et 30% aprés 61 jours d’immersion
des éprouvettes dans une solution de 7% d’acide sulfurique malgré que ce BHP a été fabriqué
par des granulats siliceuses (composition avec et sans fumé de silice, E/C=0.35,
Rc2s=57.6MPA et 68MPA, affaissement=5cm) voir figure 1VV.07. R. Sri Ravindrarajah
[22], s’intéresse dans une recherche a la durabilité des bétons a hautes performances enrichis
en fumée de silice lorsqu'ils sont exposés a des attaques d’acide sulfurique. La concentration
des solutions acides a été maintenue & 15 %. Les résultats révelent que l'incorporation de
fumée de silice nuit a la résistance des BHP face a I'acide sulfurique, le taux de diminution de

masse maximale atteint le 20% aprés 30 jours d’immersion dans la solution agressive voir

figure 1V.08.

30

s | [—e—M21
—m— M2-Il

201 | —a—M2-1l
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10 A

Mass loss (%)

8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48 52

Exposure time (weeks)

Figure 1VV.06 : Diminution relative de la masse des BHP plongés dans une solution d'acide

sulfurique & 1 % sur une peériode allant jusqu'a 48 semaines Shweta Goyal [18]
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Fig. 6. Mass loss due to immersion in 7% and 3% H.SOy4
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Figure 1\V.07: Diminution relative de la masse des BHP plongés dans une solution d'acide

sulfurique de 03% et 7% jusqu’a 61 jours. E. Hewayde[74]
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Figure 1V.08 : Diminution relative de la masse des BHP plongés dans une solution d'acide
sulfurique de 15% jusqu’a 40 jours. R. Sri Ravindrarajah[22].
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Table 1V.06: Comparaison des résultants

Pertes relatives de masses

5% d’Acide 1% d’Acide 3% d’Acide 15% d’Acide
sulfurique sulfurique sulfurique E. sulfurique R. Sri
Recherche Shweta Goyal Hewayde [74] Ravindrarajah
[18] [22]
BHP BHP BHP BHP BHP BHP BHP BHP
FS FS FS FS
Apres 30 jours  0.42 1.8 -2% -2% 10% 10% 20% 14%

Apres 60 jours  1.11 3.7 5% 3.5% 18% 19% - -
Aprés 90 jours  3.12 4.2 7% 6% - - - -
Apres 120 jours 4.61 5.1 11% 7% - - - -

VI1.2.2 Attaque par un mélange d’acides sous une température ambiante 20C°:

VI1.2.2.1 Evolution de pH : La figure I\VV.09 illustre I'évolution du pH des diverses solutions
de mélanges d'acides avec des échantillons de BHP. Les résultats indiquent que le pH reste
inférieur a 2 durant les dix10 jours premier et atteint la valeur 4 est enregistrée aprés 15 jours

d'exposition des éprouvettes a la solution d'acides combinés.

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
12 4 | —O—BHP 70FS ACETIQUE ]
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Figure 1V.09 : Evolution du pH des solutions acides suite a I'immersion des eprouvettes en
BHP a une température de 20 °C.
V1.2.2.2 Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes apres les essais : la figure 1V.10

montre I’aspect extérieur et intérieur des éprouvettes a la fin d’essai. Les éprouvettes ont été
caractérisées par un aspect blanchatre et avec une rugosité de surface. A I’intérieur aucune

dégradation n’a été observée La dégradation apparaitre uniquement a la surface.
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Figure 1V.10 : Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes apres les essais sous une

température de 20C°.

V1.2.2.3 Profondeur altérée : selon la photo de la figure 1V.10 aucune modification n’a été observé
a I’intérieur de béton, le test de phénophtaléine indique que certaines formulations, en particulier celles
contenant du fumé de silice ont une couleur claire, cela peut étre attribué a la réduction du pH a
l'intérieur des sections en béton. La courbe présentée dans la figure V.11 montre I'évolution
longitudinale de la profondeur altérée des differentes compositions des BHP examinés, I’intervalle de
son variation entre 1.5-2mm. Ces valeurs ont été notées comme étant significatives par rapport aux

profondeurs résultant d'une attaque unique des acides.
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Figure IV.11 : La profondeur altérée apreés I'exposition & un mélange d'acides a une
température de 20 °C.
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V1.2.2.4 Interprétation des résultats en fonction des facteurs de composition :

V1.2.2.4.1 Perte relative de masse :

La figure 1V.12 montre I'évolution des taux de variation de la masse des différentes
formulations de BHP testées dans un environnement agressif de mélange d'acides.

Les résultats indiquent une élévation des pertes relatives de masse des échantillons en
fonction du temps d'immersion des éprouvettes dans la solution acide. De plus, I'ajout de
fumée de silice entraine une augmentation des pertes relatives par rapport aux compositions
de BHP sans ajout, cette augmentation a été remarquée importante pour les compositions a
faibles rapports E/L (comparaison entre BHP 80 et le BHP 85 FS) a I’exception de BHP 70.

20 T T T T T T T
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18 1 | =1 BHP 70 MELANGE ACIDE/TEMOIN
16| | BHP 65 MELANGE ACIDE/TEMOIN
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| |IC—BHP 75 FS MELANGE ACIDE/TEMOIN

14
| = BHP 70 FS MELANGE ACIDE/TEMOIN

12

10 ]

6
4
0 ! . ! . .
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DUREE D'IMMERSION DANS LA SOLUTION ACIDE EN JOURS

TAUX DE VARIATION DE LA MASSE EN %

Figure 1VV.12 : Diminution relative de la masse suite a I'attaque par un mélange d'acides a une
température de 20 °C.

V1.2.2.5 Interprétation des résultats en fonction des caractéristiques physico-
mecaniques :

VI1.2.2.5.1 Porosité accessible a I’eau : L'histogramme présenté dans la figure 1V.13 illustre
les valeurs de la porosité accessible a I'eau pour les diverses compositions de BHP, tant avant
qu'apres I'épreuve D’attaques par un mélanges d’acides. Les résultats montrent une
augmentation dans les valeurs de la porosité a la fin d’essai dans toutes les compositions de
BHP. Ainsi, le taux d’augmentation a été observé un peu supérieur pour les compositions

avec fumé de silice mais pas vraiment significative.
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Figure 1VV.13 : Variation de la porosité accessible a I'eau des échantillons avant et aprés l'attaque de

mélange d’acides sous une température de 20C°.

V1.2.2.5.2 Vitesse du son : Dans I'histogramme de la figure 1V.14, on peut observer la
variation de la vitesse du son des BHP avant et aprés l'attaque par un mélange d'acides. Une
diminution de la vitesse du son a été constatée dans toutes les compositions, avec un taux de

réduction maximal dans celles qui contiennent du fumé de silice.
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Figure 1V.14: Variation de la vitesse du son avant et apres l'interaction des acides a une

température de 20 °C.
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V1.2.2.5.3 Variation dimensionnelle : Les variations des dimensions longitudinales ont été
mesurées a la fin d’essai. Le taux de variation dimensionnelle dans la figure [1V.15 pour

toutes les compostions des BHP a été remarqué faible son intervalle varie entre 0.69%-0.76%.
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Figure 1V.15: Taux de variation dimensionnelle avant et aprés I’attaque de mélange d’acides sous
une température de 20C°.

V1.2.2.5.4 Résistance mécanique : La figure V.16 illustre I'évolution de la résistance
mécanique a la compression des éprouvettes avant leur immersion dans une solution agressive
a base de mélanges d'acides, ainsi que la résistance mécanique a la compression apres 120
jours d'immersion des échantillons dans ce milieu corrosif. On note une chute significative
des valeurs de résistance mécanique a la compression pour toutes les compositions des BHP.
Le taux de diminution maximal a été observé dans les compositions contenant de la fumée de
silice. Ces résultats peuvent étre interprétés comme suit :

Il est reconnu que l'utilisation de fumée de silice dans le béton réduit sa perméabilité par la
diminution du volume des pores et la modification de leur taille, en raison de la réaction
pouzzolanique entre la silice réactive et la portlandite. Par ailleurs, la fumée de silice réduit
également la concentration de la portlandite dans le béton. Cependant, la proportion de gel
C-S-H dans le béton contenant de la fumée de silice augmente, ce qui améliore sa résistance.

Lorsque le béton a base de fumée de silice est exposé a une forte concentration l'acide
sulfurique, I’acide sulfurique décompose la matrice cimentaire par la décalcification du
silicate de calcium hydraté C-S-H, ce qui provoque une augmentation de la corrosion du
béton et donc une réduction de forme déja observée. Ces résultats concordent avec les
observations faites par R. Sri Ravindrarajah [22] et L. Laoufi [50].
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Figure 1V.16: Variation de la résistance a la compression avant et apreés l'interaction avec un
mélange d'acides a une température de 20 °C.

V1.2.2.6 Etude comparative

V1.2.2.6.1 Evolution de pH : Les relevés de pH effectués sur les échantillons de diverses
solutions ont montré une augmentation rapide de pH pour la solution a base d’acide acétique
car il atteint la valeur de 4 apres un jour d’immersions des €éprouvettes. Tandis, les valeurs de
PH mesurés pour les solutions a base d’acide sulfurique et a base de mélange d’acides restent
inférieur a 2 jusqu’a 10 jours et atteint la valeur de 4 aprés 15 jours d’immersion des
échantillons dans les solutions. Ceci peut étre expliqué par le processus de dissolution des

acides forts et faibles.

V1.2.2.6.2 Perte relative de masse :

Les résultats indiquent que les BHP, gu'ils soient incorporés ou non avec de la fumee de silice
sont légerement détériorés par 1’acide acétique, dont le taux des pertes n’excédent pas le 1.5%
aprés 120 jours d’immersion dans la solution d’acide. L'agression des BHP par l'acide
sulfurique engendre des pertes de masse d'environ 5 %, ce qui équivaut a 3,4 fois les pertes
de masse relatives dues a l'acide acétique aprés 120 jours dans la solution. Tandis, la
détérioration des BHP par le mélange d’acides a eté remarqué la plus grave la valeur
maximale de la perte relative de masse atteint 9.39% donc 6 fois les pertes relatives de masses
résultent par 1’agression de 1’acide acétique et presque 2 fois les pertes relatives de masses

résultent par 1’agression de 1’acide sulfurique voir figure 1V.17.
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Figure IVV.17: Comparaison des pertes relatives de masse engendrées par I'attaque d'un
mélange d'acides a une température de 20 °C.
V1.2.2.6.3 Porosité accessible a I’eau : Une légere augmentation de la porosité accessible a

I'eau des échantillons est observée apres I'exposition aux deux types d'acides, a savoir l'acide
acetique et I'acide sulfurique, ainsi qu'a leur mélange. D'aprés les résultats présentés dans la
figure 1V.18, l'augmentation maximale de la porosité pour I'échantillon de BHP sans fumée de
silice ne dépasse pas 0,56 % par rapport a la valeur initiale de la porosité avant I'immersion
des éprouvettes dans la solution acide, tandis que pour I'échantillon de BHP avec fumée de

silice, cette augmentation atteint 0,65 %.
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Figure 1VV.18 : Analyse de la porosité accessible a I’eau aprés I’attaque de mélange d’acides sous
une tempeérature de 20C°.
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VI1.2.2.6.4 Résistance mécanique : Il est observé que la résistance mécanique a la
compression des échantillons de BHP soumis a l'acide acétique est légérement affectée, avec
un taux de diminution maximal de 3,73 %. Une diminution significative de la résistance a été
notée pour les BHP immergées dans une solution d'acide sulfurique et un mélange d'acides,
ou les taux de diminution atteignent 46 %, comme l'illustre la figure IV.19, bien que le cceur

des éprouvettes reste sain et que la dégradation se produise uniquement a la surface.
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Figure 1V.19: Comparaison des résistances a la compression aprés 1’agression des acides a

une température de 20°C.

1V.2.3 Attaque des mélanges d’acides combinés a I’effet de gel/dégel :

IVV.2.3.1 Evolution de PH : La figure 1\V.20 représente la variation du pH des différentes
solutions de mélanges acides avec échantillons de BHP combinés a 1’effet des cycles
gel/degel. Les résultats montrent que le PH reste stable et égal a 1 durant les six 6 jours

premier et atteint la valeur de 4 aprés 12 jours d’immersion.

127



CHAPITRE IV : DURABILITE AUX ACIDES

5,0
45
404
35
304
25-

2,0

VALEURS DE pH

154
1,04

0,5

—— BHP 85FS ACIDE MELANGE/GEL-DEGEL
—O— BHP75FS ACIDE MELANGE/GEL-DEGEL
—x— BHP70FS ACIDE MELANGE/GEL-DEGEL
—/— BHP80 ACIDE MELANGE/GEL-DEGEL

0,0

JOURS

T T - T 1
10 11 12 13 14

15

Figure 1V.20: Variation du pH des solutions acides aprés l'interaction avec un mélange

d'acides, sous l'effet des cycles gel/dégel.

1V.2.3.2 Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes apres les essais : la figure 1V.21

montre I’aspect extérieur et intérieur des éprouvettes a la fin d’essai. Les éprouvettes ont été

caractérisées par un aspect blanchatre et avec une rugosité de surface. A I’intérieur aucune

dégradation n’a été observée La dégradation apparaitre uniquement a la surface.

