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RESUME

L'utilisation de l'argile calcinée, sous forme deétakaolin, en tant que matériau
pouzzolanique pour le mortier et le béton a sustitiention considérable ces
dernieres années.

Le présent travail décrit les résultats d'un projetrecherche lancé pour étudier la
calcination d'un kaolin local a diverses tempéeaU650, 750, 850 et 950 °C) et les
diverses durées (2, 3 et 4 heures). Ce traitemeptaguit un métakaolin avec une
activité pouzzolanique élevée. L'activité pouzzimaa a été évaluée par la chaleur
d'hydratation et la résistance a la compressioB gp@rs. L'activité maximale a été
obtenue a 850 °C pendant une durée de 3 heuresésmats observés ont montré
gu'une substitution du ciment par 10% de métakaaimgmente la chaleur
d'hydratation et améliore la résistance a la cosgwe. L'utilisation combinée du
filler calcaire et metakaolin pour produire un cithéernaire a amélioré la résistance a
la compression au jeune age et a long terme. Labdité a été également améliorée
par une meilleure résistance aux acides.

L'application d'une approche non paramétrique dee®eé de Neurones Artificiels
(RNASs) pour prévoir le coefficient d'efficacité anétakaolin est tres bénéfique car
elle est basée sur des approximations qui pernedierienir compte des facteurs
essentiels tels que le dosage en ciment, le tawsuldstitution par I'ajout, le rapport
E/C et I'age du béton.

Mots clés: Métakaolin, filler calcaire, chaleurhgdratation, résistance a la
compression, résistances aux acides, réseaux denesucoefficient d'efficacité.



ABSTRACT

The use of calcined clay, in the form of metaka¢MK), as a pozzolanic materials
for mortar and concrete has received consideratienteon in recent years. The
present paper describes the results of a reseakcp initiated to study the
calcination of a local kaolin at various temperasu(650, 750, 850 and 950°C) and
durations (2, 3 and 4 hours) to produce metakawgith a high pozzolanic activity.
The pozzolanic activity was assessed by 28-daygoessive strength and hydration
heat methods. The maximum identified activity wasamed at 850°C for 3 hours
duration. The observed results establish that arease of both hydration heat and
compressive strength was obtained when ordinarylaor cement was replaced by
10% MK. The combined use of limestone filler andtakaolin to produce ternary
blended cement improves the early age and the tlenng-compressive strength. The
durability was also enhanced as better acidictersie was observed.

In the present studies, the models in artificialraé networks (ANN) for predicting
efficiency factor of metakaolin have been develgpdus model is based on
approximations which make it possible to take aotafi the essential factors such as
cement proportioning, the rate of substitution bgiton, ratio W/B and the age of

concrete.

Key words: Metakaolin, limestone filler, heat of hydratiomnepressive strength,

acid resistance, neural networks, efficiency factor
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Glossaire

ATG: Analyse Themorgravimétrique

BET: Brunauer Emmet Teller (theorie de mesure dritbace spécifique)
CEM I: Ciment Portland sans ajout

DRX: Diffraction par Rayon X

MEB: Microscopie Electronique a Balayage

MK: Métakaolin

PM: Perte de Masse

PRC: Perte de Résistance a la Compression
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ntdloduction générale

Introduction générale

L'industrie de la construction est sans doute weseplus grandes consommatrices de
ressources naturelles et est en méme temps reppomEala production d'un grand
volume de déchet. Au dela de cette constatatiomourveau probléme est apparu ces
30 derniéres années : la dégradation précoce dastuses en béton. Donc, la
durabilité du béton et les questions liées a llmmviement sont les préoccupations
fréquentes des études actuelles sur les bétons.

La plupart des cimentiers cherchent a obtenir deserds exigeant pour leur
confection un apport de plus en plus faible d'émers incorporant a cet effet toute
une série de produits naturels ou artificiels aci@re hydraulique ou pouzzolanique
telles que le laitier, les fumées de silice, le akablin et la pouzzolane naturelle.
Cette opération permet, d’'une part, d’augmentgaréaduction du ciment et, d’autre
part, d’élaborer des mortiers et bétons durabledsiftants en milieux agressifs.

Avec le développement des adjuvants superpladsfianla disponibilité d'additions
actives, I'emploi du béton de haute performancerterhent augmenté dans ces
derniéres années. L'un des matériaux les plus teaatilisé comme addition,
remplacant une partie du ciment dans les bétohe egtakaolin. Son efficacité dans
I'amélioration des propriétés du béton est proypageplusieurs études en laboratoire

et par les résultats sur chantiers.

Les bétons contenant du métakaolin présentent atepartements similaires a ceux
contenant de la fumée de silice, c'est-a-dire um&liaration de la résistance
meécanique et une réduction significative de la @adnilité. Cette addition entraine
aussi une réduction du retrait du béton. L'utiicsat'additions actives dans les bétons
comme substitut du ciment a des avantages divetsle® principaux se rapportent au
fait que le ciment est le composant le plus coltbwhéeton, que sa production exige
une grande consommation d'énergie et que la priodudiune tonne de ciment libere

approximativement autant de dioxyde de carbone knsosphére.

L'utilisation de meétakaolin comme substituant auMCE offre  beaucoup de

propriétés avantageuses telles que, diminutiora geeetméabilité, résistance chimique
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accrue, et 'amélioration des propriétés du bémmaute résistance. Cependant, elle
a comme conseéquence une augmentation du coltralongement du temps de

prise, réduction de I'évolution de la chaleur diagdtion et cause la réduction de
l'ouvrabilité des pates, du mortier, et du bétbast donc nécessaire de savoir si des
ciments a plusieurs composants (ciments ternamas)des effets synergiques de

facon a ce que leurs ingrédients compensent laibe$ses mutuelles.

Pendant les années 90, I'utilisation des cimentser@mnt deux ajouts a la fois, connus
sous le nom de ciments ternaires, a été augmeuntéss\avantages qu'’ils présentent
par rapport aux ciments binaires. En Europe, lanedEN 197 identifie deux types de
ciments composés selon le niveau de substitutienndatériaux supplémentaires
actifs (laitiers, fumeée de silice, cendres volamtepouzzolane naturelle): Type II/A-
M contenant 6-20% et Type 1I/B-M contenant 21-3%%s pays latino-ameéricains
ont également normalisé les ciments composés. AsilBla norme EB-2138/91
définit deux types de ciments composés : le typ#-ERontient 34% de laitier plus
un maximum de 10% de calcaire et le type CPII-Ztieoh 14% de matériaux
pouzzolaniques et un maximum de 10% de calcairdrgantine, le ciment composé
a été normalisé en 1997 (IRAM 1730) et il peut eaimt0 —35% de deux ou plus
matériaux d'additions (laitiers, pouzzolane et a@iad). Au Mexique, le ciment
composé a été recemment normalisé (NMX C-414-0)/ BA Algérie, les ciments

ternaires ne sont pas encore utilisés.

L’emploi fréquent des ajouts minéraux (cendre vidafumée de silice, métakaolin,
laitier, pouzzolane naturelle, etc.) a entrain@paition de normes dont le but est
'uniformisation et la réglementation de leurs ciiodis d’utilisation. L'efficacité de

ces ajouts minéraux dans le béton a été I'objat dambre significatif de recherches
au moyen de différentes approches, dans différpais de par le monde. Des
résultats encourageants concernant les propriédéanigues et la durabilité du béton
ont été obtenues. Parmi ces approches, on troapprbche non paramétrique de
Réseaux de Neurones Artificiels (RNAsS) pour prévafficacité d’'une addition

minérale lorsque celle ci est introduite dans uomé
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Objectifs du travail

Ce travail présente une étude dont l'objectif ppiaicest de valoriser I'utilisation du
meétakaolin produit a partir de kaolin algérien dVElia dans la production des
bétons de hautes performances. L'absence, en é|gierimétakaolin fait que I'un des
objectifs de ce travail fut la production et l'@wation du métakaolin comme
substitution partiel du ciment dans les bétons.iGast connu qu'une réaction directe
du métakaolin avec la chaux hydratée libérée pgmdratation du ciment portland
donne naissance a des composants ayant des péepiagttes. La performance d'un
mortier a base de métakaolin a été analysée ar¢réveésistance a la compression a
jeune age et a long terme. La durabilité a étéuéeah travers la résistance aux acides.
Le but principal de ce travail consiste en I'étuliss effets de I'incorporation d’'une
addition minérale inerte (filler calcaire) sur lg®priétés mécaniques et la durabilité
des ciments contenant le métakaolin. Ceci permel&rasélectionner les couples
optimaux "métakaolin / filler calcaire" les pludiefices, aussi bien du point de vue

résistances meécaniques que du point de vue duéabili

L'application d'une approche non paramétrique dee®ex de Neurones Artificiels
(RNAs) pour prévoir le coefficient d'efficacité dnétakaolin on se basant sur des
approximations qui permettent de tenir compte desgefirs essentiels tels que le

dosage en ciment, le taux de substitution panitaje rapport E/C et I'age du béton.

Plan de travail

Ce travail de recherche s’inscrit dans une logmquievise a résoudre la problématique

expliquée ci-dessus et de ce fait, il est préssgitgn la maniére suivante :

Une introduction générale est donnée en premier D&ns le premier chapitre on
donne une synthese bibliographique sur: les diftérajouts utilisés pour obtenir les
différents types de ciments, I'hydratation du citnarbase de métakaolin, propriétés
des mortiers et bétons a base de métakaolin & fléia et a I'état durcis et la
durabilité des mortiers et bétons a base de mdiakdans les milieux acides et
sulfatiques. Le deuxiéme chapitre est consacrépaiige expérimentale proprement
dite réalisée sur des éprouvettes en mortier. Damisieme chapitre on présente
analyse et discussion des résultats obtenus. érrdination du coefficient
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d'efficacité du métakaolin par le concept des Résate Neurones Artificiels fait
'objet du quatrieme chapitre. Enfin ce travail esthevé par une conclusion

regroupant les principaux résultats de cette étintg que des recommandations pour
des futurs travaux.
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1.1 Introduction

Les ajouts cimentaires font désormais partie itégr dans la formulation des bétons a
haute résistance et a hautes performances. Cets gonentaires peuvent étre des
matériaux naturels, des déchets industriels, ou stes-produits. Parmi les ajouts
cimentaires utilisés, on trouve les cendres vofaéefumée de silice, les laitiers granulés
de hauts fourneaux, la cendre de cosse de rizne¢tiakaolin (MK), etc.... Le métakaolin
est obtenu par calcination de la kaolinite. ll\@dtsé en tant que matériau pouzzolanique
dans les mortiers et les bétons. Dans ce chapitneré@sentera une vue d'ensemble des
travaux menés sur l'utilisation du MK en tant qubsditution au ciment dans les mortiers
et les bétons. Les propriétés rapportées dansagtEhsont les propriétés a 'état frais,

les propriétés a I'état durci et la durabilité destiers et bétons.