Figure 1V.21: Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes aprés I’attaque de mélange

d’acides sous I’effet des cycles gel/dégel.
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IVV.2.3.3 Profondeur altéré : selon la photo de la figure 1V.21 aucune modification n’a été
observé a I’intérieur de béton, le teste de phénophtaléine montre que les profondeurs altérés
ont été observées sont supérieures pour les formulations contenant du fumé de silice. La
courbe présentée dans la figure 1V.22 illustre I'évolution longitudinale de la profondeur
altérée pour diverses compositions des BHP examinées, 1’intervalle d son variation entre 1 -

2mm.

T T T T T T T T T
2,50 \l:l Profondeur altérée aprés L'attaque de mélange acides/ Cycles gel dégel

2,25

2,00

1,75 4
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1,00

0,75

0,50 T T T T T T T T T T T
BHP 80 BHP 70 BHP65 BHP85FS BHP75FS BHP70FS

Compositions

Figure 1V.22: Profondeur altérée des éprouvettes apres I’attaque de mélange d’acides sous
I’effet des cycles gel/dégel.

IVV.2.3.4 Perte relative de masse : Il a été constaté que le taux de variation des masses
demeurait identique durant une période de 90 jours d'immersion des éprouvettes dans la
solution agressive et sous l'influence du gel/dégel, comme le montre I'histogramme de la
figure 1V.23. Dans le dernier mois, le taux de variation des masses des échantillons avec ajout
de fumée de silice a été observé comme étant supérieur a celui des échantillons sans cet ajout.
Il est essentiel de souligner que les taux de variation des masses des échantillons soumis a
I'effet de gel/dégel sont inférieurs a ceux enregistrés a une température ambiante de 20°C voir
histogramme de la figure 1V.24.
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Figure 1V.23 : Evolution des masses apres 1’attaque de mélange d’acides sous 1’effet des
cycles gel/dégel. .
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Figure 1VV.24: Pertes relatives de masse apres 1’attaque de mélange d’acides sous 1’effet des
cycles gel/degel

1V.2.3.5 Porosité accessible a I’eau : la figure 1VV.25 montre un histogramme qui illustre les
valeurs de la porosité accessible a I'eau des différentes formulations de BHP, avant et aprés le

test de la résistance chimique aux mélanges d’acides a une température ambiante de 20C° et
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aux mélanges d’acides sous I'impact des cycles de gel et de dégel, les résultats indiquent une
élévation des valeurs de porosité a la conclusion de I'essai pour toutes les compositions de
BHP comparativement & la porosité mesurée avant immersion des éprouvettes dans la solution
agressive. Ainsi, le taux d’augmentation a été observé un peu élevé pour les compositions
avec fumé de silice. L’augmentation de la porosité a été¢ remarquée inférieur a celle mesurée

a une température ambiante de 20C°.
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Figure 1V.25: Evolution de la porosité accessible a I’eau avant et apres I’attaque de mélange
d’acides sous ’effet des cycles gel/degel

1VV.2.3.6 Vitesse du son :

L’histogramme présenté dans la figure 1V.26 illustre la fluctuation de la vitesse du son des
BHP avant et apres I’attaque des mélanges d’acides a une température ambiante de 20C° et
aux mélanges d'acides associés aux effets des cycles de gel et de dégel. Une réduction de la
vitesse du son a été constatée dans toutes les compositions, avec un taux de diminution
maximal observé dans celles contenant du fumé de silice. La diminution de la vitesse du son a

été notée comme étant inférieure a celle mesurée a une température ambiante de 20C°.
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Figure 1V.26: Evolution de la vitesse du son avant et apres 1’attaque de mélange d’acides sous
I’effet des cycles gel/dégel.

IVV.2.3.7 Variation dimensionnelle : selon la figure 1V.27 les variations des dimensions
longitudinales ont ¢été mesurées a la fin d’essai. Le taux de variation dimensionnelle dans
toutes les compostions des BHP a été remarqué faible son intervalle varie entre 0.35%-0.72%
les variations des dimensions longitudinales ont été remarqués inférieur a celle mesurée a une

température ambiante de 20C°.
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Figure 1V.27: Taux de variation dimensionnelle apres 1’attaque de mélange d’acides sous 1’effet
des cycles gel/dégel
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IV.2.3.8 Resistance mécanique : Les courbes des figures 1V.28 et 29 illustrent I'évolution de
la résistance mécanique a la compression et a la flexion des échantillons avant leur immersion
dans la solution agressive a base des deux types d’acides, ainsi la résistance mécanique a la
compression apres 120 jours d’immersion des échantillons dans le milieu agressif combinés a
I’effet gel/dégel. Les valeurs de résistance mécanique a la compression ont connu une chute
notable pour toutes les compositions des BHP. La résistance mécanique a la compression et a
la flexion des échantillons testées aux attaques par un mélange d’acides combinés a I’effet de
gel/degel ont eté remarquées meilleurs a celles testées a température de 20°C. Ceci peut étre
expliqué par la diminution de I’acidit¢ de la solution sous I’effet des cycles gel/dégel

comparativement aux solutions soumises & une température de 20°C.
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Figure 1V.28: Evolution de la résistance & la compression avant et aprés I'exposition a un
mélange d'acides, sous l'influence des cycles de gel et de dégel.
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Figure 1V.29: Evolution de la résistance mécanique a la flexion avant et apres ’attaque de
mélange d’acides sous I’effet des cycles gel/dégel.
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1V.2.4 Attaque des mélanges d’acides combinés a une température élevée de 50C°:

IVV.2.4.1 Evolution de PH : La courbe présentée dans la figure 1V.30 illustre I'évolution du
pH des diverses solutions résultant des mélanges d'acides avec des échantillons de BHP
combinés a une température élevée de 50C°. Les résultats montrent que le PH reste stable et
égal a 1 durant les 12 jours premier et atteint aprés une période d'immersion de 20 jours, la
valeur de 4.
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Figure 1V.30 : Evolution du pH des solutions de mélanges acides aprés immersion des
éprouvettes en BHP et sous l'influence d'une température élevée de 50°C.

IVV.2.4.2 Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes apres les essais : la figure V.31
montre 1’aspect extérieur et intérieur des éprouvettes a la fin d’essai. Les éprouvettes ont été
caractérisées par un aspect blanchatre et avec une rugosité de surface. A I’intérieur aucune
dégradation n’a été observée La dégradation apparaitre uniquement a la surface.

IV.2.4.3 Profondeur altérée : comme dans le cas des protocoles décrites précédemment, la
photo de la figure 1V.31 aucune modification n’a été observé a I’intérieur de béton, le teste de
phenophtaléine montre que les profondeurs altérés ont été observées comme étant supeérieures
pour les compositions contenant de la fumée de silice. La courbe présentée dans la figure
IV.32 illustre I'évolution longitudinale de la profondeur altérée des différentes compositions

des BHP testées, I’intervalle de son variation entre 1.3 -2mm.
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A : avant le nettoyage

Figure V.31 : L'aspect des éprouvettes, tant sur le plan extérieur qu'intérieur, apres
I'exposition @ un mélange d'acides suite a leur immersion en BHP et sous I’effet une
température élevee de 50C°.
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Figure 1V.32 : Profondeur altérée aprés I’attaque de mélange d’acides apres immersions des

éprouvettes en BHP et sous ’effet une température élevée de 50C°.

1\VV.2.4.4 Perte relative de masse : Aprés une immersion de 120 jours des éprouvettes dans

une solution de mélanges d’acides, il a été observé que le taux de variation des masses des

échantillons contenant de la fumée de silice était supérieur a celui des échantillons sans ajout

de fumée de silice, comme l'illustre I'nistogramme de la figure 1VV.33. De plus, I'évolution des

taux de variation des masses se présente comme une fonction décroissante en fonction de

l'augmentation du rapport E/L. Les taux de variation des masses des échantillons exposés a

une température élevée de 50 °C étaient inférieurs a ceux mesurés a une température ambiante

de 20 °C, comme le montre I'nistogramme de la figure 1V.34.
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Figure 1V.33 : Evolution des pertes relatives de masse suite a l'attaque par un mélange
d'acides aprés immersion des échantillons en BHP et sous I’effet une température élevee
de 50C°.
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Figure 1V.34: Pertes relatives de masse apres I’attaque de mélange d’acides aprés immersions
des éprouvettes en BHP et sous 1’effet une temperature elevee de 50C°.

1V.2.4.5 Porosité accessible a I’eau :

La figure 1V.35 présente un histogramme qui regroupe les valeurs de porosité accessible a
I'eau pour les différentes compositions de BHP, avant et apres I'essai de la résistance chimique
aux meélanges d’acides a une température ambiante de 20C° et aux mélanges d’acides
combinés a I’effet d’une température élevée de 50C°. Les résultats montrent une élévation des
valeurs de porosité a été notée dans toutes les compositions de BHP par rapport a la porosité

mesurée avant immersion des éprouvettes dans la solution agressive. Ainsi, le taux
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d’augmentation a ¢été observé un peu élevé pour les compositions avec fumé de silice.
L’augmentation de la porosité a été remarquée supérieur a celle mesurée a une température

ambiante de 20C°.
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Figure 1V.35: Evolution de la porosité accessible a I'eau avant et apres l'exposition a un
mélange d'acides des éprouvettes en BHP et sous I’effet une température élevée de 50C°.
IV.2.4.6 Vitesse du son :

L'histogramme présenté dans la figure 1V.36 illustre la variation de la vitesse du son des BHP
avant et apres I'exposition aux mélanges d'acides, a une température ambiante de 20 °C, ainsi
gu'aux mélanges d'acides soumis a une température élevée de 50°C. Une réduction de la
vitesse du son a été observée dans toutes les compositions, avec un taux de diminution
maximal constaté dans celles contenant du fumé de silice. La baisse de la vitesse du son pour
les échantillons a base de fumé de silice a été notée comme étant supérieure a celle mesurée a

la température ambiante de 20°C.
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Figure 1VV.36: Evolution de la vitesse du son avant et aprés I’attaque de mélange d’acides apres
immersions des éprouvettes en BHP et sous I’effet une température élevée de 50C°.

IVV.2.4.7 Variation dimensionnelle :

Selon la figure 1V.37 les variations des dimensions longitudinales ont été mesurées a la fin
d’essai. Le taux de variation dimensionnelle dans toutes les compostions des BHP a été
remarqué faible son intervalle varie entre 0.34%-0.67% les variations des dimensions
longitudinales des éprouvettes testées dans une solution agressive de mélange d’acides sous
I’effet de température de S0C° ont €té remarqués l€gerement inférieur a celle mesurée a une

température ambiante de 20C°.
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Figure 1\V.37: Taux de variation dimensionnelle aprés I’attaque de mélange d’acides apres
immersions des éprouvettes en BHP et sous 1’effet une température élevée de 50C°.

IVV.2.4.8 Résistance mécanique : les courbes des figures 1VV.38 et 39 Démontrent I'évolution
de la résistance mécanique a la compression et a la flexion des échantillons avant d'étre
immergés dans la solution agressive a base des deux types d’acides, ainsi la résistance
mécanique a la compression apres 120 jours d’immersion des échantillons dans le milieu
agressif sous I’effet d’une température de 50 °C. Une diminution significative des valeurs de
résistance mécanique a la compression pour toutes les compositions des BHP. La réduction

maximale a été constatée dans les compositions contenant de la fumée de silice.
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Figure 1V.38: Evolution de la résistance a la compression des échantillons avant et aprés leur
exposition a un mélange d'acides et sous 1’effet une température élevée de 50C°.
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Figure 1V.39: Evolution de la résistance mécanique a la flexion des échantillons avant et
apres leur exposition a un mélange d'acides et sous I’effet une température élevée de 50C°.

IVV.2.5 Etude comparative

IVV.2.5.1 Evolution de pH : L'étude de I'évolution du pH des différentes solutions, et selon les
protocoles utilisés, démontre une augmentation de l'acidité en fonction de la température,
comme le présente la figure 1V.40. Pour la solution a base de mélange d'acides, le pH atteint 4
apres 19 jours a 50 °C, et apres 15 jours a 20 °C. En ce qui concerne les solutions soumises a
des cycles de gel et de dégel, le pH atteint également 4 apres 12 jours d'immersion.
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Figure 1VV.40: Evolution de pH des solutions acides aprées I'immersion des éprouvettes en
BHP, selon les protocoles adoptés.
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IVV.2.5.2 Perte relative de masse : Conformément aux résultats affichés dans I'histogramme
de la figure 1V.41, les mesures des pertes relatives de masse sous 1’effet de haute températures
de 50C° et le mélanges d’acides sous D’effet des cycles gel/dégel, on constate que
I’application de la combinaison des conditions climatiques aux acides sur les BHP n’a pas un
effet significatives sur les pertes relatives de masses, dont le taux des pertes est presque
identiques et ils n’excédent pas le 8% aprés 120 jours d’immersion dans la solution d’acide.
L'agression des BHP par un mélange d'acides & une température de 20°C entraine des pertes
relatives de masse d'environ 11 %. Ce phénomene peut étre attribué a la dissolution de la
couche superficielle des éprouvettes, ce qui se traduit par un taux légerement supérieur de

perte de masse.
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Figure 1V.41: Pertes relatives de masse sous I’effet des conditions climatiques.
1V.2.5.3 Porosité accessible a I’eau : une légéere élévation de la porosité accessible a I'eau

des échantillons a été notée d'apres les résultats obtenus aprés 1’attaque de mélange d’acides
sous l’effet de haute température 50C°, sous l'influence d'une température de 20 °C,
I'application des cycles de gel et de dégel, comme illustré dans la figure 1VV.42, on observe une
augmentation de la porosité des échantillons en BHP pour le protocole mélange d’acides sous
I’effet d’une température élevée de 50C° est observée un peu supérieur comparativement aux
autres protocoles. L’augmentation de la porosit¢é maximale a été remarqué pour la
composition BHP85 FS sa valeur atteint le 10.46%. L'évolution de la porosité accessible a
I'eau, sous l'influence d'une température de 20 °C et des cycles de gel et de degel, a été

observée comme étant similaire.
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Figure 1VV.42: Variation de la porosité sous ’effet des conditions climatiques

IV.2.5.3 Résistance meécanique : Les figures V.43 et 44 représentent les courbes
d'évolution de la résistance mécanique a la compression et a la flexion des éprouvettes, apres
que les échantillons aient été immergés pendant 120 jours dans le milieu agressif composé de
mélange d’acides combinés aux effets de température 20°C et 50C°, ainsi combiné aux effets

des cycles gel/dégel.
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Figure 1V.43: Evolution de la résistance mécanique a la compression sous 1’effet de conditions
climatiques utilisées.
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Figure 1V.44: Variation résistance mécanique a la flexion sous 1’effet de conditions
climatiques utilisées.