1.2 Constituants des ciments
Le ciment, matériau inorganique finement broyé,usstiant hydraulique : lorsqu’il est
mélangé avec de l'eau, il forme une pate qui fagep durcit et conserve sa résistance

et sa stabilité méme sous l'eau.

Le ciment ordinaire anhydre est constitué de clid@tland, de gypse et éventuellement
d’additions telles que les cendres volantes, telajranulé de haut fourneau, la fumée de

silice. Nous détaillerons également sa composétson hydratation.

1.2.1Le clinker Portland (EN 19/-1)

Le clinker résulte de la réaction a haute tempéeatautour de 1450°C) du mélange de
guatre oxydes principaux : 'oxyde de calcium (Ca@® silicium (SiQ), d’aluminium
(Al,O3) et de fer (FgDs) représentant environ 95 % en masse. Ces oxyd#8s n
respectivement C, S, A et F en notation cimentair@yiennent pour la plupart de roches
naturelles extraites de carrieres : les calcaipg®ient I'oxyde de calcium, les argiles
apportent la silice, 'alumine et 'oxyde de fdes marnes apportent les quatre oxydes.
Les réactions, se produisant dans le four a hamdrature aboutissent a la formation
de composés dont les compositions chimiques enesxgduvent étre écrites sous forme

simplifiée.
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Les principaux constituants du clinker, ainsi querl notation cimentiere, entre

parenthéses sont les suivants :

- le silicate tricalcique (ou alite) : 3Ca0.S%i@3S) 50 — 70 %

- le silicate bicalcique (ou belite) : 2Ca0.%{G.S) 15 — 30 %

- I'aluminate tricalcique : 3CaO.AD3;(C3A) 5 — 15 %

- 'aluminoferrite tétracalcique : 4CaO A&s;.Fe03(C4AF) 5 - 10 %

1.2.2 Les additions minérales

Les additions sont des matériaux minéraux fineng@risés pouvant étre partiellement
substituées au ciment pour améliorer certainesed@opriétés ou pour lui conférer des
propriétés particulieres. Selon la norme ENV 20&agraphe 3.1.5 [1], il existe deux

types d’addition: les additions de type | et ledifidns de type II.

1.2.2.1 Additions de type I
Ce sont des matériaux quasiment inertes, organigoasirelles ou synthétiques
spécialement sélectionnées qui, par leur compaosii@anulométrique améliorent les

propriétés physiques du ciment portland (ouvrahilppouvoir de rétention d'eau....).

Parmi ces additifs on distingue la poussiere,ilesd et les additions calcaires

La poussiere

La poussiére est une matiére a particules finesipé¥rée a la sortie du four ; lors de son
passage avec la fumée, sa finesse est comprise &0 et 9000 cm?/g. Le ciment
composeé avec de la poussiére a des caracteristggemiques et une résistance au gel-
dégel comparable a celles du ciment sans ajoutterhps de prise, le fluage et le retrait

augmentent avec 'augmentation du pourcentage utajo

Les fillers

Ce sont des produits obtenus par broyage ou pafmsdtion de certaines roches,

naturelles ou non (calcaires, Basaltes, laitieesit@nites, ...etc.), agissant surtout grace a
une granulométrie appropriée par leurs propriétégsigues sur certaines qualités du

ciment (amélioration de I'ouvrabilité, diminutioreda perméabilité et réduction de la

fissurabilité).
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Additions calcaires

Le calcaire appartient aux roches carbonatéessiehechaux (CaCfpet il est contenu
dans la calcite, I'aragonite ou la marne. Le caécabnstitue une matiere premiére pour
la fabrication du ciment. Des études ont montréages avantages de l'utilisation du
calcaire comme ajout, dont le contrdle de prisanElioration de certaines propriétés du

béton durci et le remplacement du gypse [2].

Les additions calcaires conformes a la norme NBB0B sont substituables au ciment
au sens et sous les conditions de la norme expdateeP 18-305. Au sens de la norme
ENV 206, elles ne sont ni du type Il (étant non zamlanique), ni du type | (ayant un
indice d’activité) [2].

1.2.2.2 Additions de type IT
Matériaux finement divisés a caractere inorganiguoezzolanique ou hydraulique latent.
lls ont une teneur élevée en dioxyde de silicium sa, en dioxyde de silicium et oxyde

d’aluminiums combinés.

Fumeée de silice

Elles sont formées de particules sphériques tnes D50 ~ 0,um) ayant une trés haute
teneur en silice amorphe. Elles proviennent dédaction de quartz de grande pureté par
du charbon dans des fours a arc électrique utilmdg la production de silicium et

d’alliages de ferrosilicium. Elles possédent dexppétés pouzzolaniques.

Laitier de haut fourneau

C'est un matériau hydraulique latent, c'est-a-digei présente des propriétés
hydrauliques lorsqu’il a subi une activation corsfele. 1l est obtenu par le
refroidissement rapide de la scorie fondue provedara fusion de minerai de fer dans
un haut fourneau. La trempe provoque la vitrificatdu matériau. Il est constitué, en
masse, d’au moins deux tiers de CaO, MgO ep,S&xeste contenant AD; et de faibles
guantités d'autres oxydes. La structure des laitikr haut fourneau est essentiellement
amorphe. Contrairement au clinker qui est soluldesd’eau et s’hydrate en présence
d’eau, le laitier vitrifié n’est soluble que danseueau alcalinisée et a donc besoin, pour

faire prise, d’'un agent d’addition appelé « acttwan
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Cendres Volantes

Il s’agit de poudres finement divisées de natuliecsalumineuse ou silico-calcaire : les
premieres ont des propriétés pouzzolaniques, temdes peuvent, en outre, posséder des
propriétés hydrauliques. Elles sont obtenues pagoussiérage électrostatique ou
meécanique de particules pulvérulentes provenancalurant de gaz des chaudiéres,
alimentées au charbon pulvérisé. On distingue éeslres volantes silicoalumineuses et
les cendres volantes silicocalciques. Les cendr@snies silicoalumineuses sont
constituées principalement de particules sphériquésfiées ayant des propriétés
pouzzolaniques ; elles contiennent essentiellemlera silice réactive (au moins 25 % en
masse, By~ 50um) et de I'alumine AIO3;, mais aussi de I'oxyde de fer &g et d’autres

oxydes.

Pouzzolane naturelle

La pouzzolane est une roche naturelle correspoadanies projections volcaniques,
scoriacées, essentiellement stromboliennes et uEssiqc’est a dire d’'une composition
basaltique. Sa couleur est généralement noireugerselon le degré d’oxydation du fer ;
présent respectivement sous forme de magnétiteéhdundtite. Elle est essentiellement
composeée de silice (Si) d'alumine (AJO;) et d'oxyde ferrique (E®,). La somme des
trois oxydes (Si@rAl,Os+Fe03) doit étre supérieure a 70% selon la norme ASTM C
618.

Métakaolin

Le métakaolin est le produit de la calcination daplin qui est un phyllosilicate,
composé de couches alternatives de silice et diatudans la coordination tétraédrique
et octaédrique (Figures 1.1 et 1.2 respectivemieafjaolinite est le terme minéralogique
pour le disilicate d'aluminium hydraté, /8i,0s(OH),, le constituant primaire du kaolin

(40-70%). Le kaolin enferme d'autres minerais deis le quartz, la muscovite et le rutile

3].

Dans des conditions environnementales normaleskatdin est tout a fait stable.
Cependant, une fois chauffé (650-900 °C), le kapéird 14% de sa masse dans les ions
d'hydroxyle attachés. Ce traitement thermique,alcirtation, décompose la structure du

kaolin de telle sorte que les couches d'alumindeesilice deviennent lisses et perdent

-10-
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leur ordre. Le résultat de ce désordre et de layaitexylation est le métakaolin (MK),
une phase de transition fortement réactive. Leaka&lin est une pouzzolane amorphe,

qui est bien adaptée pour I'utilisation comme agimientaire.

La température de calcination joue un rble esdedies la réactivité du produit résulté
(métakaolin) Ambroiseet al.[4] ont étudié les effets de la température deigalion sur

le développement de résistance des pates de mistaglaaux. Ces auteurs ont trouvé
une température optimale de 700 °C et ils ont néompirau-dessous de cette température,
la calcination donne un matériau moins réactif epaht beaucoup de kaolinite

résiduelle.

' _-'ile. a fr-— - _*\
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Figure 1.1 Arrangement atomique des couches (adSet (b) AIO(OH) --

. Si (a) ou Al (b);o Oxygénem Hydroxyle [5].
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Figure 1.2 Schéma de perspective de la kaolinite avec temcdres (Si-O)
sur la moitié inférieure de la couche et les oate@Al-O, OH)

sur la moitié supérieure [5].

-11-
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La calcination est traditionnellement effectuéesddas fours rotatifs et prend plusieurs
heures. L'utilisation d'un processus a lit fluidmgut réduire le temps de calcination en
minutes, bien que les deux méthodes exigent leagmyes produits agglomérés. La
calcination flash, effectuée par un chauffage depsouvent a 1000 °C, et suivie d’'un
refroidissement rapide, peut diminuer encore plugllirée de la transformation : de

guelques minutes a plusieurs dizaines de seconde.

1.2.3 Utilisation des ajouts en Algérie

L'industrie cimentiére est d'importance primaireipbAlgérie comme tous les pays en
voie de développement. Le nombre de cimenteriealgérie est de quatorze avec une
capacité théorique de 18,9 Millions de tonnes. eCehantité est insuffisante pour
répandre a la demande du marché Algérien. Cepenglambi les moyens efficaces qui
existent pour augmenter la production du cimehitilisation des ajouts qui sont tres peu
colteux et disponibles en grandes quantités enridlggomme le laitier d’El-Hadjar, le
calcaire, et la pouzzolane naturelle. Le tabledudbnne une idée sur les ajouts utilisés
dans les cimenteries algériennes. On remarqueed'aqg tableau que les cimenteries

algériennes n'utilisent pas le métakaolin commataja ciment.