Une réduction significative a été constatée dans les valeurs de résistance mécanique a la
compression de toutes les compositions des BHP examinées. Le taux de diminution le plus
élevé a été noté dans les compositions contenant de la fumée de silice, sous I'influence d'une

température élevée de 50 °C.

Bien que les taux de variation des masses soient inférieurs a 10 % dans la plupart des
compositions en BHP testées, une faible augmentation de la porosité accessible a I'eau a été
notée, et le ceeur des échantillons reste sain dans toutes les formulations de BHP. On observe
une réduction considérable de la résistance mécanique a la compression est constatée, avec un
taux de diminution qui fluctue entre 28%-67% voir figure 1V.45. Ceci peut étre expliqué par
la fragilité de la zone superficielle des éprouvettes qui a été caractérisée par un aspect
extérieur poreux trés fragile, ainsi la cristallisation des sels résultant par les différentes
réactions chimiques tél que le gypse et I’acétate de calcium, favorise la propagation des
fissures, entrainant une rupture rapide du matériau. Ainsi, aucune relation n'a été identifiee
entre les taux de pertes de masse relatifs et la résistance mécanique a la compression et a la

flexion.
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Figure 1V.45: Taux de variation de la résistance mécanique a la compression sous 1’effet de
conditions climatiques utilisées.

IVV.2.6 Analyses microstructures : Des analyses microstructures par MEB/EDS et par DRX
ont été effectués a la fin des essais d’attaques par les acides afin de vérifier tous types de
modification au sein du matériau, et ce a 1’échelle microscopique. Nous avons choisi la
composition BHP70FS pour notre étude microscopique. Les résultats obtenus sont comme
suit :

I1V.2.6.1 Analyse par MEB/EDS et DRX aprés I’attaque du béton par I’acide acétique :
La figure IV.46 présente le spectre atomique et la cartographie de 1’image de BHP70FS
attaqué par 1’acide acétique. L’image MEB montre que I’échantillon reste toujours sain avec
une présence trés restreinte de microfissures et de petits pores, avec des longueurs de I'ordre

de quelques nanometres.
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Figure 1V.46: Observation au MEB accompagné par des analyses par EDS pour 1’échantillon
BHP 70FS a été exposé a une solution contenant 5 % d'acide acétique pendant une période de
quatre mois.

6.77 11.44 10.76 42.54 0.8880 0.0381 1.0000
OK 52.32 66.40 10.40 367.87 0.8987 0.0326 1.0000
Al K 0.44 0.33 8.88 24.63 0.9184 0.2700 1.0126
SiK 6.06 4.38 6.92 486.88 0.9218 0.3904 1.0157
SK 0.51 0.32 5.68 46.16 0.9279 0.5693 1.0408
KK 0.33 0.17 4.56 33.86 0.9363 0.8054 1.1480
CaK 33.15 16.80 2.31 2739.66 0.9388 0.8498 1.0114
Fe K 0.43 0.16 3.78 23.53 0.9527 0.8890 1.0505

D'aprés le spectre atomique EDS il a été remarque que le BHP70FS contient des pics
de Ca, O, et C qui sont les éléments principales dans la composition des hydrates et de
I'acétate de calcium est principalement le résultat de la réaction de la portlandite, de la calcite
avec l'acide acétique. Le pic de Ca a été observé plus élevé comparativement au Si, ceci est
expliqué par I’utilisation de sable calcaire qui contient de 10% des fines <80um. Une autre
image MEB plus de grossissement X10 000 a été effectuée sur le méme échantillon. La figure
V.47 montre une cristallisation d’une texture denses réguliere en feuilles avec une trés peu
cristallisation d’un gel. Vu que I’analyse par EDS montre la richesse de 1’échantillon par le
calcium et un faible pourcentage en silicium et selon la forme de la majorité de ces cristaux
hexagonales ; nous pensons qu’il s’agit de la portlandite qui se cristallise accompagnée d'une
tres faible proportion d'acétate de calcium, qui se forme dans les pores. Une analyse par
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diffraction des rayons X a été réalisée sur un échantillon broyé afin de confirmer les résultats
obtenus par la spectroscopie EDS. La figure V.47 présente le spectre de BHP70FS obtenus
par DRX, selon les résultats les composants détectés par DRX sont la calcite CaCOsg, le
silicium SiO; et le silicate de calcium CaSiOs. L’acétate de calcium est non détecté dans
cette analyse, ceci peut étre expliquée par sa faible proportion grace a ca forte solubilité dans

I’eau.
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Figure 1V.47: Observation au MEB et DRX pour I’échantillon BHP 70FS apres 4 mois
d’immersion en solution a base de 5% d’acide acétique.

1V.2.6.2 Analyse par MEB/EDS et DRX aprés I’attaque du béton par P’acide

sulfurique :

La figure 1V.48 présente le spectre atomique et la cartographie de 1’image de BHP70FS
attaqué par 1’acide sulfurique. L’image MEB indique la présence de quelques microfissures
allongées au niveau de la pate et des granulats calcaires. Ces microfissures sont mesurées a
environ 600 micrométres de longueur. L'analyse EDS confirme la présence de pics de Ca, O,
Si, Al et C qui sont les éléments principaux dans la composition des produits de 1’hydratation.
L’absence de soufre S a été remarque dans I’analyse par EDS. Le S est un élément principal
dans la composition de I’Ettringite et gypse. Par contre la deuxiéme image de MEB plus de
grossissement X6500 présentée dans la figure 1VV.48 montre la cristallisation des sels au sein

de I’échantillon qui nous pensons que est le sulfate de calcium CaSO42H,0 (gypse). A cette
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effet, ’analyse par DRX a été effectué pour confirmer les résultats ; et effectivement selon le

spectre présenté dans la figure 1V.49, l'analyse par diffraction des rayons X détecte la

formation cristalline du sulfate de calcium CaSO42H,0 (gypse) et Calcium- Aluminum —

Silicate- Hydrate (gismondine) Ca Al2 Si2 O8 -4 H,0 F. Stoppa [72] au sein de matériau.
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Figure 1V.48: Observation au MEB accompagné par des analyses par EDS pour I’échantillon
BHP70FS aprés 4 mois d’immersion en solution a base de 5% d’acide sulfurique.
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Figure 1V.49:Analyse par DRX sur 1’échantillon BHP 70FS apres 4 mois d’immersion en
solution a base de 5% d’acide sulfurique.

1V.2.6.3 Analyse par MEB/EDS et DRX aprés ’attaque du béton par un mélange de
I’acide acétique et sulfurique sous ’effet d’une température de 20C° :

Dans la figure 1VV.50, on peut observer le spectre atomique accompagné de la cartographie de
I’'image de BHP70FS attaqué par un mélange des deux acides acétique et sulfurique. La
représentation MEB indique la présence d'un champ significatif de microfissures au sein de la
pate, dans les granulats calcaires et a l'interface entre la pate et les granulats siliceux. Les
longueurs des microfissures. L’analyse EDS montre que 1’échantillon contient des pics de

Ca, O, Si, Al et C qui représentent les éléments principaux dans la composition des produits
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d'hydratation. De plus, tout comme lors de I'attaque unique par I'acide sulfurique, le soufre S
est absent dans 1’analyse par EDS. L’image par MEB plus de grossissement X8000 présentée
dans la figure IV 50 montre aussi une cristallisation de gel au sein de I’échantillon qui nous
pensons que sont de gypse et I’acétate de calcium. Tandis, L’analyse par DRX figure 1V.51
détecte la cristallisation de sulfate de calcium CaSO42H,0O (gypse) et Calcium- Aluminum —
Silicate- Hydrate (gismondine) Ca Al, Si; Og ‘4 H,O F. Stoppa [72] au sein de
I’échantillon béton broyé. Ceci peut étre expliqué par la cristallisation des nouveaux sels dans

des points trés limités et avec des quantités tres faible.
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Figure IV.50 : Observation au MEB accompagné par des analyses par EDS pour 1’échantillon
BHP 70FS qui a été soumis a une immersion de quatre mois dans une solution composée de

5 % d'acide acétique et de 5 % d'acide sulfurique, a une température de 20 °C.
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Figure 1\V.51 : Analyse par DRX sur I’échantillon BHP70FS qui a été soumis a une
immersion de quatre mois dans une solution composée de 5 % d'acide acétique et de 5 %
d'acide sulfurique, a une température de 20 °C.
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1V.2.6.4 Analyse par MEB/EDS et DRX aprés I’attaque du béton par un melange de
I’acide acétique et sulfurique sous I’effet des cycles de gel/dégel :

La figure 1VV.52 regroupe le spectre atomique et I’image MEB de la composition BHP70FS
attaqué par un mélange des deux acides acétique et sulfurique sous 1’effet des cycles de
gel/dégel. L’image MEB montre 1’apparition d'un champ significatif de microfissures au sein
de la pate, au niveau des granulats calcaires et a l'interface entre la pate et les granulats
siliceux. Les longueurs des microfissures est de ’ordre de quelques micrometres, qui se
propages dans toutes les directions. L’analyse EDS montre que I’échantillon contient des pics
de Ca, O, Si, Al et C qui sont les éléments fondamentaux dans la composition des produits
d’hydratation. Par ailleurs, il est observé qu'il n'y a pas de soufre S dans 1’analyse pars EDS.
L’image par MEB plus de grossissement X6500 présentée dans la figure V.52 montre une
cristallisation de gel au sein de 1’échantillon avec trés faible quantité comparativement a
I’échantillon testée sous 1’effet d’une température de 20C°. En outre, nous remarquons que la
texture des hydrates est différente comparativement aux autres protocoles, on observe comme
des fractures importantes ou une cristallisation non réguliére des hydrates, ceci peut étre
expliqué par D’effet de gel/ dégel qui bris les hydrates. L’analyse par DRX figure 1V.53
détecte la formation de I'éttringite, de la Thaumasite et du gypse par cristallisation dans

I'échantillon de béton broyé.
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E
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Figure 1V.52: Observation au MEB accompagné par des analyses par EDS pour 1’échantillon

BHP 70FS aprées 4 mois d’immersion en solution de composée d'un mélange de 5 % d'acide

acetique et de 5 % d'acide sulfurique, soumise aux cycles de gel et de dégel.
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Figure 1V.53: Analyse par DRX sur 1’échantillon BHP70FS aprés 4 mois d’immersion en
solution a base de 5% d’acide acétique et 5% de I’acide sulfurique sous I’effet des cycles de
gel/dégel.