1.2.4 La désignation des ciments courants selon la norme européenne
La norme européenne NF EN 197-1 définit cinq cesigeciments courants qui différent
par les proportions des constituants. Les cimemisants sont composés :
- d’'un mélange de base (100 %) comprenant : dikediret des additions en
proportions variables (le tout représentant 95 @%d)) ainsi que des constituants
secondaires (dont la proportion est comprise éh&e5 %);
- de gypse ajouté en petite quantité (quelquesceotaiges du mélange de base)

permettant de réguler la prise.

Les constituants secondaires sont, soit des addjtgwit des fillers.

Un « ciment Portland », noté CEM I, ne contient pésdditions : il est seulement
composé de clinker (95 a 100 %) et de constitusettendaires et de gypse (0 a 5 %). Un
« ciment Portland composé » CEM Il contient enB&694 % de clinker et entre 6 et 35
% d’'un mélange d’'un ou plusieurs additifs mentiea@ paragraphe précédent. Un «

ciment de haut fourneau », noté CEM III, contierd 64 % de clinker et 36 a 95 % de

-12-
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laitier :

c’est donc un ciment riche en alumineséice. Un «ciment pouzzolanique»

(CEM 1V) contient 45 a 90 % de clinker et 10 a 55dladditions pouzzolaniques
(fumées de silice, pouzzolanes naturelles, cendsEmntes siliceuses). Un « ciment au

laitier et aux cendres », noté CEM V, est compas@@la 64 % de clinker, de 18 a 50 %

de laitier et de 18 a 50 % d’'un mélange de poureslaaturelles et de cendres volantes

siliceuses : il s’agit aussi d’un ciment riche dits.

Tableau 1.1 Utilisation des ajouts dans les cimenteries agées.

Année o
. . de mise Capacite Ajout
Entreprise Wilaya Commune Instalée en o %
en utilisé
tonnes
marche
" Ain El .
Sétif L 1978 1000 000 Pouzzolane 10a?po0
Kébira
Batna Ain Touta 1987 1000000 Pouzzolane 104320
ERCE | Constantine | Jo™@ | 1982 | 1000000 Pouzzolare 10415
. Hdjar " R
Skikda 1973 900 000 Laitier 10a 20
Essaoud
Elmaa
Tebessa Labiadh 1995 500 000 / /
Alger Rais 1914 | 400000 | Poussieré  5a10
Hamidou
ERCC Blida Meftah 1975 1 000 00( Tuf 10a 15
Bouira sour El 1983 | 1000000 TufiCalairé 10
Ghozlane
Ain Beni Saf 1979 | 1000000 Pouzzolahe 10 320
Temouchent
ERCO | Mmascara Zahana 1948 1200000 Pouzzolane 1020
Saida Hassasna 1978 500 000 Pouzzolane 10|a 20
ECDE Chlef Oued Sly 1978 2 000 000 Calcaire 10 4|15
ACC | M'sila Hammam | 5553 | 4000000  Calcaire 10
Edhalaa
ACC Mascara Sig 2006 2000000 Pouzzolane 15

1.3 Hydratation du ciment

Le mélange de ciment et d’eau initie les procesdugdratation, réactions des différents

constituants du ciment avec I'eau, qui aboutissetd formation de la pate de ciment

durcie, milieu poreux composé de phases solidesaldes et d’'une solution poreuse

interstitielle.

- 13-
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1.3.1 Réactions d’hydratation du clinker

L’hydratation des ciments courants peut étre devisé plusieurs phases :
- la phase de « pré-induction », durant quelquesutes, correspondant au
mouillage des grains;
- la phase « d'induction », ou période dormantejvpat durer quelques heures, et
pendant laquelle les réactions sont trés lenteslidsolution des anhydres étant
ralentie par la couche protectrice des hydrataader
- la phase d’accélération, coincidant approximatiet avec le début de la prise et
la croissance des hydrates;
- la phase de décélération (aprés 6 a 24 heuredgmuiments a base de clinker a
température ordinaire), correspondant a la formatiprogressive de la
microstructure du liant, ralentissant I'hydratatiar un effet de barriére poreuse;
- et enfin, la phase finale, de densification pesgive du ciment hydraté, limitée

par des phénomeénes de diffusion a travers les esuthydrates formés.

Les hydrates de la pate de ciment sont issus déalegtion avec I'eau des différentes
phases anhydres de ciment. Ces réactions, quéradra, ne consomment pas la totalité
des anhydres, ont des cinétiques différentes astitondes phases anhydres considérées.
Les principaux hydrates formés sont la portlan@ta(OH) (CH en notation cimentiere),
les silicates de calcium hydratés C-S-H de formuesniques variables, I'ettringite
(C3A.BC§.H32 0052803) et le monosulfoaluminate de calcium;,QCCj.Hsz).

Les principales réactions d’hydratation des phas#s/dres des ciments courants sont

résumeées ci-dessous.

1.3.1. 1Hydratation du C3S et du C;S
Elle produit des silicates de calcium hydratés $@é5-H et de la portlandite.

La réaction compléte est la suivante :
CsS + (y+3-x) H— CSH, + (3-x) CH

Elle peut étre décomposée en trois étapes :

1) Dissolution congruente des grains @& @yant subi une hydroxylation superficielle

CaSiOs+ H,O — 3 C&" + H,SiO2% + 4 OH

-14-
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2) Précipitation des ions silicates lorsqu’ils ment la sursaturation pour former des
silicates de calcium hydratés de stoechiométrigabke. La dissolution du 45 se

poursuit simultanément
x C&"+ HySiOs” + 2(x-1) OH + (y-x) H,O — C,SH,
3) Précipitation des ions calcium sous forme ddlgmdite simultanément aux deux
autres réactions.
Ccd*+ 2 OH — Ca(OH)

L’hydratation du GS aboutit aux mémes produits mais avec des ciredtidifférentes. Il
existe cing polymorphes du silicate bicalcique kelite a pression ordinaire), mais seul

le B-C,S possede des propriétés hydrauliques significative

CS + (y+2-X)H — C¢SH, + (2-X) CH

1.3.1.2 Hydratation du CA

L’hydratation du GA, naturellement tres réactif, dans le ciment,cesitrolée par I'ajout
de sulfate de calcium sous forme de gypse (G&S8,0), d’hémihydrate (CaSQ/
H,0) ou d’anhydrite (CaS£). Les réactions se déroulent selon la séquenvardei :

1) Période initiale de dissolution rapide dgACet du gypse. Les ions se recombinent

instantanément pour former des cristaux d'ettrengiu trisulfoaluminate de calcium

hydraté (TSA), de notation cimentiéregeCBC§ .Hs2), composé apparaissant sous forme

d’aiguilles trés fines.
CaAl 06+ 2 HO — 3 C&"+ 2 AIO” + 4 OH
CaSQ, 2 HO — C& + SO + 2 H,0
6 C&"+ 2 AIO; + 3 SQ” + 4 OH + 29 HO — [CaAI(OH)¢]2Ca(S0s)3.25 HO

2) Au bout de 10 a 24 heures, I'épuisement du gygpéeéralement en défaut par rapport
au GA (la formation d’ettringite consomme 3 moles ddate de calcium pour une mole
de GA), fait chuter la concentration en ions sulfata.dolution devient sous-saturée par
rapport a I'ettringite, qui est dissoute partiel@ret qui forme avec les& excédentaire

du monosulfoaluminate de calcium hydraté, de nmtatimentiére (GA.CS.Hyy).

4 C&*+ 2 A0, + SO + 4 OH + 10 HO — [CaAl(OH)6]2S01.6 H,0

-15-
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A long terme, la composition en aluminates de I pi&@ ciment dépend des proportions
relatives de gypse etz&. Les ciments portland contiennent 8 & 12 % @& €& 5 % de
gypse, soit un rapport molaire de 0,8 qui corredpthrdoriquement a un mélange de
monosulfoaluminate de calcium hydraté et daKsissu de la réaction d’hydratation du
CsA seul, dont la réaction-bilan s’écrit 3£+ 6 H— C3AHg. Cependant, I'analyse par
diffraction des rayons X de pates de ciments cdsrhpdratés, montrent généralement

gue la phase alumineuse majoritaire est I'ettrengit

Rapport molaire
Hydrate stable formé
gypse/GA

3 Ettringite

la3 Ettringite + monosulfoaluminate de calciurdrayé
1 Monosulfoaluminate de calcium hydraté

<1 Monosulfoaluminate de calcium hydraté + C4AR@ltion solide

1.3.1.3 Hydratation du CAF

L’hydratation du GAF est semblable a celle duAmais la vitesse de réaction est plus
lente et les hydrates formés contiennent deOFelLes produits de réactions sont les

mémes que ceux issus dyACen substituant aux aluminates des alumino-fexriten
présence de sulfate de calcium, les phases hydraséat G(A,F).3C 5 Ha,
Cs(A,F).C 5 Hiy, et G(A,F).Hs.

1.3.2 Effet du métakaolin sur I'hydratation du ciment

Mélangé au ciment, le métakaolin (MK) possede @és tron effet pouzzolanique. La
réaction pouzzolanique se produit en solution {digion / précipitation) entre la silice et
'alumine provenant de la dissolution du MK, etydroxyde de calcium CH issu de
I'hydratation du ciment [6-7]. Cette réaction dores C-S-H qui précipitent [&t des
aluminates de calcium hydratés. La stoechiométridade2action pouzzolanique est

donnée par I'équation suivante :
AS; + 5CH + 5H-> CsAS;H19

Ou GAS;H; est une composition moyenne représentant un meldadg:-S-H (silicate
de calcium hydraté dit secondaire),,A€l13, C3AHg (hydrogrenat), et £ASHg
(straetlingite) [9]. Ces produits néoformés a paté la Portlandite sont particulierement

-16-



Chapitre 1 : Revue bibliographique

denses. La réaction pouzzolanique conduit ainsin@ densification de la matrice
cimentaire. Plusieurs facteurs influencent la iéagbouzzolanique :
- les caractéristiques chimiqgues du MK : compositiminéralogie, degré de
cristallinité, coefficient d’amorphisation [10],
- la pureté et la teneur initiale en kaolin [11],
- le processus thermique d’obtention (températuge cdlcination, durée [11],
process),
- le process post calcination (broyage, désagglatios),
- la morphologie des particules de MK (forme, dedraggglomération, surface
externe, surface totale, porosité intragranulaire),
- les caractéristiques du ciment utilisé au trawkrda production d’hydroxyde de
calcium formé.