1V.2.6.4 Analyse par MEB/EDS et DRX aprés I’attaque du béton par un mélange de
I’acide acétique et sulfurique sous I’effet d’une température élevée de 50C° :

La figure 1VV.54 illustre le spectre atomique et la cartographie de I’image de BHP70FS attaqué
par un mélange des deux acides acétique et sulfurique sous 1’effet d’une température élevée
de 50C°. La représentation MEB démontre la formation de pores et de microfissures au
niveau de la pate, des granulats calcaires, et a I'interface entre la pate et les granulats siliceux.
Les longueurs des microfissures observées sont de quelques micromeétres que se propages
dans toutes les directions. L’analyse EDS montre que 1’échantillon contient des pics de Ca, O,
Si, Al et C qui sont les éléments majeurs interviennent dans la composition des produits
d'hydratation et de l'acétate de calcium. En outre, on constate I’absence de soufre S a été
remarque dans I’analyse pars EDS. L’image par MEB plus de grossissement X6500 présentée
dans la figure 1V.54 montre une cristallisation de gel au sein de 1’échantillon a proportion
importante comparativement aux attaques par acides, a une température de 20°C et sous
I'influence des cycles de gel et de dégel, on observe I'apparition de microfissures significatives
au niveau des hydrates et le gel forme, ceci peut étre expliqué par I’effet de haute température
qui accélere les réactions chimiques est par conséquent augmente les proportions des sels
résultent. Contrairement, L’analyse par DRX figure 1V.55 détecte la cristallisation de

I’Ettringite et gypse au sein de 1’échantillon béton broye.
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Figure 1V.54: Observation au MEB accompagné par des analyses par EDS pour I’échantillon
BHP70FS aprés 4 mois d’immersion en solution a base de mélange de 5% d’acide acétique et

5% d’acide sulfurique sous I’effet d’une température élevée de 50C°.
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Figure 1V.55: Analyse par DRX sur 1’échantillon BHP70FS aprés 4 mois d’immersion en
solution a base de 5% d’acide acétique et 5% de l’acide sulfurique sous I’effet d’une

température élevee de 50C°.
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IV.3 Synthése du chapitre:

L'examen de la durabilité des diverses compositions des BHP soumises a des attaques
acides uniques acétique et sulfurique nous a montré que la résistance chimique et mécanique
des BHP a été légérement affectée par I’attaque d’acide acétique, tandis, une baisse notable
des caractéristiques physico-mécaniques a été observee suite a l'attaque de I'acide sulfurique.
La diminution de la résistance mécanique a la compression atteint 46 %, et les pertes de masse

relatives s'élevent a 5 %.
Attaque des mélanges d’acides combinés a une température de 20°C:

L'évaluation de la durabilit¢ des BHP face a un mélange d'acides (acétique et
sulfurique) & une température ambiante de 20°C a démontré une augmentation des vitesses
d'altération et des taux de variation de masse a la fin de I'expérience, dont ces taux étant
presque le double comparativement aux attaques par 1’acide sulfurique et six fois supérieur
comparativement aux attaques par 1’acide acétique. Une chute considérable de la résistance
mécanique a été observée dans tous les échantillons testés.

L’application de conditions climatiques combinées aux essais accélérées des attaques

par le mélanges d’acides nous a permet de tirer les principales conclusions suivantes :

Attaque des mélanges d’acides combinés a ’effet de gel/dégel :

La résistance aux altérations extérieurs et mécanique des BHP testés a été remarqué
superieur a celles testées a une température de 20°C. En outre, les caractéristiques physiques
porosités accessible a 1’eau, vitesse du son des échantillons testées aux attaques par un
mélange d’acides combinés a I’effet de gel/dégel ont été remarquées meilleurs a celles testées

a température de 20°C.
Attaque des mélanges d’acides combinés a une température élevée de 50°C:

L’étude de la durabilité des BHP aux attaques par un mélange d’acides combinés a
une température élevée de 50°C montre que 1’acidité des solutions agressives reste inférieure
a quatre 4 au cours des vingt 20 premiers jours d'immersion des échantillons dans la solution.
On a constaté que les taux de variation des masses étaient plus faibles a celle obtenues par
attaque d’acides a une température de 20°C ; cela peut s'expliquer par la solubilité ainsi qu'a
la dégradation de la couche supérieure des échantillons. Il a été noté que la porosité accessible

a l'eau est légérement plus élevée, surtout pour les échantillons a base de fumee de silice.
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Cette observation peut étre attribuée a I'adhérence de la couche endommageée sur I'échantillon,
ce qui conduit & une augmentation de la porosité et a une réduction de la vitesse du son. Les
taux de diminution de la résistance a la compression ont atteint des niveaux maximaux lors de
cette expeérience, cela est attribué a I'accélération du processus de dégradation provoquée par

l'augmentation de la température.

L'étude de la microstructure a démontre la cristallisation du sulfate de calcium CaSO,-2H,0,
connu sous le nom de gypse dans les différents protocoles utilisés. Une cristallisation des
hydrates différents a été observée dans 1’échantillon testé aprés 1’attaque par un mélange
d’acides sous I’effet des cycles de gel/dégel, et ce, en comparaison avec les échantillons
examinés a des tempeératures de 20°C et 50°C. L’attaque par un mélange d’acides combinés
aux cycles de gel/dégel montre la cristallisation de I'éttringite, de la Thaumasite. Les
proportions des gels cristallisés ont été remarqués trés faibles comparativement aux autres
protocoles, ceci justifie les meilleurs caractéristiques physico-mécaniques des BHP obtenues
a l'issue de l'essai d'attaque réalisé avec le mélange d'acides combiné aux cycles de gel et de

dégel.

sous l'effet d'une température de 50 °C, l'attaqgue du BHP 70FS par un mélange d'acides
conduit a la formation de cristaux de sulfate de calcium CaSO,-2H,O (gypse) qui a été
détectés aussi a la suite de I'attaque de mélange des acides a une température de 20 °C, les
proportions des sels nouvellement détectés a haute température ont été remarqués supérieurs
a celles obtenues sous une température de 20C°. Cette augmentation dans les proportions peut
étre expliqué, par I’accélération des réactions chimiques sous une température élevée, et qui
provoqué un endommagement dans le BHP et par conséquent une diminution de ces

caractéristiques mécaniques, qui ont été observées supérieur aux autres protocoles.

162



CHAPITRE V : DURABILITE AUX SULFATES

V.1. Introduction : la présente étude a été consacré a (I) L'analyse de la durabilité des
bétons haute performance contenant ou non du fumé de silice face aux agressions extérieures
du sulfate de magnésium MgSO, a une concentration de 5 % a une température ambiante de
20 °C. (1) Evaluation de la durabilité des BHP avec et sans fumé de silice sous I'influence du
sulfate de magnésium MgSO, en tenant compte des effets conjugués des cycles de gel et de

dégel et sous I’effet d’une température élevée de 50°C.
V.2. Résultats et interprétation :

V.2.1. Durabilité des BHP face aux agressions causées par le sulfate de magnésium

MgSO4 a une température ambiante de 20°C :

V.2.1.1. Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes apres les essais : la figure V.01

montre 1’aspect extérieur et intérieur des éprouvettes a la fin d’essai.

Figure V.01 : Aspect extérieur et intérieur aprés nettoyage des éprouvettes testées sous

une température de 20C°.
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Les éprouvettes maintenues dans une solution contenant des sulfates de Magnésium MgSO4
sous une température ambiante 20C° ont éte caractérisées par une surface lisse sans fissures
avec un aspect blanchétre dans quelques zones de la surface externe. Apres le découpage des
éprouvettes aucune modification n’a été observée a I’intérieur des éprouvettes en BHP. Le

changement de couleur apparait uniquement a la surface voir figure \V.01.

V.2.1.2 Interprétation des résultats en relation avec les parameétres de formulation :
V.2.1.2.1 Taux de variation des masses

Les figures V.02 a V.09 illustrent I'évolution des taux de variation des masses en fonction du
temps, ainsi que des rapports E/C et de la substitution de la fumée de silice. Elles présentent
également la résistance mécanique a la compression et a la flexion, la porosité accessible a
I'eau et la vitesse du son, pour les divers BHP examinés dans une solution agressive de sulfate
de magnésium MgSO, a une température ambiante de 20 °C.

Les courbes d'évolution des masses en fonction du temps pour les différents échantillons
testés jusqu'a I'age de six mois sont présentées dans les figures V.02, V.04 et \V.06. Selon ces
courbes on constate une légere augmentation des masses dans tous les échantillons en
fonction du temps. Les taux d'augmentation des masses pour les échantillons sans fumée de
silice ont été constatés supérieurs a ceux des échantillons avec fumée de silice, dont la valeur
maximale ne dépasse pas 0,8 %. Les taux maximaux d’augmentation des masses sont tres peu

influencés par la variation d’E/C.
V.2.1.2.2 Evolution de la résistance mécanique a la compression :

Les graphiques présentés dans les figures V.03, V.05 et V.07 montrent I'évolution de la
résistance mécanique a la compression, tant avant qu'apres une période de six mois
d'exposition au sulfate de magnésium MgSO,. Une diminution de cette résistance a été
constatée dans tous les BHP. Le taux maximal de diminution a été observé dans les
compositions sans fumé de silice sa valeur atteint 12.14% voir figure VV.08. En résume,
I'integration de la fumée de silice contribue de maniére significative a améliorer la résistance
mécanique sous I’effet d’attaque par le sulfate de Magnésium MgSO,. La fumeé de silice
réduit la concentration de portlandite Ca(OH), dans le béton. Cependant, la proportion de gel
C-S-H dans le béton contenant de la fumée de silice augmente, ce qui conduit a une structure
plus dense (voir les valeurs de la porosité accessible a 1’eau) et améliore la résistance

mécanique. Cette structure dense empéchera la peénétration des ions sulfates et, en
conséquence, retardera les réactions d'attaque des sulfates et la formation de nouveaux sels de
gypse et d'Ettringite, qui ont un impact négatif sur les propriétés initiales des BHP.
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examinées a une température de 20 °C avec un rapport E/C de 0,25.
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Figure V.04 : Taux de variation de la masse des échantillons soumis a une température de 20
°C avec un rapport E/C de 0,3.

120 , : , : ,

T T
J{C_—_JRc A 603

[ JRc SULFATE /T=20C°®
100 — -

80 -

60 .

40+ -

20 -

RESISTANCE A LA COMPRESSION EN MPA

BHP 70 BHP 75 FS
COMPOSITIONS
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examinées a une température de 20°C avec un rapport E/C de 0,3.
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Figure V.06 : Taux de variation de la masse des échantillons soumis a une température de
20°C avec un rapport E/C de 0,35
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Figure V.07 : Variation de la résistance mécanique a la compression des éprouvettes
examinées a une température de 20°C avec un rapport E/C de 0,35.
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Figure V.08 : Taux de variation de la résistance a la compression des échantillons soumis a

une température de 20 °C.

V.2.1.2.3 Porosité accessible a ’eau :

Les courbes d'évolution de la porosité accessible a I'eau sont illustrées dans les figures V.09,
V.11 et V.13 montrent une diminution de la porosité accessible a I’eau dans toutes les

compositions des BHP apres 1’attaque par le sulfate de Magnésium MgSO..
V.2.1.2.4 Vitesse du son :

Les histogrammes des figures V.10, V.12 et V.14 regroupent les valeurs de la vitesse du son
des différentes compositions avant et apres I’attaque par le sulfate de Magnésium MgSQO,,
selon les résultats on constate une légére augmentation de la vitesse du son dans la majorité
des compositions testées. Ceci peut étre traduit par une modification de microstructure des

BHP I’attaque (présence d’un nouveau matériau a des caractéristiques différentes).
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Figure V.09: Variation de la porosité des échantillons soumis & une température de 20 °C

avec un rapport E/C de 0,25.
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Figure V.10: Variation de la vitesse du son des éprouvettes examinées a une température de
20 °C avec un coefficient E/C de 0,25.
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Figure V.11: Variation de la porosité des échantillons soumis & une température de 20 °C
avec E/C=0.3.
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Figure V.12: Variation de la vitesse du son des éprouvettes examinées a une température de
20 °C avec E/C=0.3
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Figure V.13: Variation de la porosité des échantillons soumis & une température de 20 °C
avec E/C=0.35
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Figure V.14: Variation de la vitesse du son des éprouvettes examinées a une température de
20 °C avec E/C=0.35.
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La réduction de la porosité accessible a I'eau et I'augmentation de la vitesse du son peuvent
étre attribuée a la cristallisation de nouveaux composés dans les pores, résultant des réactions

chimiques entre les sulfates de magnésium (MgSO4) et les produits de I'hydratation.

V.2.2. Ladurabilité des BHP face aux agressions du sulfate de magnésium MgSO4 sous

I'influence des cycles de gel et de dégel :

V.2.2.1 Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes apres les essais : la figure V.15

montre ’aspect extérieur et intérieur des éprouvettes a la fin d’essai.

Figure V.15: Aspect extérieur et intérieur aprés nettoyage des éprouvettes sous 1’effet des
cycles gel et de dégel.
Les éprouvettes, immergées dans une solution de MgSO4 et exposées a des cycles gel/dégel
ont été caractérisées par une surface lisse sans fissures avec un aspect blanchatre dans
quelques zones de la surface externe. Aprés le découpage des éprouvettes aucune
modification n’a été observée a l’intérieur des éprouvettes en BHP. Le changement de

couleur apparait uniquement a la surface voir figure \V.15.

V.2.2.2. Interprétation des résultats en tenant compte des paramétres de formulation:

V.2.2.2.1 Taux de variation des masses

Les graphiques V.16 a V.2 présentent I'évolution des taux de variation des masses, de la

résistance a la compression, de la porosité accessible a I'eau et de la vitesse du son pour les
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difféerentes compositions de BHP examinées dans une solution agressive de sulfate de
magnésium MgSO4, sous l'influence des cycles de gel et de dégel, en tenant compte des
rapports E/C et de la substitution par de la fumée de silice.
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Figure V.16: Taux de variation de la masse sous l'influence des cycles de gel et de dégel avec
E/C=0.25
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Figure VV.17: Résistance mécanique a la compression sous I’effet des cycles gel/dégel avec
E/C=0.25.
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Figure V.18: Taux de variation de masse sous I’effet des cycles gel/dégel avec E/C=0.3
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Figure VV.19: Résistance mécanique a la compression sous I’effet cycles de gel et de dégel
avec E/C=0.3.
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Figure V.20: Taux de variation de masse sous I’effet des cycles gel/dégel avec E/C=0.35
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Figure V.21: Résistance mécanique a la compression sous I’effet des cycles gel/dégel avec
E/C=0.35.