De plus, il existe deux cinétiques de réactionzgolanique entre CH et MK :
- a court terme, une cinétique liée a la surfacerag des particules de MK,
caractérisée par le contact immédiat des réactanpsésence,
- a long terme, une cinétique liee a l'indice dlaggeration caractérisé par la

pénétration du front réactionnel a l'intérieur eblomérat poreux.

Par ailleurs, la substitution de MK peut engendieieffet accélérateur sur I'hydratation
des grains de 4S5 autant sur le début de prise [IRile sur la fin de prise [13]. Cet effet
accélérateur peut s’expliquer par un grand nomlgresite de nucléation propice au
développement des produits d’hydratation grace suléace spécifigue importante du
MK [14].

Du point de vue microstructural, l'incorporation #4K influence les propriétés de
diverses maniéres. L'ajout de MK entraine:
- 'augmentation de la compacité de la matrice @seade la modification de la
granulométrie, de la forme des grains et du degggtbmération,
- la modification de la porosité d’ensemble [E5]de la distribution porosimétrique
(taille des pores) [16] relative a la modificatida I'empilement granulaire, de la
porosité intrinséque du MK et du taux d’avancenuknka réaction pouzzolanique,
- 'amélioration de l'auréole de transition (zomgeirfaciale entre le granulat et la

matrice cimentaire mesurant environ |5@); en général, I'ajout d’ultrafines tend a
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réduire I'épaisseur de l'interface pate granulBils¢corporation de MK modifie la
structure de l'auréole de transition grace a ltefiker par densification [17mais

aussi grace a l'effet pouzzolanique par la pradifién de C-S-H secondaire [18]

Les caractéristiques méme du MK laissent penselajgele son incorporation dans un
matériau cimentaire, ses propriétés risquent dafiectées a I'état frais (rhéologie) ainsi

gu’a I'état durci (performance mécanique, duradbilif).

Indépendamment de la réactivité d'un ajout cimestai ce dernier est finement broye, il

donnera généralement un certain avantage aux msomie aux bétons. Les petites

particules, qui peuvent se disposer entre les gi@d@nciment, améliorent la compacité de
la pate, qui a son tour réduit le ressuage et sdbdastaille moyenne des pores capillaires
[19]. L'empilement des particules améliore l'intex® pate-granulats et donne par
conséguence une zone de transition avec une nriechsge plus dense et plus homogene
[20].

Un autre facteur important a considérer lorsqu’tiisa les ajouts cimentaires, c'est la
dilution. Lorsqu’ils sont utilisés comme substitutiau ciment, les mélanges de béton
éprouveront un certain effet de déplacement du rirda systeme de réaction. En tant
gue tels, a moins que l'ajout cimentaire commencéadgir immédiatement, il y aura

généralement une réduction du taux d'évolutionadehlaleur et de gain de résistance
proportionnellement a la quantité de ciment étantplacé. Le métakaolin, possédant une
finesse élevée et une grande réactivité, peut suendeffet de dilution, contribuant

ainsi a l'augmentation de la chaleur d'hydratateina I'évolution des résistances

mécaniques aux jeunes ages.

La présence du métakaolin a un immense effet bydritation du ciment Portland.

Lorsque le ciment Portland s’hydrate seul, en gdn2d a 30% de la masse de pate
résultante est I'hydroxyde de calcium (CH). Cepemnddorsque le métakaolin est

introduit, il réagit rapidement avec le CH pour guise un silicate de calcium hydraté

supplémentaire (C-S-H) selon les réactions suigante

2C32 + 11H— CsSz2Hs+ 3CH
(CSH) (CH)
2GS + 9H— C3SHs+ CH
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CsA + 3CSH+ 26H— CsA.3H32

(gypse) (ettringite
2C3A + CsASsH32+ 4H — 3C4ASH12
(monbate)

CsA.H12+ 2C.H+ 16H— C6A.3Hs2
MK [Al 2Si207] + CH + H— C-S-H, GAH13, CsAHe, C2ASHs

En général, les ajouts cimentaires avec une teplegrélevée en alumine, tel que le
meétakaolin, tendent a avoir des capacités pouzizplas plus élevées parce que la
formation de C-A-H a une demande élevée en CHt &'éjue, car le CH n'apporte pas
une contribution significative a la résistancebéton et peut étre nuisible a la durabilité.
Son élimination ou sa réduction par la réactionosdaire avec le métakaolin peut

considérablement augmenter les performances da [E2921].

La détermination du degré de la réaction pouzzqlaipeut étre accomplie par
I'intermédiaire d'un procédé sélectif de dissolticomme celui développé p@shawa
et al. [22] etLi et al.[23]. Le procédé est fondé sur I'hnypothese que la méjdet la
pouzzolane non réagie est insoluble en acide. Demes pate de ciment avec ajout
pouzzolanique, la pouzzolane réagit avec le CH jpaaner des produits acides solubles
hydratés. Ainsi, il est possible de dissoudre Imerit non réagi et les produits
d'hydratation du ciment et de la pouzzolane, laiskarésidu insoluble de la pouzzolane
non réagi. Le degré de réaction pouzzolanique aplemest défini comme le
pourcentage de la pouzzolane restante non réagieapport a la quantité initiale de

pouzzolane présente dans la pate de ciment.

Les résultats des évaluations sélectives de dismo)u effectuées paPoon et al.[21],

ont prouvé que le degré de réaction pouzzolaniqai glus élevé a un niveau de
substitution de 5% métakaolin par rapport & 10208t pour tous les ages. Des résultats
semblables ont été observeés avec la fumée de, $ilme que les valeurs de 5% fumée de
la silice n'ont jamais dépassé les valeurs de 5%kaélin. Ce taux plus élevé de
réaction pouzzolanique dans les pates contenarfaible niveau de substitution est
probablement attribué a la grande quantité de dinetraussi a une concentration plus

élevée de CH, disponible pour la réaction avecdazpolane. Puisque le métakaolin
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consomme le CH libre, une autre méthode pour ohiter I'ampleur de la réaction
pouzzolanique accomplie est de mesurer le comestant de CH dans un échantillon de
pate, de mortier, ou de béton. Dans la méme éRoen et al[21] ont déterminé la
teneur totale en CH des échantillons de pate sbagéle poids mis a feu et le poids de
ciment, en utilisant la calorimétrie a balayage ffédentiel. Ceci a été realisé en
atmosphere d'air a une vitesse de chaleur de I09iiClLa teneur en CH a été calculée a
partir de la perte de poids entre 425 °C et 550 D@ns les deux cas, les ciments
mélangés avec 20% de métakaolin ont montré unetitgiae CH moindre a tous les
ages. Les mélanges contenant le métakaolin ontrénant contenu décroissant de CH
jusqu'a 90 jours (Figure 1.3).

14
~ 12 N — -
= |
1 T ——| -e-control
IRCEEE R SR | > 10% SF
o = ?\\ — -8 5% MK
5 2 \ﬁwh\?ﬁ‘““——% | = 10% MK
g ' ' -e- 20%MK
> \ | T~ —20%FA
2 4 - ——
IS \i
= 2 \9*\
---__‘————_
I —")
0 l 1
0 20 40 60 80 100

Curing time (days)

Figure 1.3 : Teneur en CH calculée sur la base du poidsrderti[21].

Wild et Khatib[24] ont mesuré la consommation de CH dans lesspétemortiers
contenant le métakaolin, ils ont traité les échiant dans I'eau a 20 °C. Les résultats de
leurs analyses thermo gravimétriques (ATG) sonhtnés sur la figure 1.4. Le CH,
exprimé en pourcentage du poids de ciment, a montr@inimum a environ 14 jours de
cure. Ceci a été attribué a un pic dans l'actpitézzolanique pour lequel plus de CH de

la pate était consommé par la réaction avec lekaélia.

Le pic dans la résistance a la compression reldleveapport entre la résistance d'une

pate avec ajout a un age donné et la résistanoe géate sans ajout au méme age) a
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coincidé avec le maximum dans l'activit¢ pouzzojaei a 14 jours d'age. Les
augmentations du contenu de CH et le retard daggife de résistance au dela de 14
jours ont été attribués a la formation d'une ceuempéchant de produire une réaction

sur la surface des particules de métakaolin.
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Figure 1.4: variation de la teneur en CH en fonction ded’agnesuré par ATG, pour le

(a) mortier et (b) la pate contenant le métaka@itj.
Frias et Cabrerd25] ont évalué la teneur en CH des pates contdeamitakaolin par

l'intermédiaire de I'ATD et de I'ATG. Ces analysm# été conduites en atmosphére

d'azote et a une vitesse de chaleur de 20 °C/neis.téneurs en CH des spécimens de
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meétakaolin augmentent avec I'age jusqu’a 3-7 jdeiss tard, et selon I'étude Wéld et
Khatib[24], la teneur en CH commence a diminuer proportglement au pourcentage
du métakaolin supplémentaire. Les courbes de 10%e €t5% de MK ont montré un
point d'inflexion autour de 90 jours d'age, aprésida teneur en CH a encore continué a

monter, toutefois légerement (Figure 1.5). Ce paipu représenter la fin de la réaction

pouzzolanique due ala consommation totale du MK.

25

Measured lime content (%)
Measured lime content (%}

0 100 200 300 400 0 5 4 5 8
Hydration time {days)

0% 10% 15% - - Hydration time {days)
- 0% —A—15% —20% —%25% | [——0% ——10% —4—15% —*—20% —%—25%

Figure 1.5 : Evolution de CH en fonction du temps d'hydratafi25].

1.4 Effet du métakaolin sur les propriétés des mortiers et bétons
L'utilisation du métakaolin (MK) comme substituti@u ciment et son effet sur les
propriétés des mortiers et bétons a été intensinem@eidié ces dernieres années. La
littérature montre clairement que le MK est unezzmlane efficace.

1.4.1 Effet du métakaolin a I'état frais

Les propriétés du béton frais sont importantes epaya'elles affectent le choix de
I'équipement requis pour la mise en ceuvre et Isalmation et parce qu'elles peuvent
affecter les propriétés du béton durci [19]. Paoms propriétés on peut citer, entre

autres, l'ouvrabilité, la densité, le temps deepréd la chaleur d'hydratation.
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1.4.1.1 Ouvrabilité

Ding et Li[26] ont signalé qu’'une bonne ouvrabilité a ét@dé par MK par rapport a la

fumée de silice pour les mémes niveaux de subistitu€Ces mélanges renferment 5, 10,
ou 15% de MK ou de fumée de silice, et un rappdrtde 0,35. En plus, ils ont constaté
gue les mélanges contenant 5% et 10% de MK onteaffaissement Iégérement plus
élevé que le béton control. lls ont trouvé aussavec 15% de MK, l'affaissement du

béton a diminué de 10% par rapport au béton coniol revanche, I'affaissement a
diminué presque linéairement avec l'augmentationladéeneur en fumée de silice,

indiquant que les bétons contenant le MK devragsiger moins de superplastifiant que

les bétons contenant la fumée de silice pour la en@urabilité et le méme rapport E/L.

Les propriétés de huit mélanges a I'état frais soohtrées dans le tableau 1.2. Ces
mélanges contiennent 161,35 kd/m'eau et 350 ml de superplastifiant pour 100

kilogrammes de ciment.

Les valeurs de l'affaissement pour les divers ngg#anmontrent que la réduction de
I'ouvrabilité due a la substitution avec 10% de &enie la silice était plus prononcée que
celle obtenue avec une quantité égale de MK. Gutigue que, afin de réaliser une
ouvrabilité donnée, le béton contenant le MK digvexiger une dose de réducteur d’eau
inférieure a celle exigée pour les bétons contel@mfimée de siliceDubey et Banthia

[27] proposent que ceci puisse étre due a la largeua taille des particules de MK par

rapport a celle de la fumée de silice (1.5 um eo@it um).

Bai et al.[28] ont observé le phénomene inverse, ils ontvigogue I'ouvrabilité diminue
sensiblement pour des bétons contenant le Kh&tib et Clay[29] ont trouvé dans leur
étude que le dosage en superplastifiant augmere laugmentation de la teneur en
MK, ceci pour compenser les pertes dans l'ouvtébiian et al. [30] ont également
trouvé que l'affaissement diminue progressivemeneic da teneur en MK dans des
bétons contenant 1% de superplastifiant naphtalglienate. Cependant, en augmentant
la dose de superplastifiant a 1,2%, l'affaissemeenhontré seulement une variation

mineure avec l'augmentation de la teneur en MK.

-23-



Chapitre 1 : Revue bibliographique

Tableau 1.2 :Propriétés des mélanges de béton a I'état fralarei [27].

Résistance a la

3 o i Affaissement | Contenu Densité compression
Mélange Description du mélange ] 5
(mm) d’air (%) (kg/m®) (MPa)
7] 28 j
C Control (100% CEM I) 140 14 2437 53,6 66,0
Control + 10% Fumée de
S - 60 15 2440 53,8 68,4
silice
M Control + 10% HRM 120 1,6 2468 58,0 72,0
SM Control + 5% HRM 60 1.4 2448 55,4 70,3
CF Control + 1.0% Fibres 120 15 2511 54,3 68,0
Control + 10% Fumée de
SF 70 1,7 2533 55,5 70,1

silice +1.0% fibres

Control + 10% HRM
MF 100 1,5 2546 59,2 72,2
+ 1.0% fibres

Control + 5% Fumée de
SMF silice + 5 % HRM + 1.0% 80 1,6 2532 57,0 71,4

fibres

1.4.1.2 Temps de prise

La prise du béton est généralement considérée cofteme le début de solidification et
du durcissement (gain de résistance) d'un bétam fra début de prise est défini comme
le temps écoulé entre l'addition de l'eau et loestp péate cesse d'étre liquide et
plastique. C'est la limite pour manipuler le bétibmevrait étre placé avant le début de
prise. La fin de prise indique le début du dévetppnt de la résistance mécanique.
Beaucoup de facteurs influencent le temps de psisepmpris le rapport E/L, la
température de cure, le type de superplastifiardpbage en ciment et la finesse [31].

Brooks et al[31] ont examiné l'effet de la fumée de silice,MK, des cendres volantes,

et du laitier sur le temps de prise du béton aeneegistance via la norme ASTM C 403.
Cette méthode consiste a faire passer le bétandtatravers d'un tamis de 5 millimétres,
et de mesurer la force exigée pour q'une aiguilisge pénétrer a 25 millimétres dans le

mortier rassemblé.

Un optimum E/L de 0,28 a été obtenu pour le bétontréle en utilisant "Cabrera

Vibrating Slump test" développé p@abrera et led32], et a été employé pour tous les
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bétons. Un superplastifiant de type sulfonate gmlymeére de vinyle a été ajouté selon

les besoins pour obtenir une ouvrabilité constpote tous les bétons.

Les temps de prise initial et final sont définisntoe les temps auxquels la résistance de
pénétration dans le mortier atteint des valeur3,8éViPa (500 psi) et de 27,6 MPa (4000
psi), respectivement (ASTM C 403rooks et al[31] ont constaté que tous les ajouts
ont tendance a retarder le temps de prise, et'gugnientation des niveaux de la fumée
de silice, des cendres volantes, et du laitiereantomme conséquence un plus grand
retardement de la prise. Pour le béton a hautstaésie contenant le MK, il y avait une
augmentation progressive de l'effet de retard jasq®% de substitution, mais une

réduction & un niveau de substitution plus élevé.

Des résultats semblables ont été rapportéBats et al[33], qui ont examiné un kaolin
grec local soumis a un traitement thermique. Ceteuasi ont trouvé que tous les
mélanges de MK ont des temps de prise sensiblephe&ntongs que la pate control. Pour
le mélange contenant 20% MK, la prise a été la lginte, avec un début de prise de 205

minutes contre 105 minutes pour le contréle.

Vu et al.[34] ont rapporté que des mélanges avec des pdagemplus élevés ont eu
comme conséquence une demande plus élevée en aauwatpeindre la consistance
normale. Pour le kaolin Vietnamien particulier istl dans cette étude, les temps de prise
des pates dont la gamme de substitution est comprise (10-20% MK) n'‘ont pas été
sensiblement affectés. Au dela de cette gammetetaps de prise initial et final ont
augmenté de 15% et 10%, respectivement, probabtetnera la faible teneur en ciment

et aux teneurs plus élevées en eau.

Réciproguementyloulin et al.[3] ont trouvé que les pates contenant le MK ontamps

de prise inférieur a celui des pates de référdbes.résultats ont été obtenus a l'aide d'un
appareillage d'aiguille de Vicat selon la norme ABT 191 et ont été realisés avec un
E/L égal a 0,40. Moulin a également examiné la Idgte des mémes pates en utilisant
un rhéometre de palette de cisaillement pour caniget I'effort de fléchissement. Il a
constaté que la présence du MK a augmenté de maasignificative l'effort de

fléchissement par rapport aux pates de référenma.aCconfirmé que les pates contenant
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le MK exigent une grande quantité d’eau, menent@mportement thixotropique et

montrent ainsi I'effet du MK sur I'accélération ltleydratation du ciment Portland.

Caldarone et al[35] ont également trouvé que le MK diminue le psnae prise, par
rapport aux échantillons témoins. lls ont trouvé&emps de début de prise des mélanges
de MK de 4.1 h, et celui des mélanges de fuméelide st de I'échantillon témoin de

4,2 h et 4,8 h, respectivement.

1.4.1.3 Chaleur d’hydratation

L'utilisation du MK augmente la chaleur d'hydratati Ceci a été attribué a I'effet du MK
sur I'accélération de I'hydratation du ciment Rortl et a la réactivité élevée du MK avec
le CH. L'augmentation de la température devienigce dans les ouvrages de masse, elle
peut mener a la ruine a cause des contraintes iteem Cependant, ou un bétonnage par
temps froid et une prise plus rapide sont exigiste propriété peut étre souhaitable.

SelonZhang et Malhotrgd36], I'incorporation des cendres volantes a diré@ifaichaleur
d'hydratation du béton, tandis que l'incorporatiten10% de MK comme substituant a

causé réellement une augmentation de 7°C par rappdréton de référence.

Ambroise et al[37] ont rapporté une augmentation des températlee8°C, 6°C et de
1°C au dessus du mortier de référence, pour degtisiions de 10%, 20% et 30% de
MK, respectivement, dans les mortiers. Les petitegnentations de la température a des
niveaux plus élevés de substitution sont probabhtndees a l'effet de dilution (une

grande masse de ciment enlevée).

Frias et al.[38] ont comparé les cendres volantes (CV), la e silice (FS), et le MK
en termes d'évolution de la chaleur dhydratation utilisant un calorimetre de
Langavant. Cette méthode semi-adiabatique, dédaites la norme Espagnole UNE 80
118, mesure la chaleur produite pendant I'nydatadu ciment a l'aide d'une bouteille de
Flask Dewar isolée thermiquemehia chaleur est définie comme la différence de
température entre le mortier hydraté et un moitierte (ayant un &ge d'au moins trois
mois). Les pates de ciment contenant 10% ou 30%SJeCV et MK ont été employées

pour produire des mortiers avec un rapport de Aafrient de 3/1 et un E/L de 0,50.
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Les chaleurs totales (jusqu'a 120 h) ont diminué ndaniere significative avec
laugmentation de la substitution des CV, augmérégerement avec la substitution de
10% de FS, et restent pratiguement constantesl@®uiveaux croissants de MK (Figure
1.6).

Les mortiers a base de CV ont montré une réduaamntinuelle de I'élévation de la
température avec l'augmentation du niveau de sutisti, I'incorporation de FS a eu
comme conséquence une diminution de 1,5 a 3,0t9€,MK a causé une augmentation

de pic de la température de 6 a 7 °C.

De ceci, il est clair que la réduction de la tenearciment d'un mélange réduira la
chaleur d'hydratation de ciment dégagée, mais deireé pas nécessairement le taux

initial d'évolution de la chaleur ou la températaraximale atteinte.