Les figures V.16, 18 et 20 montrent les courbes de la variation des masses en fonction du

temps des différents échantillons examinés jusqu'a I'age de six mois. Selon ces courbes on

constate une légere augmentation des masses dans tous les echantillons au cours du temps,

avec des taux d'augmentation des masses atteignant des niveaux maximaux, ont été observés
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dans les échantillons sans fumé de silice sa valeur maximale n’excéde pas le 0.45%, il s'agit
donc de la moitié des taux constatés dans le cadre des évaluations de durabilité des BHP en
présence de sulfates a une température de 20 °C. En outre, une Iégére diminution des masses a
été notée dans les formulations des BHP contenant de la fumée de silice, avec une valeur
maximale de 0.20%, ceci est expliqué par un léger écaillage des échantillons, qui est le
résultat des cycles de gel et de dégel. Les variations de masse sont tres peu affectées par les
modifications du rapport E/C.

V.2.2.2.2 Evolution de la résistance mécanique a la compression : Les figures V.17, 19 et
21 illustrent les courbes représentant I'évolution de la résistance mécanique a la compression
avant et aprés une exposition de six mois au sulfate de magnésium MgSO,. L'effet combiné
des attaques par le sulfate de magnésium MgSO, et des cycles de gel/dégel a montré un
impact défavorable sur la durabilit¢ des BHP, entrainant une baisse de la résistance
mécanique a la compression, surtout dans les formulations de BHP sans fumée de silice. La
diminution maximale de la résistance mécanique a la compression a été observée dans les

compositions sans fumée de silice, atteignant 23,89 %, comme le montre la figure V.34.

V/.2.2.2.2 Porosité accessible a I’eau : La figure V.22 illustre les courbes d'évolution de la
porosité accessible a I'eau pour les diverses compositions, tant avant qu'aprés I'exposition au
sulfate de magnésium MgSQOy,, en tenant compte des effets des cycles de gel et de dégel. Une
diminution de la porosité accessible a 1’eau dans toutes les compositions des BHP aprés
I’attaque par le sulfate de Magnésium MgSO,. Cette diminution a été remarqué inférieure a
celles obtenues sous une température de 20C° notamment les compositions sans fumé de

silice.

V.2.2.2.3 Vitesse du son : Dans I’histogramme de la figure V.23, les valeurs de la vitesse du
son des diverses compositions sont rassemblées, tant avant qu’apres 1’attaque par le sulfate de
magnésium MgSO,, en prenant en compte les effets des cycles de gel/degel, il ressort des
résultats une légére augmentation de la vitesse du son dans la majorité des compositions
testées comparativement aux valeurs mesurés avant immersion des éprouvettes dans la
solution agressive. Ainsi, le taux d’augmentation des vitesses a été remarqué un peu faible
pour les compositions sans fumé de silice comparativement aux vitesses mesurés apres les

essais de durabilité aux attaques par les sulfates sous l'influence d'une température de 20 °C.

La réduction de la porosité accessible a I'eau et l'augmentation de la vitesse du son peuvent

étre expliqué par la cristallisation dans les pores des nouveaux composés se forment a la suite
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des réactions chimiques entre les sulfates de magnésium MgSO, et les produits de

I'nydratation.
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Figure V.22: vitesse du son sous 1’effet des cycles gel/dégel
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Figure V.23: Porosité accessible a 1’eau sous ’effet des cycles gel/dégel

V.2.3. Ladurabilité des BHP soumis aux attaques du sulfate de magnésium MgSO4 sous

I’effet d’une température élevee de 50C°:
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V.2.3.1 Aspect extérieur et intérieur des éprouvettes apres les essais : la figure V.24

montre 1’aspect extérieur et intérieur des éprouvettes a la fin d’essai.

'BHP70FS

e

Figure V.24: Aspect extérieur et intérieur apres nettoyage des éprouvettes sous 1’effet d’une
température élevée de 50C°.

Les éprouvettes maintenues dans une solution de sulfates de magnésium MgSO,, exposées a
une température élevée de 50°C ont été caractérisées par une surface lisse sans fissures avec
un aspect blanchatre dans quelques zones de la surface externe. Apres le découpage des
éprouvettes aucune modification n’a été observée a I’intérieur des éprouvettes en BHP. Le

changement de couleur apparait uniquement a la surface voir figure \VV.24.

V.2.3.2. Interprétation des résultats en relation avec les parameétres de formulation E/C
et F.S:

Les figures V.26 et V.30 présentent I'évolution des taux de variation des masses, de la
résistance mécanique a la compression et a la flexion, de la porosité accessible a I'eau, ainsi
que de la vitesse du son des diverses compositions de BHP testées dans une solution agressive
de sulfate de magnésium MgSQy,, sous l'effet d'une température élevée de 50°C, en fonction
des rapports E/C et de la substitution par de la fumée de silice.

V.2.3.2.1 Taux de variation des masses :

Une augmentation des masses au cours du temps pour chacune des compositions de BHP
examinées. La composition BHP 70 sans de fumée de silice affiche un taux d'augmentation
maximal atteignant 1,65 %, alors que le taux d'augmentation des masses des BHP a base de
fumée de silice ne dépasse pas 1 %. Par ailleurs, ce taux d'augmentation des masses s'accroit

avec I'élévation du rapport E/C.
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Figure V.25: Taux de variation de masse sous I’effet d’une température élevée de 50C° avec
E/C=0.3
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Figure V.26: Taux de variation de la masse en présence de fumée de silice sous l'influence
d'une temperature élevée de 50 °C avec E/C=0.25, E/C=0.3 et E/C=0.35
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Figure V.27: Résistance mécanique a la compression sous 1’effet d’une température élevée
de 50C°.
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Figure V.28: Taux de variation de la résistance mécanique a la compression sous

I'influence d'une température élevée de 50°C.
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V.2.3.2.2 Evolution de la résistance mécanique a la compression :

Une diminution de la résistance a la compression a été observée a la fin de I'attaque. Selon la
figure V.29, le taux de réduction atteint 22 % pour la composition BHP 70 (sans fumée de
silice) et environ 15 % pour les autres compositions contenant de la fumée de silice.
L'agression provoquée par le sulfate de magnésium, MgSO,, sous l’effet d’une haute
température présente des effets plus dangereux comparativement aux attaques par sulfate sous

une température de 20C° et sous 1’effet combiné aux cycles de gel/dégel.

V.2.3.2.3 Vitesse du son :

La figure V.23 illustre un histogramme qui regroupe les valeurs de la vitesse du son des
différentes compositions avant et aprés 1’attaque par le sulfate de Magnésium MgSO, sous
I’effet d’une haute température, selon les résultats on constate une Iégere augmentation de la
vitesse du son dans la majorité des compositions testées comparativement aux valeurs

mesurés avant immersion des éprouvettes dans la solution agressive.
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Figure V.29: Evolution de la vitesse du son sous ’effet d’une température élevée
de 50C°.

V/.2.3.2.4 Porosité accessible a I’eau : Une reduction de la porosité accessible a I'eau des

échantillons a été constatée d'aprés les resultats obtenus aprés [I’attaque du sulfate de
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magnésium MgSO, sous ’effet d’une température de 50°C aprés 180 jours d’immersion des

éprouvettes dans la solution agressive figure V.30 .
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Figure V.30: Porosité accessible a ’eau sous 1’effet d’une température élevée de 50C°.

V.3. ETUDE COMPARATIVE

V.3.1 Taux de variation de masses : En se référant a I'nistogramme de la figure V.31, il est
observé que les mesures des variations de masse sont réalisées lors de I’attaque du sulfate de
magnésium MgSO, sous D’effet d’une température de 20C°, sous l'influence d'une
température de 20 °C, ainsi que des cycles de gel et de dégel, et en raison d’une température
élevée de 50 °C apres 180 jours d’immersion des éprouvettes dans la solution agressive. On
constate que 1’application combinée des conditions climatiques et de l'attaque du sulfate de
magnésium MgSO, sur les BHP entraine un effet significatif sur la variation relative des
masses. En effet, le taux d'augmentation des masses des diverses compositions de BHP,
exposées a une température élevée de 50°C, a été observé comme étant supérieur
comparativement aux autres protocoles. Cela peut étre interprété par l'accélération des
réactions chimiques sous l'effet de températures élevées, entrainant une augmentation de la
masse des sels resultants, ce qui accroit la masse des échantillons. Le classement des
échantillons, tel qu'illustré dans le graphique de la figure V.31, se trouve dans les zones Il et
IV, ou une augmentation maximale de la masse de 1,6 % a été observée dans les échantillons

testés a une température de 50 °C.
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V.3.2 Porosité accessible a ’eau :

Les résultats indiquent qu'une diminution de la porosité accessible a I'eau des échantillons a
été notée apres 1’attaque du sulfate de magnésium MgSO, sous ’effet d’une température de
20C°, sous I’effet des cycles gel/dégel et sous I’effet de températures élevées atteignant 50°C
apres une immersion de 180 jours des éprouvettes dans la solution agressive, comme le
montre la figure V.32; les valeurs minimales ont été observées dans les échantillons soumis a
une temperature élevée de 50°C, ou la majorité des échantillons a été classée dans la Zone I,
avec des valeurs de porosité accessible a l'eau ne dépassant pas 5 %. Cela s'explique par
I'accélération des réactions chimiques induites par la haute température, entrainant une
augmentation de la masse des sels formés, qui occupe le volume des vides dans les

échantillons et réduit ainsi leur porosité accessible a I'eau.
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Figure V.31: Taux de variation de masse des protocoles utilisés.
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Figure V.32: Porosité accessible a 1’eau des protocoles utilisés.

V.3.3 Résistance mécanique a la compression :

Les figures V.33 et 34 illustrent I'évolution de la résistance mécanique a la compression ainsi
que les taux de variation successifs aprés 180 jours d'immersion des échantillons dans une
solution agressive a base de sulfate de magnésium (MgSO,), en tenant compte des effets de
températures de 20 °C et 50 °C, ainsi que des cycles de gel et de dégel. De maniére générale,
une diminution de la résistance mécanique a la compression est observée dans toutes les
combinaisons. Les taux de diminution les plus élevés ont été notés pour les échantillons
exposeés a une solution de sulfate de magnésium (MgSO,) a une temperature élevée de 50 °C,
ou le taux de diminution variait entre 15,08 % et 22,3 % dans les zones Il et Ill, comme le
montre la figure V.34. L'attaque par le sulfate de magnésium (MgSO4) associée aux cycles de
gel et de dégel entraine une réduction de la résistance mécanique a la compression qui depasse
celle observee avec l'attaque de MgSO, a 20 °C, avec des taux de diminution enregistrés a la
fin de ce test variant de 10,49 % a 19,28 % dans les zones Il et IIl. Les mesures de la
résistance mécanique a la compression, apres exposition au MgSO,4 a 20 °C, montrent que la
diminution ne dépasse pas 12,14 %, avec des valeurs variant de 7,69 % a 12,14 % dans les

zones | et II.
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Figure V.33: Résistance mécanique a la compression des protocoles utiliseés.
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Figure V.34: Taux de variation R des protocoles utilisés.

V.4 Analyses microstructures :
Des analyses microstructures par MEB/EDS et par DRX ont été effectués a la fin des

essais d’attaques par les sulfates afin de vérifier tous types de modification au sein du
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matériau, et ce a 1I’échelle microscopique. Nous avons choisi la composition BHP70FS pour

notre étude microscopique. Les résultats obtenus sont comme suit :

V.4.1 Analyse par MEB/EDS et DRX aprés ’attaque du béton par le sulfate de
magnésium sous I’effet d’une température de 20C° :

La figure V.35 présente le spectre atomique et la cartographie de I’image de
BHP70FS attaqué par le sulfate de magnésium. L’image MEB montre 1’apparition des
microfissures au niveau de la pate, au niveau des granulats calcaires et a 1’interface pate
granulats siliceuses. Les longueurs des microfissures dépassent le 300 um. L’analyse EDS
montre que 1’échantillon contient des pics de Ca, O, Si, Al et C qui sont les éléments
principaux dans la composition des produits de I’hydratation. On constate 1’absence de soufre
S dans I’analyse pars EDS. L’image par MEB plus de grossissement X6500 présentée dans la
figure 05 montre aussi une cristallisation de gel au sein de 1’échantillon qui nous pensons que
sont de silicium.

Tandis, 1’analyse par DRX figure V.36 détecte la cristallisation de sulfate de calcium
CaS042H,0 (gypse) et Calcium- Aluminum —oxide sulfite- Hydrate Cag Al, Og(SO3)3

.32.H,0 au sein de I’échantillon béton broyé. ——
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Figure V.35: Observation au MEB accompagné par des analyses par EDS pour I’échantillon
BHP 70FS aprés avoir été immergé pendant six mois dans une solution de 5 % de sulfate de
magnésium a une température de 20 °C.
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Figure V.36: Analyse par DRX sur 1’échantillon BHP 70FS aprés avoir été immergé pendant
six mois dans une solution de 5 % de sulfate de magnésium a une température de 20 °C.
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V4.2 Analyse par MEB/EDS et DRX apreés P’attaque du béton par le sulfate de
magnésium sous I’effet des cycles de gel/dégel :

La figure V.37 regroupe le spectre atomique et I’image MEB de la composition
BHP70FS attaqué par une solution contenant du sulfate de magnésium soumise aux cycles de
gel et de dégel. L’image MEB montre I’apparition d'un réseau significatif de microfissures au
sein de la pate, les granulats calcaires, siliceux et a l'interface entre la pate et les granulats.