' Heat of hydration, Jig b

0 T T T 7 T T 0 +— \ T T

| |
0 20 40 60 80 100 120 0 20 40 60 80 100 120
Age, hours Age, hours
4100 % PC 49010 - SF &70/30 -SF +100 % PC #90/10- FA &70/30 - FA
0 Heat of hydration, Jig ¢

0 T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120

Age, hours
+100 % PC +90/10-MK > 70/30-MK

Figure 1.6: Effet des différents ajouts sur la chaleur d'htatian:
(@) FS. (b) CV et (c) MK [38].
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1.4.2 Effet du métakaolin sur les résistances mécaniques
Il existe plusieurs études sur le développemertd désistance du béton contenant le MK.
Ces études ont montré qu'avec une utilisationligeégite, une amélioration considérable

de la résistance, en particulier au jeune age, tezipproduite.

Wild and Khatib[20] ont montré que le MK augmente la résistance en cesspn. A
long terme, cette augmentation est d’autant plsgl que la réaction pouzzolanique
s’est développée dans le temps et a conduit a ensifitation de la matrice. Selon
[20,39] l'optimum de substitution du ciment par MK est situé entre 10 et 30% en
masse. En effet, le grand nombre de modificatiamxessives de la microstructure
incorporant du MK, montre qu’il existe différentealeurs optimales de substitution
selon I'age du matériau (Tableau 1.3).

Tableau 1.3 :Substitutions optimales selon I'age du matéfd).

Age du matériau j (en jours) 3<j<7 7<j<28 j>28

Taux de substitution optimal de ciment par [du R .
10% 15 a 20% 20 & 25%

MK (en masse)

Curcio et al.[40] ont examiné l'influence du MK en tant que rofdter pouzzolanique
pour les mortiers a haute performance . lls onaatéarisé des mortiers superplastifiés
contenant 15% MK avec un rapport E/L de 0.33. Quathantillons de MK de finesse
différente et un échantillon de fumée de silic8)(Bnt été étudiés pour comparaison. lls
ont conclu que : (i) les spécimens contenant ttegsquatre échantillons de MK ont eu un
taux plus élevé de développement de résistancecani@ression par rapport a celui du
mortier control pour une cure inférieure a 28 jounse conséquence du taux plus éleve
d'hydratation. La FS et le quatrieme MK le plussgier ont eu un effet moins prononce ;
(ii) 2 90 et 180 jours les spécimens de FS et MKdonné des résistances semblables. La
différence dans la résistance a la compressioer &grspécimens avec des microfillers et
le mortier control a diminué apres 28 jours, esaaid'un plus petit ralentissement du

taux d'hydratation dans le mortier control.

Brooks and Johari[41] ont également signalé que la résistance &olapression

augmente avec l'augmentation de la teneur en MKI¢aa 1.4).
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Des pates de ciment contenant 5% a 20% MK ont denrdes résistances a la
compression plus élevées que la pate de cimentagamisa tous les ages (3 a 90 jours),
'optimum a été de 10% MK [42].

Tableau 1.4:Résistance a la compression des bétons contenisti€ [41]

Mélanges Résistance a la compression (MPa)
CEM | 87,0
MK5 91,5
MK10 104,0
MK15 103,5

Badogiannis et al[43] ont traité thermiquement un kaolin grec noéde, le MK produit

a été finement broyé, et comparé a un MK comme(M#&C) de grande pureté. Dans les
bétons, le MK a remplacé le ciment ou le sable éagpourcentages de 10% ou de 20%
en poids du contenu de ciment control. Le dévelomre de résistance du béton a base
de MK a été évalué en utilisant le coefficientfitecité (K), ce coefficient K a été défini
comme le rapport de la masse du ciment a la massdkd quand ils ont eu un effet
équivalent sur le rapport eau/ciment. Le MK prodiitsi que le MKC ont montré un
comportement semblable en ce qui concerne la aésist du béton. Les deux
meétakaolins ont montré des valeurs de coefficigffichcité tres élevées (environ 3.0 a
28 jours) et ont été caractérisés en tant que rmakepouzzolaniques fortement réactifs
qui peuvent mener & la production de béton a haagdermances. Lorsque le MK a été
utilisé comme substitution au sable, la résistahcdéton de MK a largement dépassée
celle du béton sans MK a tous les ages jusqu'ao®3.j Lorsque le MK a été utilisé
comme substitution au ciment, son effet positiflauresistance du béton a généralement

commence aprées 2 jours.

Badogiannis et alf44] ont étudié la résistance a la compressionighent contenant cing
métakaolins jusqu'a 180 jours. La teneur en métaktmodans les métakaolins MK1,
MK2, MK3, et MK4 (dérivé des kaolins grecs médi®rest de 36, 37, 71, et 49%,
respectivement, mais 95% dans un métakaolin comahéktKC) de grande pureté. MK

a eu un effet tres positif sur la résistance dweainapres 2 jours et spécifiquement a 28 et
180 jours. Une teneur de 10% MK a semblé étre, rgéaréent, plus favorable que 20%
MK (Tableau 1.5).
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Razak et Won{p] ont présenté un modéle mathématique pour estimnrésistance a la
compression du béton de haute résistance incorpdes matériaux pouzzolaniques,
basée sur la résistance d'un béton ordinaire a dms@ment Portland réalisé avec des
caractéristiques de mélange semblables et la ménée de cure. L'exactitude du modéle
a augmenté avec l'age du béton. Au dela de 28,j@1% des résistances estimées

étaient a moins de +5% de la valeur réelle.

Tableau 1.5:Résistance a la compression des bétons conteasacinly MK [44]

Age Résistance a la compression (MPa)

(ours)| CEMI MK1 MK2 MK3 MK4 MKC

10% | 20% | 10% | 20% | 10% | 20% | 10% | 20% | 10% | 20%
1 18 17 |16 |18 |16 |21 |19 |20 |18 |20 |19
2 30 28 |23 |30 |24 |33 |29 |32 |28 |33 |29
7 44 45 (44 |48 |45 |50 |50 |51 |50 |54 |50
28 57 64 |68 |65 |67 |66 |69 |68 |65 |72 |70
180 70 79 |77 |80 |75 |74 |72 |80 |7/8 |76 |76

Guneyisi et al[46] ont étudié l'influence de la teneur en MK @1020%) et du rapport
E/L (0.55 et 0.35) sur le développement de la t@sc® a la compression des bétons
jusqu'a 120 jours. lls ont trouvé que la résistaauee jeunes ages (1 a 7 jours) et a long
terme (120 jours) des bétons contenant le MK sd@8% et 10-30% plus élevées que
la résistance du béton témoin respectivement. riis taouvé aussi qu'a 28 jours, la
diminution du rapport E/L provoque une augmentater25% de la résistance du béton
contenant 10% MK par rapport au béton témoin (FEdur).
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Figure 1.7 :Variation de la résistance a la compression dembé
soumis a différents régimes de cure [46].
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1.4.3 Effet du métakaolin sur la durabilité

Aujourd’hui, la durabilité des structures en bétsh un des facteurs les plus importants
dans les domaines du génie civil. Elle est infléennon seulement par les chargements
mécaniques mais aussi par l'environnement (maeh; dégel, pluie...). Ces influences
deviennent plus importantes quand on doit garamté durée de service pendant une
grande période. Par exemple, les ponts, les tunleslséseaux d'assainissement ou le

patrimoine béti doivent avoir une longue durée ige v

La plupart des processus de détérioration toudeardtructures en béton, impliquent les
transferts de matiere (en particulier d'agentssaifig a l'intérieur d’'un matériau poreux

comme le béton.

Le mécanisme de dégradation chimique du béton st@en®n une décalcification

progressive du béton au cours du temps en contactum environnement agressif. Cette
dégradation provoque une augmentation de la péradit béton qui modifie ces

propriétés physicochimiques et mécaniques. D'ume qedte augmentation de porosité
accélere le processus de transport (perméabilidifiusion) de matiéres et entraine une
accélération de la dissolution des hydrates (notamiria portlandite). D'autre part, ceci
induit une modification des propriétés meécaniquesiroe la perte de résistance et la
perte de rigidité. En plus, les sollicitations nqaes créent des microfissures qui
peuvent étre des facteurs accélérant le processdégtadation chimique.

La durabilité peut étre, donc, définie comme laistdace du béton aux agressions
chimiques ou physiques, en maintenant son comperteet ses performances dans de

bonnes conditions de service prévus pour 'ouvrage.

Les agressions chimiques que peuvent rencontrembdériaux a matrice cimentaires
sont tres variées. De part sa porosité et la coimposchimique de la solution
interstitielle, des échanges de matiere peuvenpreduire et étre a l'origine d'une
évolution de la composition solide de la pate aeecit. Ces phénomeénes de transport et
de réaction s’effectuent a I'échelle de la micnastire de la pate de ciment. Parmi une
multitude de causes de dégradation des matériamentaires, figurent les attaques par

les acides et par les sulfates.
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1.4.3.1 Effet du métakaolin sur la porosité et la perméabilité

Dans la plupart des cas, les mortiers et les bétomsenant les ajouts cimentaires
pouzzolaniques ont des valeurs totales de poroégétes ou inférieures a celles des
bétons contenant le ciment Portland. Cependant;est pas tellement la porosité totale
car c'est la distribution de pores et la perméabijui sont critiques a la performance et a
la durabilité du béton. L'évolution de la porositpend de certaines caractéristiques de
'ajout cimentaire, telles que la dimension destipales, la composition chimique et
minéralogique et la perte au feu. En raison dinsase et de sa réactivité pouzzolanique
élevée, le métakaolin offre de grandes possibiliie&ressantes de diminuer la porosité

du béton.

Frias and Cabrerd47] ont évalué I'évolution de la porosité totatapillaire, et de gel
en fonction du temps par l'intermédiaire de l'isitom de porosimétre a mercure (MIP).
Les pores capillaires ont été considérés comme feirtie de 0.01-5.00 um, alors que les
pores de gel étaient plus petits que 0.01 um. @atgs ont été préparées a un E/L de
0.55 et ont été examinées neuf fois en un an. oéter I'nydratation, les échantillons
étaient vidés et séchés au four a 1 barre et £5pdur le MIP) ou micro-ondulés (pour
ATD et ATG). Malheureusement, ces auteurs n'ontqmsparé les deux techniques
pour déterminer si le séchage au micro-onde endg®aita la structure de pore de pate

ou changeait sa composition.

Il y avait une réduction de la porosité totale obée jusqu'a 28 jours, apres quoi elle
demeure constante. Les mélanges contenant le roétakant montré des porosités
totales plus élevées que le control (approximatesmtmi6%), probablement dues a la
teneur élevée en eau, bien que les pates de mitaabdes pores dans les gammes de
0.01-5.00 pm et plus de pores plus petit que 6L En plus, avec un temps
d'hydratation prolongé, il n'y avait aucune difigce significative dans la porosité
capillaire des pates faites avec 15, 20, ou 25%kaétin, indiquant que la substitution
de 15% peut étre suffisante.

Khatib and Wild48], comme les auteurs précédents, ont examis@ds avec un E/L
égal a 0.55 en utilisant le MIP. L’incorporation chétakaolin a mené a I'amélioration de
la structure des pores, avec une augmentatiomagéere significative, de la proportion

de pores ayant les rayons plus petits que 20 nnesuma que le niveau de substitution
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augmentait. A 14 jours, les pates avec 15% de raélimkont eu presque 60% de leur
volume total de pores dans des pores de sous-20alans que la pate contréle avait
seulement au tour de 30%. Ceci représente |'ageehlepourcentage des pores fins est
le plus élevé ainsi que I'amélioration de la résise par le métakaolin atteint un
maximum, confirmant que la majeure partie du pregesd'amélioration de pores se
produit a un tres jeune age [48]. Les auteurs tribaé ceci a une couche empéchante de
produit de réaction autour des particules de métakale ce fait terminant leur réaction
avec le CH et empéchant davantage I'amélioratiopode au dela de 14 jours. Il est a
noter, cependant, que le métakaolin n'a pas beputmfluence sur le volume total de
pores, qui a augmenté legerement relativement anoiaes dans ces évaluations. Les
auteurs supposent que ceci puisse étre le réglitaeé transformation de phase des
produits de réaction de métakaolin/CH menant adiménution de volume plein et a une

augmentation de porositée.

Khatib and Clay[29] ont étudié l'absorption de l'eau par I'abtorp capillaire et
immersion totale des bétons contenant le métaka®limg mélanges de béton, contenant
0 a 20% de métakaolin, ont été examinés. Apregri@de de cure exigée, des cubes ont
été decoupés en tranches et séchés dans un fo0® &CL pour 48 h. La hauteur
d'ascension capillaire a été mesurée en placatrdeches séches sur des appuis dans un
plateau peu profond, ajoutant l'eau jusqu'a celgunveau ait été approximativement
1,5 millimetres au-dessus de la base de I'éclamtiétt mesurant la masse du spécimen a
intervalles réguliers. L'absorption totale daead’ a été mesurée en comparant la masse

séche a la masse saturée réalisée apres 48 h ddioma 20 °C.

Le teneur croissante de métakaolin a eu comme goaesée une diminution de la pente
de la partie linéaire de la courbe absorption-tempdiquant que la présence du
métakaolin diminue I'absorption par hauteur d'asioencapillaire. Cette pente, appelée
le coefficient d'absorption d'eau (CAE), a été saltvacée en fonction de I'dge de cure
(Figure 1.8). Pour tous les mélanges, le CAE amliibrusquement jusqu'a 14 jours de
cure. Puis, alors que le CAE du béton contrdleinaatt & diminuer lentement, ceux des
bétons contenant le métakaolin ont augmenté jusefi'ajours et se sont finalement
stabilisés. En dépit de cette augmentation, le @Al tous les mélanges de métakaolin
était inférieur a celui du spécimen contréle. DespKhatib and Clay[29] ont signalé

gu’'apres I'examen visuel a la fin de I'essai caipd| les spécimens contréles ont eu de
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l'eau sur leurs surfaces supérieures. A mesure lgupourcentage de métakaolin

augmentait, I'apparence de I'eau a été considénaiit reduite, et les échantillons de
15% et de 20% métakaolin n‘ont eu aucune eau medrir leurs surfaces supérieures
[29].
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Figure 1.8: Variation du coefficient d'absorption d'eau endtion de I'age de cure

pour des bétons contenant le métakaolin [29].

En termes d'absorption d'eau par immersion, lesimgéis de métakaolin ont montré
réellement une légere augmentation au-dessus aarspe controle. C'est-a-dire, apres
48 h d'immersion dans I'eau a 20 °C, les échansilcontenant le metakaolin ont eu des
masses saturées plus élevées que les controjeavdit une augmentation systématique
d'absorption d'eau avec l'augmentation du pourgentie métakaolin. Cependant, les
résultats sont en accord avec ceuxrdas and Cabrerd47] etKhatib and Wild[48]:
'absorption de l'eau pendant I'immersion totalenbke étre liee au volume total de
pores, cette absorption a augmenté avec l'utbisadie métakaolin. Réciproquement, la
pénétration de I'eau dans le béton par l'actiofillagp a diminué lorsque le métakaolin

employé, suggérant une discontinuité des pores [29]

1.4.3.2 Effet du métakaolin sur lattague des sulfates
L’attaque du béton par les sulfates résulte d’udection chimique qui se produit en
présence d’eau entre I'ion sulfate et I'aluminagecdicium hydraté, et/ou les éléments
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constitutifs de I'hydrate de calcium de la patecoheent durcie. Les produits qui résultent
de ces réactions sont le sulfoaluminate de calchydraté communément appelé
ettringite et le sulfate de calcium hydraté miewnrmu sous le nom de gypse. Les
volumes de ces solides sont beaucoup plus grarelsemx des corps qui leur ont donné
naissance ; il en résulte des contraintes qui peusiétériorer la pate et finalement

désintégrer le béton.

Les sulfates peuvent étre d'origine naturelle,dgimjue ou peuvent provenir de pollution
domestique et industrielle. Dans certaines régionsles sols contiennent du gypse
(CasSQ.2H,0) ou de I'anhydrite (CaSJ) on peut rencontrer des concentrations élevees
(> 5%) [49].

» Afrique du Nord ;

» Prairies canadiennes ;

» Région parisienne: N&O, (58 g/l), NaSO..10H,0 (194 g/l), kSO, (111 g/l),

MgSOy.6H,0 (440 (g/l) et CaS£(2,1 g/l).

Les eaux souterraines en contact avec ces suffateent se charger en ions.$OLes
sols alluviaux ou argileux peuvent aussi contees pgyrites qui s'oxydent en sulfates au
contact de l'air et de I'numidité avec formatioacdle sulfurique. Les sulfates peuvent
aussi provenir de la décomposition biologique aiérobbe substances organiques
contenant du soufre (engrais, plantes). Les soudeessulfates peuvent aussi étre
internes [49]:

» contamination des granulats par du platre

 granulats gypseux

* sulfures dans certains granulats

Mécanisme d'attaque par les sulfates

Les sulfates peuvent détériorer le béton selon detoanismes physico-chimiques [49]:
» Expansion ;

* perte des propriétés liantes des C-S-H.

Les mécanismes de destruction sont fonction deraentration et de la source des ions

sulfates dans la solution d'eau externe ou damst@ de ciment. L'action des sulfates
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peut prendre la forme d'une expansion du bétore saitla formation de produits
expansifs. Elle peut aussi engendrer une perteesistance et une perte de masse du
béton en surface. Dans le cas de l'attaque exter®iepns de sulfate doivent pénétrer
dans le béton pour lancer la réaction. N'importellguexpansion provoquée par la
pénétration de ces sulfates peut causer la deigdor qui accélére la pénétration de plus
d'ions de sulfate. Le taux de l'attaque externdossttion du temps d'exposition. D'autre
part, dans le cas de l'attaque interne, les iorsutlate existent a l'intérieur du béton des
le mélange. La quantité d'ions de sulfate dimineadant que la réaction chimique

procede, et donc le taux d'attaque interne teadkatir avec le temps.

* Les deux types d'interactions chimiques
Les aluminates et la portlandite sont les deux yitedes plus sensibles a l'attaque par les
sulfates [49].

1. Formation de gypse secondaire
Substitution ionique entre la portlandite et ledades.
Dans le cas du sulfate de sodium:

Ca(OH} + Na,SO, + 2H,0 — CaSQ.2H,0 + 2NaOH
NaOH : Alcalinité élevée—~ stabilisation des C-S-H.

CaSQ.2H,;0 : Produit expansif mais qui se forme uniguememtsdes espaces internes

de la pate de ciment hydraté, dans la majoritécdsspas ou peu d'expansion.

2. Formation d'ettringite secondaire

- a partir du GA anhydre résiduel:

C3A + 3CaS04.2H20 + 26H26> C;A.3CaSQ.32H,0

- a partir des aluminates hydratés (Monosulfoalates) :

C3A.CaS0,.18H,0 + 2Ca(OH) + 2SQ + 12H0 — C3A.3CaSQ.32H,0

Le sulfate de magnésium est trés agressif (dowbiend

Ca(OH} + MgSO, — CaSQ + Mg(OH),
(Mg(OH), est caractérisée par une faible solubilité et iridgpH)
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CsA + 3CaSQ.2H,0 + 26H0 — C3A.3CaSQ.32H,0 (expansive)

Substitution des ions &apar les ions Mg dans les C-S-H :

C-S-H + MgSQ — CaSQ.2H,0 + (C,M)-S-H (faiblement cohésif)

On peut remarquer que I'attaque des sulfates emgetalix types de produits, un gypse
secondaire qui est peu expansif et I'ettringiteoséaire qui représente, d’apres plusieurs
recherches, la cause principale de la détérioratam mortiers et bétons exposés aux

milieux sulfuriques.