Les microfissures ont une longueur approximative de 450 um, qui sont propages dans
toutes les directions. L’analyse EDS montre que 1’échantillon contient des pics de Ca, O, Si,
Al et C qui sont les éléments principaux dans la composition des produits de I’hydratation. En
outre, on constate I’absence de soufre S a été remarque dans 1’analyse pars EDS. L’image par
MEB plus de grossissement X5000 présentée dans la figure V.37 montre une cristallisation
de gel au sein de 1’échantillon avec une texture différente comparativement a la texture de
I’échantillon testée sous 1’effet d’une température de 20C°, on observe comme des fractures
importantes ou une cristallisation non réguliére des hydrates, ceci peut étre expliqué par
I’effet de gel/ dégel qui bris les hydrates. L’analyse par DRX figure V.38 détecte la
cristallisation de la calcium silicium sulfate hydroxide hydrate CazSi(OH)s(SO4),-12H,0
(kottenheimite) est minérale du groupe de 1’Ettringite appelé aussi la thaumasite NIKITA V

[73], et le calcium sulfur oxide hydrate Ca(S;03)(H20)s au sein de 1’échantillon béton broyé.
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Figure V.37: Observation au MEB accompagné par des analyses par EDS pour 1’échantillon
BHP suite a une immersion de six mois dans une solution de sulfate de magnésium a 5 %,

exposée aux variations de gel et de dégel.

Counts ‘ ‘ ‘ T ‘ ‘

ech 07
01-072-1214
01-075-8320
00-064-0166
640000 01-073-9289

00-@13-0563

(H20)6
©H )6 (S 04)2-12 H2 0; Ca2 AI3 Si3 012 (O H f——

-12H20;Ca(S203)(H20)

6 (S 04)212H20

Si3012 (O H)

3) (H2 0)6; Ca2 AI3 i3 012 (O Hf——

-12H20

360000 —

H20;Ca(S203)(H20)6

S
S
o

©3;Ca(S203)(H20)6; Ca2 AI3Si3012 (OH)Y

$203)(H20)6; Ca2 AI3Si3012(0H)

a3 Si(OH)6(S04)2-12 H2

Ca(5203)(H20)6

Ca C 03; Ca3

Ca (S203)(H20)6

160000 —| t |

OH)%(S

a3Si
a3 si (
(OH)6
=i 02;
3 C03; Ca
a 03

6.(S 04)2 12 H2 0; Ca (52 03)

aCo03
Ca C03;Si02

Ca3 Si

| 1’

Position [°28] (Copper (Cu))

o

@

el
i

S 2
e N
{ l © M K g
W | i I
" | Il ’| ’
— ——T .

g
)
\
40 50 60 70

Ca CO3
aCo03

40000 —

3
f
I
I
I

Uk
I

Figure V.38: Analyse par DRX sur 1’échantillon BHP 70FS suite & une immersion de six

mois dans une solution de sulfate de magnésium a 5 %, exposée aux variations de gel et de
dégel.

V4.3 Analyse par MEB/EDS et DRX aprés Pattaque du béton par le sulfate de
magnésium sous I’effet d’une température élevée de 50C° :

La figure V.39 illustre le spectre atomique et la cartographie de I’image de BHP70FS
soumise a une solution contenant du sulfate de magnésium sous I’effet d’une température
élevée de 50C°. La visualisation par microscopie électronique & balayage révele I'apparition
de pores et de microfissures au sein de la pate, ainsi qu'a l'interface entre la pate et les
granulats. Les microfissures ont des longueurs de quelques micromeétres que se propages dans

toutes les directions. L’analyse EDS montre que I’échantillon contient des pics de Ca, O, Si,
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Al et C qui sont les éléments principaux dans la composition des produits de I’hydratation. En
outre, on constate I’absence de soufre S a été remarque dans 1’analyse pars EDS. L’image par
MEB plus de grossissement X5000 présentée dans la figure V.39 montre une cristallisation
trés peu de gel au sein de 1’échantillon comparativement aux agressions des sulfates sous une
température de 20°C et sous l'influence des cycles de gel et de dégel. L’analyse par DRX
figure V.40 détecte la cristallisation de silicium SiO,, la calcite et Calcium- Aluminum —
Silicate- Hydrate (gismondine F. Stoppa) Ca Al, Si; Og-4 H,O au sein de 1’échantillon

béton broyé. Nous remarquons I’absence totale de 1’¢1ément de soufre S dans 1’échantillon.
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Figure V.39: Observation au MEB accompagné par des analyses par EDS pour 1’échantillon
BHP 70FS suite a une immersion de six mois dans une solution composée de 5 % de sulfate

de magnésium, a une température élevée de 50 °C.
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Figure V.40: Analyse par DRX sur 1’échantillon BHP 70FS suite a une immersion de six
mois dans une solution composée de 5 % de sulfate de magnésium, a une température élevée
de 50 °C.

194



CHAPITRE V : DURABILITE AUX SULFATES

V.5 Synthese de chapitre :

Résistance chimique aux agressions causées par le sulfate de magnésium MgSO4 a une

température de 20 °C :

La résistance des BHP face aux agressions du sulfate de magnésium MgSQO, a une
température de 20 °C a révélé une augmentation des masses ainsi qu'une réduction de la
porosité accessible a I'eau a la fin de teste. Une diminution de la résistance mécanique a été

constatée dans I'ensemble des échantillons analysés.

L'application des conditions climatiques, combinée aux essais accélérés sur les
agressions causées par le sulfate de magnésium MgSO4, a permis de dégager les conclusions

principales suivantes. :

Résistance chimique face aux agressions du sulfate de magnésium MgSO, sous

I'influence des cycles de gel et de dégel:

Les résultats montrent que la résistance mécanique des compositions de BHP aux
agressions d'une solution de sulfate de magnésium MgSO,, sous I'effet des variations de gel et
de dégel, est inférieure a celle des échantillons soumis a une température de 20 °C. En outre,
la la porosité accessible a I'eau des échantillons a été constatée comme étant inférieure a celle

des échantillons examinés a une température de 20 °C

Résistance chimique face aux agressions du sulfate de magnésium MgSO, a une

température élevée de 50 °C :

L'analyse de la résistance des BHP aux attaques du sulfate de magnésium MgSO, a
une température de 50°C montre que les taux d'augmentation de masse des diverses
compositions testées sont significativement plus éleves que ceux observes lors de I'attaque par
MgSO, a 20 °C, ainsi que lors des agressions de MgSO,4 en combinaison avec des cycles de
gel et de dégel.
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VI.1. Introduction : Ce chapitre se concentre sur l'analyse de la durabilité des bétons a
hautes performances, élaborés a partir de granulats calcaires concassés extraits des carriéres
de la région de Laghouat, ainsi que d'un mélange de deux types de sable, a savoir le sable
calcaire concassé et le sable naturel. Des formulations de bétons a hautes performances, avec
et sans ajout de fumée de silice, ont éte réalisées, et la perméabilité au gaz a été évaluée selon
la norme XP P18-463. L’étude de la durabilité des bétons a hautes performances en ce qui

concerne la carbonatation est abordée a la fin de ce chapitre.

V1.2. Résultats et discussion :
V1.2.1. Perméabilité au gaz

Les résultats des évaluations de la perméabilité aux gaz des différentes formulations des BHP
proposées sont regroupés dans le tableau VI1.01 et la figure VVI1.01, le taux de saturation calculé
pour chaque composition voir tableau V1.01 varie entre 24-38% les valeurs de la perméabilité
au gaz varie de 3.75.10"%-28.26.10™® m?. On constate généralement que la perméabilité au
gaz décroit lorsque le rapport E/C diminue et que des additions pouzoulaniques, telles que le
fume de silice, sont ajoutées, a lI'exception de la composition BHP70FS ou Kg,, est remarquée

supérieure a celle de BHP65.

Tableau V1.01 : Perméabilité au gaz des BHP proposes, résistance moyenne a la
compression, taux de saturation, porosité accessible a I’eau.

Compositio  Tau de saturation Perméabilité E/C E/L Resj Reeoj Porosité
n Séchage de 03j a au gaz en (10 MPa MPa accessible a
T=80C° Sr en % 18) m? ’eau en %
BHP 80 38 4.97 0.25 0.25 84.26 89.8 7.46
BHP 70 27 20.69 0.30 0.3 7251 80.89 8.79
BHP 65 24 10.3 0.35 0.35 68.9 75.5 10.07
BHP 85FS 25 3.75 0.27 0.25 86.71  95.48 7.18
BHP 75FS 37 9.61 0.33 0.30 75.62 89.5 8.51
BHP 70FS 35 28.26 0.38 0.35 68.87 76.75 10.44
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Figure VI.01 : Perméabilité au gaz des six BHP proposés.
V1.2.1.1. Discussion des résultats en fonction des parameétres de formulation :

En tenant compte des résultats démontrés dans le tableau V1.01 et la figure VV1.02 on
constate une diminution significative du coefficient de perméabilité au gaz a été observée
avec l'ajout de fumée de silice, ainsi qu'une diminution du rapport E/C, a I'exception de
BHP70FS ou la perméabilité mesurée est de 1’ordre de 28.26.10™% m? et ceci est peut étre
expliqué par I’existence des microfissures initiales au sein du matériau ou apparaissent au

cours du séchage des échantillons.
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Figure VI1.02 : Perméabilité au gaz des BHP proposés avec les parameétres de formulation.
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V1.2.1.2. Analyse des résultats en tenant compte des propriétés physico-mécaniques :

Les figures V1.03 et 04 illustrent les valeurs de la perméabilité aux gaz en fonction
de la résistance a la compression et de la porosité accessible a I'eau, ces mesures ayant été

effectuées a I'age de 60 jours.

En se basant sur les résultats synthétisées dans les figures VI.09 et VI1.10 on constate que la
perméabilité au gaz se réduit en fonction de I'accroissement de la résistance a la compression
et de la diminution de la porosité, surtout pour les BHP avec ajout de pouzzolane ou une
résistance mécanique a la compression moyenne 76.75 - 95.48 MPa et la porosité accessible a
I’eau 7.18-10.44%. Les valeurs de perméabilité aux gaz Ky, entre 3.75.10™° - 28.26.10™ m*.
En outre, aune relation directe entre 1’évolution de la résistance mécanique et la perméabilité

aux gaz n’a été observé pour les BHP sans ajout pouzoulanique.
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Figure VI1.03 : Perméabilité au gaz des six BHP proposés avec les valeurs de la resistance
moyenne a la compression et porosité accessible a I’eau.
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Figure V1.04 : Perméabilité au gaz des six BHP proposés en fonction de la résistance

moyenne a la compression.

On peut conclure que non seulement les parametres de formulation et la résistance mécanique
ont une influence directe sur le transfert gazeux et par conséquent la durabilité de matériau
dépend d’autres paramétres. Véronique BAROGHEL-BOUNY [71], [74] et autres auteurs
montrent que la permeéabilité au gaz pour un matériau contient initialement des microfissures

peut augmenter de plusieurs ordres de grandeur par rapport a celle du matériau non fissuré.
V1.2.1.3. Etude comparative

Dans ce que suit nous essayons de comparais les résultats obtenus pour notre étude et celle
obtenus dans le cadre de projet national francais BHP 2000: deux gammes des bétons

ordinaires et des BHP.
V1.2.1.3.1 Formulation

Il est impératif, avant de devoiler les résultats de la mesure de la perméabilité au gaz issus de
ce projet, de montrer dans le tableau VI1.02 la formulation et les caractéristiques physico-
mécaniques de BHP 2000 tant a I'état frais qu'a I'état durci [67], [70], [71].

Les constituants utilisés pour la formulation des BHP 2000 sont de : ciment CEM | 52.5,

cendre volante silico-alumineuses CV, fumé de silice FS, gravillons calcaires concassés du
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Boulonnais 0/5-5/12.5-12.5/20, sable silico-calcaire de Seinz 0/4, superplastifiant SP,

retardateur et un agent entraineur d’air AEA.

Tableau V1.02 : Comparaison des formulations proposées avec les BHP 2000.

£ E o o £ £ E :
< 4 F; e S, E & o« X E 2 S
= S = ® = S E 2 3 S 5] > = =
S S 3 3 c£E 32 = 2§ 2 2 < 3 £ = 3
& 5 5 5 89 Iz g o 7 £ T & 5
- s = 2% g5 =¥ F < 3 2
—_ — G} &‘é ] a <5} =
0) O 9] %) o <
PROJET
BHP 80 42401 25441 38161 33781 33781 570 00 142 684 O 0 0.25 0. 230
5 25
BHP 70 426.39 255.84 38375 339.72 33972 520 00 156 6.24 O 0 0.30 0. 300
3
BHP 65 432.05 259.23 388.84 34422 34422 470 O 164 564 0 0 0.35 0. 300
5 35
BHP 85FS 416.93 250.16 375.23 332.17 33217 513 57 142 102 O 0 0.27 0. 230
5 6 25
BHP 75FS 419.93 25196 377.94 33456 33456 468 52 156 936 O 0 0.33 0. 300
30
BHP 70FS 426.21 255.72 38359 33959 33959 423 47 164 846 O 0 0.38 0. 300
5 35
PROJET NATIONAL BHP 2000
™ mE
) ) E = ™
£ £ E, 2 E E =
= E = o mE ™ _52 ™ >
I P ‘® = £ E ) S ~ &
2 g 2 e o 2 5 5 g8 B 5 =
S 0 B . = < = x 2 2 ~ 3 Q 4 &
B S5 g & £ w3z E 3 E Y YOG
Kz 8 S = £ wo oW X < 3 k%]
> z @ > © o g 8
o G 3 5 ) e <
» wn
M75FSEA 550 437 414 408 387 23 132 129 05 29 034 0. 250
8 32
M75EA 489 443 338 332 557 O 151 148 0.9 39 027 0. 265
8 27
M75 550 475 407 401 461 0 146 124 0 33 032 0. 250
32
M75FS 579 465 442 435 360 22 136 12 0 25 038 0. 250
36
M100FS 561 488 439 432 377 38 124 125 0 26 033 0. 240
3
M120FS 554 437 413 407 470 57 124 156 0 33 026 0. 245
23
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La composition des différents mélanges sont regroupées dans le tableau \V1.02.

On constate globalement que les différents constituants des BHP pour notre étude et celle de
BHP 2000 sont semblables : granulats d’origine calcaire avec Dmax20 mm, ciment CEM |
52.5, fumé de silice, a I’exception de certaines formulations de BHP 2000, ou I'on observe

I'inclusion d'un retardateur de prise et entraineur d’air AEA.
V1.2.1.3.2 Résistance mécanique :

Le tableau V1.03 résume 1’évolution des résistances mécaniques des différentes compositions

a comparees en fonction du temps.

Tableau VI1.03 : Comparaison des évolutions de résistance mécanique des formulations proposées
avec les BHP 2000.

Bétons Résistance a la compression en MPa Résistance a la flexion en
MPa
Age 03j 07j 28] 60j 120j lan 28j

BHP 80 6459 69.42 8426  89.8 97.5 102 5.25

BHP 70 58.29 6287 7251 80.89  87.8 92.1 5.01

BHP 65 50.02 52.54 68.9 75.5 77 84.2 4.66

BHP 6741 80.25 86.71 9548 99.63 116.93 5.22

85FS

BHP 64.86 69.78 7562  89.5 94.3 101.7 4.83

75FS

BHP 55.33 65.67 68.87 76.75 82.05 84.34 4.85

70FS

Projet National BHP 2000 [67]

Bétons 03] 07j 28j 90j

M75FSE 39.7 51.7 71.7 80.1 4.7
A

MT75EA 52 61.1 79.4 86.3 5.08
M75 54.3 68.8 83.1 91.9 5.44
M75FS 42.9 58.2 81.4 91.0 481
M100FS 68.7 86.7 116.1  128.7 6.21
M120FS 89.5 101.0 1255 139.2 6.44
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V1.2.1.3.3 Perméabilité aux gaz

Les valeurs de la perméabilité aux gaz, le degré saturation ainsi les caractéristiques physique-
mécanique obtenus dans le cadre projet BHP 2000 [70] et obtenus au cours de notre étude
pour les formulations semblables sont regroupées dans le tableau V1.04.

Tableau V1.04: Perméabilité au gaz des BHP proposés, résistance moyenne a la compression,
taux de saturation, porosité accessible a I’eau. Comparaison avec les BHP 2000.

Bétons Tau de saturation Perméabilité E/IC E/L  Rggjen R Porosité
Séchage de 03j a au gaz en (10 MPa en accessible a
T=80C"° Sr en % 18) m? MPa I’eau en %
PROJET

BHP 80 38 4.97 0.25 0.25 84.26 89.8 7.46

BHP 70 27 20.69 0.30 0.3 7251  80.89 8.79

BHP 65 24 10.3 0.35 0.35 68.9 75.5 10.07

BHP 85FS 25 3.75 0.27 0.25 86.71  95.48 7.18

BHP 75FS 37 9.61 0.33 0.30 75.62 89.5 8.51

BHP 70FS 35 28.26 0.38 0.35 68.87  76.75 10.44

PROJET NATIONAL BHP 2000 [70]

Bétons Tau de saturation Perméabilité E/C E/L Rezsj Regoj Porosité
Séchage de 07j a au gazen (10° accessible &
T=80C° Sen % 1) m? ’eau en %
M75FSEA 47 33 0.34 0.32 71.7 80.1 10.3
M75EA 38.2 108 0.27 0.27 79.4 86.3 10.7
M75 38.8 13 0.32 0.32 83.1 91.9 11.5
M75FS 44.6 19 0.38 0.36 81.4 91.0 10.0
M100FS 34.7 3.95 0.33 0.3 116.1 1287 8.4
M120FS 29.1 9.85 0.26 0.23 1255 139.2 7.4

Selon les résultats représentés dans la figure V.05 on remarque que les valeurs de Ky,
mesurées dans le cadre de 1’étude BHP 2000 entre 3.95.107%- 108.10®*m? un taux de
saturation de 29.1-47%. Tandis que, les valeurs de Kg,, mesurées pour notre étude est de

3.75.108-28.26.10™*® m? avec un taux de saturation 38-24%.
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Figure VI.05 : Perméabilité au gaz des BHP proposés et BHP 2000

On constate aussi que la perméabilité au gaz minimale a été observer pour notre composition
BHP85FS Kgya= 3.75.10™®m? ce qui représente une faible aptitude au transfert gazeux au sein
de ce BHP. La valeur maximale a été remarquée pour la composition M75EA établi dans le
cadre de projet BHP 2000 la valeur de Kg,, atteint 108.10™"® m* ce BHP apparais un mal
classement cette situation peut étre expliquée par la présence des microfissures, qui influences

la perméabilité au gaz.

La figure \VVI1.06 illustre le classement des douze BHP en fonction de leur perméabilité au gaz

et de leur résistance mécanique a la compression.

La premiére observation que I'on peut faire a partir de ce classement c’est que les six BHP
établis dans cadre de notre étude ont été classées dans les deux zones & faible valeurs de
perméabilité, dont quatre BHP classés dans la zone | ou la perméabilité ne dépassent pas
10.3.10"m? et deux BHP classés dans la zone 11 ot la perméabilité au gaz ne dépasse pas
28.10-18m>. Tandis le BHP formulés dans le cadre de projet BHP 2000 ; trois BHP classés
dans la zone | ; deux BHP classés dans la zone Il et un BHP classé dans la zone I11 (M75
EA). Cette étude comparative nous a montré que pour deux compositions a résistance
mécanique semblables BHP85FS (notre étude) et M75FS (BHP2000) la valeur de la
perméabilité au gaz BHP85FS est 5 cing fois inférieures a M75FS.
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Figure V1.06 : Comparaison de la Perméabilité au gaz des BHP proposés et les BHP 2000 en
fonction de la résistance moyenne a la compression.
V1.2.2. Carbonatation :

V1.2.2.1. Mesure de la profondeur de la carbonatation des BHP :

La figure VV1.07 illustre I'apparence des éprouvettes a la conclusion de I'essai de carbonatation,
apres l'application d'une solution de 1 % de phénolphtaléine, a I'dge de 28 jours et de 120

jours.

.
;3 9
[BHP70%

E

BHP80FS
BHP85FS BHP.85 ES

. ' n
Ages) Age 120j

Figure V1.07 : Détermination de la profondeur de carbonatation en pulvérisant une solution de
1 % de phénolphtaléine a 28 jours, puis a 120 jours.
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Tableau V1.05 : profondeur de carbonatation h, mesuree a différentes age.

Compositio hc hc hc hc
n a7jenmm al4jen mm a28j en mm a120j en mm
BHP 80 0 0 0 0
BHP 70 0 0 0 0
BHP 65 0 0 0 0
BHP 85FS 0 0 0 0
BHP 75FS 0 0 0 0
BHP 70FS 0 0 0 0

hc : profondeur carbonaté

Selon les résultats illustrées dans la figure VI1.07 et le tableau VI1.05, aucune carbonatation n’a été
détectée (profondeur carbonaté remarqué nul) pour les différentes compositions des BHP testées, ceci
est expliqué par leurs excellentes résistance a la pénétration du CO, a l'intérieur des échantillons des

BHP élaborés dans cette recherche.
V1.2.3. Synthese de chapitre :

L'évaluation de la perméabilité au transfert gazeux des formulations de BHP a abouti aux conclusions

principales suivantes:

Des valeurs de perméabilité au gaz relativement faibles ont été observées, et ce, pour des taux
de saturation n’excédent pas le 38%. La perméabilité au gaz varie de 3.75.10™" 4 28.26.10*®
m?. Ces valeurs réduites indiquent une faible capacité de transfert des divers agents agressifs a

travers le matériau, ce qui contribue ainsi a prolonger sa durée de vie

L'analyse des résultats indique que la variation de la perméabilité au gaz dans les BHP est
influencée par plusieurs facteurs, notamment les parameétres de formulation tels que le rapport
E/C et l'ajout de matériaux pouzzolaniques comme le fumé de silice. De plus, les
caractéristiques physiques et mécaniques jouent un rdle important ou la perméabilité au gaz
diminue avec la réduction du rapport E/C et de la porosité, ainsi qu'avec l'introduction de
fumé de silice et l'augmentation de la résistance mécanique, a condition que le matériau des

BHP ne présente pas de microfissures initiales.

L’¢étude comparative des résultats obtenus durant notre étude et celles obtenus dans le cadre

du projet National Frangais BHP 2000 nous permet de constater ce que suit :

Comparaison des deux compositions a résistance mécanique semblables sans fumé de silice :

Il a été observé que la perméabilité au gaz du BHP 80, préparé dans le cadre de notre étude,
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est inférieure de 2,6 fois comparativement de M75 élaboré dans le cadre du projet National
Francais BHP 2000.

Comparaison des deux compositions a résistance mécanique semblables avec fumé de silice :
La perméabilité au gaz de la composition BHP 85 FS a été mesurée et se révéle étre cing fois
inférieures la permeéabilité de M75 FS et ceci malgré que le taux de saturation de M75 FS est

presque le double 44.6%.

Une excellente résistance a la carbonatation a été remarquée pour toutes les compositions de

BHP ou la profondeur carbonatée est nul.
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Conclusion générale :
A TI’issue de cette recherche on peut tirer les principaux résultats obtenus comme suit :
1. Formulation des bétons a hautes performances :

Les divers mélanges granulaires élaborés pour éetablir la compacité maximale a I'état sec
comprennent des mélanges binaires, des mélanges ternaires, des mélanges quaternaires et des
mélanges quintuples. La valeur maximale de la compacité atteint 78.84% avec un rapport G/S
égal a 1.5 a été obtenue pour un mélange quaternaires qui composé par cing classes
granulaires : deux types de sables ont été employés, dont un type calcaire concassé et 1’autre
naturel. L’étude du systeme Liant-superplastifiant montre que la dose de saturation croit avec
I'augmentation de la substitution de fume de silice, le point de saturation du coulis sans fumé
de silice étant de 1,2 % par rapport au poids du ciment et 1.8% pour le coulis avec fumé de

silice.

- A I’état frais une fluidité trés élevée supérieure a 220 mm a été remarquée dans toutes les
compositions de bétons a hautes performances étudiées. Cette caractéristique facilite la mise
en ceuvre, Notamment dans les régions ou la concentration des armatures est particulieérement
importante sans 1’apparition du phénoméne de la ségrégation. En outre, 1’étude comparative
de nos résultats et celles obtenue dans le cadre du projet National francais BHP 2000, nous a

montré que la maniabilité de nos compositions sont meilleures.

- La résistance a la compression de I'ensemble des compositions est mesurée a I'age de trois
jours de durcissement dépasse le 50 MPa et atteint 67.41 MPa c'est-a-dire atteint 77.74% la
résistance mesurée a 1’age de 28 jours de durcissement. Ces valeurs ont été remarqués

supérieurs a celles obtenues dans le cadre du projet National frangais BHP 2000.

- La résistance a la compression mesurée apres 28 jours de durcissement atteint 84.26 MPa
et dépasse le 100 MPa a I’age 360 jours de durcissement, Cela permet de diminuer les
sections en béton, ce qui réduit le poids propre de la structure. Cette diminution aide
également a réduire les déformations, permettant ainsi d'augmenter les portées. Ces hautes
résistances facilitent la création de structures aptes a supporter des charges considérables,
notamment des immeubles de grande hauteur, des tours, des tunnels, des installations

nucléaires et divers ouvrages d'art.
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2. Durabilité aux acides :

Les essais classiques accélerés en laboratoire, réalisés a une température ambiante de
20°C, ne reflétent pas a 100% la réalité de la durabilit¢ aux attaques chimiques,
notamment les attaques par les acides sans prendre en considération la combinaison des
effets climatiques. A cet effet, il est nécessaire d’améliorer les essais traditionnels en
intégrant les variations climatiques lors de I'évaluation de la durabilité des bétons. La
recherche actuelle se concentre sur l'analyse de la durabilité¢ des bétons haute
performance, tant ceux contenant de la fumée de silice que ceux qui n'en contiennent pas,
face aux effets de mélanges d'acides sulfurique H,SO, et acétique CH3;COOH sous I’effet
des cycles de gel et de dégel, ainsi que I'exposition a des températures élevées atteignant
50°C.

- La résistance chimique des différents BHP aux attaques des acides dans les différents
protocoles proposés a été déterminée par le suivi des pertes relatives de masses,
résistance meécanique, étude macroscopie (profondeur altérée, porosité et vitesse du
son) et en fin une étude microscopique comporte: une analyse par diffraction des
rayons X et analyse par MEB/EDS.

- Les résultats expérimentaux nous ont montrés que les bétons a hautes performances
(BHP) présentent une excellente résistance a la compression face aux agressions de
I'acide acétique. Les propriétés physico-mécaniques sont légérement influencées par
I’attaque de I’acide acétique. Contrairement, 1’é¢tude de la durabilité des BHP aux
attaques par I’acide sulfurique et le mélanges des deux acides (acétique et sulfurique)
a montrer une modification remarquable dans les propriétés initiales des BHP, en
particulier, en ce qui concerne la résistance a la compression, il est essentiel de
prendre en compte les variations observées. Les résultats des essais montrent des
pertes relatives de masse significatives a 1’issue des tests, elles sont presque le double
comparativement aux attaques par 1’acide sulfurique et six fois supérieur
comparativement aux attaques par ’acide acétique. L'étude réalisée par diffraction
des rayons X a révélé la présence de sulfate de calcium CaSO,.2H,0, communément
connu sous le nom de gypse au sein des échantillons apres 1’attaque par 1’acide
sulfurique et apres l'attaque par un mélange des acides sulfurique et acétique. Le
gypse se forme a la suite des réactions chimiques entre la portlandite et la calcite en

présence d'acide sulfurique.

208



a.

b.

CONCLUSION GENERALE

L'évaluation des BHP contre les agressions acides combinés aux conditions

climatiques nous a permet de tirer les principales conclusions suivantes :

Attaque des mélanges d’acides combinés aux effets des cycles gel/dégel : La
résistance aux attaques combinés des acides sous I’effet cycles gel/dégel des BHP
testées a été remarqué meilleurs aux BHP testés sous une température de 20°C,
notamment les caractéristiques physiques porosités accessible a I’cau et la vitesse du
son.

Attaque des mélanges d’acides combinés a un effet d’une haute température
de 50°C: L’¢étude de la durabilité des BHP aux attaques par un mélange d’acides
combinés a une température élevée de 50°C, indique que les variations de masses
observées sont inférieures a celle obtenues par I’attaque d’acides sous une température
de 20°C; d’autres caractéristiques physiques et mécaniques, notamment la porosité et
la résistance mécanique a la compression, présentent des valeurs plus élevées
comparativement aux résultats obtenues pour les échantillons testés a une température
de 20°C, il est a noter que l'augmentation de la température a entrainé une accélération
de la vitesse de dégradation.

L'examen de la microstructure de divers échantillons a été réalisé sur quelques
échantillons par DRX nous a montré la cristallisation de sulfate de calcium
CaS0,2H,0 (gypse) dans les différents protocoles utilisés. L’attaque par un mélange
d’acides combinés aux cycles de gel/dégel montre la cristallisation de sulfate
d’ Aluminium Aly(S04)3.12 H,O. Les proportions des gels cristallisés ont été
remarqués trés faibles comparativement aux autres protocoles, ceci justifie les
propriétés physico-mécaniques les plus remarquables des BHP ont été observées a
I'issue des tests de durabilité face aux mélanges acides, en tenant compte des effets des
cycles de gel et de dégel.

L’analyse par diffraction des rayons X des échantillons exposés a un mélange d'acides
a une température élevée de 50°C a révélé la formation de cristaux de sulfate de
calcium, également connu sous le nom de gypse, avec la formule CaSO,-2H,0. Les
résultats montrent aussi que les échantillons testés a une température de 50 °C
présentent une intensité des pics supérieure, et ce peut étre expliqué, par 1’accélération
des réactions chimiques sous une température élevée, et qui provoqué un
endommagement dans le BHP et par conséquent une diminution de ces

caractéristiques mécaniques, qui ont été observées supérieur aux autres protocoles.
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3. La reésistance chimique aux agressions causées par le sulfate de magnésium
MgSO4:

L'étude de la résistance des BHP face aux agressions du sulfate de magnésium MgSO,
a une température de 20°C a révélé une élévation des taux de variation des masses. Il a été
observé que le taux d'augmentation des masses pour les compositions sans fumée de silice
était supérieur a celui des compositions contenant de la fumée de silice. D'apres les résultats
le taux maximal atteint 0.8%. L’augmentation du poids et la réduction de sa porosité peut étre
interprété par la masse des nouveaux élements se forment a la suite des réactions chimiques,
qui se produisent entre les produits de I'nydratation et les sulfates. Une réduction de la
porosité accessible a 1’eau, le taux de diminution atteint le 2%. Une réduction de la résistance
mécanique a été observée dans l'ensemble des échantillons testés. Les taux de diminutions
maximales ont été remarqués dans les échantillons sans FS, les valeurs observées se situent
autour de 12 %.
L'influence des cycles de gel et de dégel, ainsi que I'exposition a des températures élevées
atteignant 50°C : il a été constaté que I’application des conditions climatiques aux attaque du
sulfate de magnésium MgSQO, sur les BHP a un effet significative , en particulier en ce qui
concerne le taux d'augmentation des masses des diverses compositions de BHP, et la porosité
accessible a l’eau sous l’effet des cycles gel/dégel ont ét¢ remarquées minimales
comparativement aux spécimens examinés les conditions climatiques de 20°C et 50°C. A 50
°C, le taux d’augmentation des masses et le taux de diminution porosité accessible a I’eau ont
été observés supérieures comparativement aux autres protocoles, ceci peut due a
I’augmentation de la température qui entraine une accélération des réactions chimiques, ce qui
se traduit par une production accrue de sels. Cette élévation de la température favorise non
seulement la vitesse des réactions, mais elle contribue également a la formation de sels en

plus grande quantite.
4. Perméabilité au gaz :

Les valeurs de la perméabilité au gaz, notées K., ont révélé que cette derniére est influencée
par divers facteurs, notamment les parametres de formulation tels que le rapport E/C et I'ajout
de fumée de silice, ainsi que par les propriétés physiques et mécaniques des matériaux. Il a été
observé que les valeurs de Ky, diminuent avec l'augmentation de la résistance a la
compression et la réduction de la porosite, en particulier pour les bétons a haute performance

(BHP) contenant de la fumée de silice, qui présentent la meilleure résistance mécanique a la
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compression. Ces résultats soulignent I'importance des choix de formulation et des matériaux
dans l'optimisation de la perméabilité aux gaz, mettant en évidence la relation directe entre la
résistance mécanique et les caractéristiques de porosité des compositions étudiés.

Les valeurs de perméabilité aux gaz K, entre 3.75.10"° & 28.26.10"*m®,

Une comparaison des résultats pour des compositions a résistance mecanique semblables sans
et fumé de silice obtenus durant notre étude et celles obtenus dans le cadre du projet National
Francais BHP 2000, nous permet de constater ce que suit : il a été remarqué que la valeur de
la perméabilité au gaz de BHP 80 est 2.6 fois inférieures comparativement de M75 élaboré
dans le cadre du projet National Francais BHP 2000, Ainsi, pour des mélanges contenant du
fumé de silice, la perméabilité au gaz de la composition BHP 85 FS est cinq fois inférieure la
perméabilité de M75 FS et ceci, malgré que le taux de saturation de M75 FS est presque le
double 44.6%.

5. Carbonatation :
Une excellente résistance a la pénétration du CO, aux seins des échantillons des BHP
testées, dont aucune profondeur carbonatée n’a été détectée pour les différentes compositions

des BHP.
Perspectives :

Enfin, cette étude a contribué de maniére significative a I'avancement de notre compréhension
du comportement du béton a haute résistance dans des milieux acides, mélange d’acides
acetique et sulfurique ainsi au sulfate de Magnésium sous l'influence des conditions
climatiques. Les résultats indiquent que notre BHP sous une température de 20C° offre une
meilleure résistance face a 1’acide sulfurique que d’autre recherches sur la durabilité des BHP
aux acides notamment I’acide sulfurique. Cela est d0 a sa performance mécanique, sa
structure dense et sa faible perméabilité aux gaz. D'autres recherches devraient étre menées

sur les points suivants:

1. L'extension du domaine de recherche concernant d'autres types de sulfates et d'acides,
en particulier la simulation de I'effet des pluies acides sur un BHP;
2. Etudier le comportement des BHP sous 1’effet des hautes températures.

3. Etudier la durabilité des BHP avec ajouts binaires, ternaires etc...
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ANNEXE

Figure A. 1 : Analyse granulométriques granulométrique des différentes classes de granulats.

Tableau A.1 : Analyse granulométriques granulométrique sable calcaire 0 /4C

Diameétre Refus Refus cumulé  (R"/M).100 Tamisats
mm partiel en en gramme R, 100-(R,/M).100
gramme R;

4.00 0,006 0,006 0,20 99,80
3.15 0,076 0,082 2,76 97,24
2.50 0,274 0,356 11,97 88,03
2.00 0,366 0,722 24,29 75,71
1.60 0,354 1,076 36,19 63,81
1.25 0,3 1,376 46,28 53,72
1.00 0,248 1,624 54,62 45,38
0.80 0,182 1,806 60,75 39,25
0.63 0,206 2,012 67,68 32,32
0.50 0,078 2,09 70,30 29,70
0.40 0,104 2,194 73,80 26,20
0.315 0,1 2,294 77,16 22,84
0.25 0,104 2,398 80,66 19,34
0.20 0,092 2,49 83,75 16,25
0.16 0,074 2,564 86,24 13,76
0.125 0,112 2,676 90,01 9,99
0,1 0,097 2,773 93,27 6,73
0.08 0,066 2,839 95,49 4,51
0,063 0,134 2,973 100,00 0,00
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Tableau A.2 : Analyse granulométriques granulométrique sable naturel 0 /4R.

Diamétre Refus Refus (Ry/M).100 Tamisats
mm partiel en cumulé en 100-(R,/M).100
gramme R; gramme R,

4.00 0,038 0,038 1,18 98,82
3.15 0,052 0,09 2,79 97,21
2.50 0,058 0,148 4,59 95,41
2.00 0,052 0,2 6,20 93,80
1.60 0,054 0,254 7,87 92,13
1.25 0,056 0,31 9,61 90,39
1.00 0,088 0,398 12,34 87,66
0.80 0,1 0,498 15,44 84,56
0.63 0,234 0,732 22,69 77,31
0.50 0,398 1,13 35,03 64,97
0.40 0,3 1,43 44,33 55,67
0.315 0,384 1,814 56,23 43,77
0.25 0,484 2,298 71,23 28,77
0.20 0,438 2,736 84,81 15,19
0.16 0,224 2,96 91,75 8,25
0.125 0,158 3,118 96,65 3,35
0,1 0,044 3,162 98,02 1,98
0.08 0,03 3,192 98,95 1,05
0,063 0,034 3,226 100,00 0,00

Tableau A.2 : Analyse granulométriques granulométrique gravier 4/8.

Diameétre Refus Refus cumulé  (R,/M).100 Tamisats
mm partiel en en gramme R, 100-(R,/M).100
gramme R;
10 0 0 0 100
8 0,032 0,032 1,11 98,89
6.3 0,568 0,6 20,79 79,21
5 0,852 1,452 50,31 49,69
4.00 0,67 2,122 73,53 26,47
3.15 0,47 2,592 89,81 10,19
2.50 0,294 2,886 100,00 0,00
2.00 0 2,886 100,00 0,00
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Tableau A.3 : Analyse granulométriques granulométrique gravier 8/16.

Diamétre Refus Refus cumulé  (R,/M).100 Tamisats
mm partiel en en gramme R, 100-(R,/M).100
gramme R;

16 0 0 0 100
14 0,814 0,814 19,85 80,15
12.5 0,636 1,45 35,37 64,63
10 1,342 2,792 68,10 31,90

8 0,928 3,72 90,73 9,27
6.3 0,32 4,04 98,54 1,46

5 0,048 4,088 99,71 0,29

0,012 4,1 100,00 0,00

Tableau A.4 : Analyse granulométriques granulométrique gravier 16/20.

Diamétre Refus Refus (Rn/M).100 Tamisats
mm partiel en cumulé en 100-(Rn/M).100
gramme Ri  gramme Rn

20 0,079 0,079 1,91 98,09
16 0,744 0,823 19,92 80,08
14 1,073 1,896 45,89 54,11
12.5 0,475 2,371 57,38 42,62
10 0,76 3,131 75,77 24,23

8 0,478 3,609 87,34 12,66
6.3 0,268 3,877 93,83 6,17

5 0,255 4,132 100,00 0,00

Caractéristiques spécifiées par la norme européennes en 12620:2002

Tableau A.5 : Caractéristiques spécifiées par la norme européennes EN 12620:2002

Norme
Valeurs obtenues par essai européenne en
12620:2002
Sable 0/4C Sable 0/4R Gravier 4/8 Gravier Gravier
8/16 16/20
Passant a 2D 100% 100% 100% 100% 100% 100%
Passant a 1.4D 100% 100% 100% 100% 100% 95% a 100%
Passant a D 99.8% 98.82% 98.7% 100% 97.81% 85% a 99%
Module de - - -
_ 2.65 2.22
finesse Mf
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Figure A.2 : Analyse granulométrique par sedimentation
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