Khatib et Wild[50] ont évalué l'effet du MK sur la résistance rdartier a l'attaque de
sulfate. Deux types de ciments ont été employésciment avec une teneur élevée en
C3A et un autre avec une teneur moyenne gh Ce ciment a été remplacé par 0, 5, 10,
15, 20, et 25% de MK. Des éprouvettes de 25x25x2ilbnetres ont été utilisées pour
mesurer I'expansion, leur longueur a été mesuraet ammersion dans la solution de 5%
NaSQ;. Les résultats d'essai ont montré que :(i) I'exfmama diminué systématiqguement
avec l'augmentation de la teneur en MK pour lesxdgpes de ciment; (i) pour les
mortiers contenant le ciment avec une teneur élevé&A, le mortier control et les
mortiers contenant 5% et 10% MK ont montré une egjma et une détérioration rapides
entre 40 et 70 jours d'exposition a la solutiorsdkiate. Les mortiers contenant 15% et
20% MK ont montré de faibles expansions entre 400gburs, mais se sont stabilisés a
long terme Apres 520 jours, les mortiers contenant 20% et BH%on‘'ont montré aucun
changement significatif de longueur ; et (iii) aveciment a teneur moyenne epACla
tendance était semblable aux mortiers a base dentié teneur élevée ensAC Le
mortier control (0% MK) a montré une expansion Higative suivie du mortier de 5%
MK. Le mortier contenant 10% MK a montré peu d'exgan et les autres éprouvettes de
mortier contenant 15, 20 et 25% se sont averée8m&mment stables, ne montrant aucun
signe de détérioration aprés 520 jours d'exposdems la solution de sulfate de sodium
(Figure 1.9).
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Figure 1.9: Expansion des mortiers contenant le MK immergés dee solution de
sulfate de sodium a) ciment a teneur élevéesgneCb) teneur moyenne enA[50].

Lee et al.[51] ont mené une étude expérimentale sur la eésist au sulfate de
magnésium des éprouvettes de mortier et de pabepioi@ant différentes teneurs en MK.
Quatre mélanges de mortier ont été préparés. Lentim été partiellement remplacé par
0, 5, 10 et 15% de MK par masse. Le rapport eat/kdait fixe & 0.45. Le rapport
liant/granulat fin était invariable a 2.0 dans tdes mélanges de mortier. Les prismes
(25%25x285 millimétres) ont été moulés pour des umess d'expansion. Tous les
échantillons de mortier et de pate ont été immemgss la solution de sulfate de
magnésium (MgSg) pendant 360 jours. Les concentrations de solutiensulfate
utilisées étaient 0.42% (3380 ppm de,3D 1.27% (10.140 ppm de $6) et 4.24%
(33.800 ppm de SO), respectivement. Les résultats d'essai de |'esiparies mortiers &

360 jours sont montrés dans la figure 1.10. Iiscomclu que : (i) a basse concentration
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(0.42% MgS04), seulement le mortier MK5 a montré empansion qui dépasse 0.1% ;
(ii) a la concentration 1.27% MgSO4, les éprouetie mortier avec des teneurs de 5 a

15% de MK ont montré une résistance faible a Hattade sulfate de magnésium.

Apres 360 jours d'exposition, les valeurs d'exganstaient 0.343, 0.339 et 0.469% pour
les éprouvettes du mortier MK5, MK10 et MK15, regpement ; tandis que les
éprouvettes du mortier MKO ont montré une expandm.185% aprés la méme période
d'exposition ;et (iii) a la concentration élevée solution du sulfate de magnésium
(4.24% MgSO04), les valeurs d'expansion pour le ieroMKO étaient environ 0.244%
apres 360 jours d'exposition, tandis que les sp@wnde mortier contenant le MK ont
montré des expansions de 0.360%, de 0.410% et 5&6%. pour des mélanges du
mortier MK5, MK10 et MK15, respectivement.

Selon ces auteurs, l'effet négatif du métakaolmauesistance de sulfate de magnésium
est attribué a la formation du gypse et non plubetigingite et du thaumasite. En outre,
la réduction d'hydroxyde de calcium et 'augmeatatie C-S-H secondaire de la matrice
cimentaire due a la réaction pouzzolanique du na@lak ont mené a la conversion du
gel primaire et secondaire de C-S-H en un gel d8-M- Ces auteurs ont conclu qu'il est
nécessaire de préter une attention particuliéretéisant le métakaolin dans un béton

exposé aux solutions fortement concentrées entsulamagnésium.

0.6
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Figure 1.10:Influence des concentrations de solution et deraur en MK
sur I'expansion des éprouvettes de mortier exposées

a la solution de sulfate de magnésium [51].
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Al-Akhras[52] a étudié I'effet du MK comme substitution ament sur la durabilité du
béton soumis a l'attaque de sulfate. Trois tenemfdK 5, 10, et 15% du poids de ciment
ont été employées. Les autres parameétres expéamesbnt : ratio eau/liant (0.5 et 0.6),
période de cure (3, 7, et 28 jours), type de csoei I'eau et autoclavée), et le contenu
d'air (1.5% et 5%). Le degré d'attaque de sulfaiga@valué en mesurant I'expansion des
prismes en béton (75x75x300 millimetres). Apres clae initiale indiquée, les
éprouvettes en béton ont été immergées dans uwaésdeau contenant une solution de
5% de sulfate de sodium pendant une période to@ld8 mois (ASTM C1012-04).
L'influence de la teneur en MK sur la variation Hexpansion avec la période
d'exposition au sulfate est montrée dans les figues$ et 1.12. Les auteurs ont conclu
gue :(i) la résistance au sulfate du béton de Mkt gtlus élevée que celle du béton
témoin (sans MK). La résistance au sulfate du béalen MK a augmenté avec
laugmentation de la teneur en MK. Le béton témuétait pas durable a l'attaque de
sulfate, il atteint des valeurs maximales d'expansie 0.4% et de 0.45% apres 18 mois
pour des rapports E/L de 0.5 et de 0.6, respectnentii) les bétons contenant 10% et
15% MK pour les deux rapports E/L utilisés (0.50e6) ont montré une excellente
durabilité a l'attaque de sulfate et I'expansicait@.10% et 0.07% pour le béton au
rapport de E/L de 0.5, et 0.13% et 0.10% pour ®ris au rapport de E/L de 0.6,
respectivement ;et (iii) le béton contenant 5% MKrentré une durabilité intermédiaire
a l'attaque de sulfate, il atteint des valeurs malés d'expansion de 0.17% et de 0.2%

pour le béton aux rapports E/L de 0.5 et de Ogpeetivement.

L'augmentation de la résistance au sulfate du kétosmse de MK avec l'augmentation de
la teneur en MK peut étre expliquée par les mépasssuivants. D'abord, la substitution
d'une partie de ciment Portland par le MK réduigj@antité totale d'aluminate tricalcique
hydraté dans la matrice de pate de ciment du bé&mmleuxieme mécanisme est par la
réaction pouzzolaniqgue entre le MK et I'hydroxyde dalcium libérés pendant
I'nydratation du ciment, qui consomme une partig loj@roxydes de calcium. Ainsi, la
guantité de gypse expansible constituée par laiodade I'hydroxyde de calcium sera
moindre dans le béton de MK que dans le béton t@&nkai outre, la formation de C-S-H
secondaire par la réaction pouzzolanique, bien moins dense que le gel C-S-H
primaire, est efficace en remplissant et segmei¢argrands pores capillaires, en rendant

ces pores petits et discontinus, diminuant panike $a perméabilité de béton.
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Figure 1.11:Influence de la teneur en MK sur la variation'dggansion avec la période
d'exposition au sulfate pour un rapport E/L de[BZ.
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Figure 1.12:Influence de la teneur en MK sur la variation ‘degansion avec la période
d'exposition au sulfate pour un rapport E/L de[B&.

Vu et al.[53] ont utilisé deux séries de mortier de formésmatique (4x4x16 cm)
contenant 0 a 30% de kaolin calciné (KC). Les épsties ont été placées sous l'eau
pendant 28 jours, ensuite dans une solution 0.2 §B®. Les auteurs ont suivi la
résistance a la compression des mortiers pend@njp86s. Les résultats trouvés par ces

auteurs sont regroupés dans le tableau 1.6.
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Tableau 1.6:Résistance a la compression (Rc) des mortiers igégse
dans une solution 0.2 M MgQ(b3].

Mélange Rc avant Rc (MPa) apres exposition a (jours):
exposition

(MPa) 28 90 150 240 360
0% KC 19.5 26.7 27.2 31.3 30.9 29.5
10% KC 20.7 275 29.5 28.9 29.8 30.2
20% KC 22.6 28.5 28.9 28.5 28.5 30.5
30% KC 20.7 28.1 28.5 26.1 27.3 26.0
0% KC+sp 22.2 32.0 31.7 335 34.9 33.2
10% KC+sp 26.8 34.8 35.4 36.6 40.4 40.2
20% KC+sp 27.1 36.2 335 36.9 40.4 40.0
30% KC+sp 25.9 30.8 32.4 36.6 37.0 37.5

1.4.3.3 Effet du métakaolin sur lattague des acides

Les environnements agressifs du point de vue deilaation et des attaques acides
peuvent étre assez variés, et combinés a d’awpes d’'agressions. Mais les eaux en
contact avec le béton ont en commun d'étre faiblgnneinéralisées, en particulier en

calcium, et neutres (pH = 7) voire acides (pH <7).

Le mécanisme de dégradation induit, provient degcadients de concentration entre les
eaux agressives et la solution interstitielle dwobé d’'un pH supérieur a 12, donc
basique, et riche en calcium. Les principales espdigiviées sont de ce fait les ions
calcium Ca-+ et hydroxyde OH Leur transport vers le milieu extérieur est ddiftusif,

ce qui a permis de confirmer les modélisationsitnpmene [54].

La solution interstitielle n’étant plus saturée ms calcium et en hydroxyde, les
composeés solides contenant ces espéces se digstlxdaneur en calcium des produits
solides décroit avec la diminution de la conceimnaen calcium dans la solution des
pores. La lixiviation commence par la dissolutiom da portlandite, puis des
monosulfoaluminates ; I'ettringite et les C-S-Hdaealcifient [55].

Sources des acides :
Les milieux acides les plus fréquents sont :
* les eaux naturelles dans les tourbieres et les caged, ou le pH peut

descendre jusqu'a 4 ;
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e Les milieux industriels : dans les industries clou@s ainsi que les industries
agroalimentaires ;

 Les réseaux d'égouts : [lactivité bactérienne cdandau dégagement
d’hydrogene sulfuré par la transformation des pitsdsoufrés qui, combiné a
I’humidité atmosphérique se condensent sous forimedd sulfurique qui va
attaquer le béton.

+ Les pluies acides, qui contiennent principalement’acide sulfurique et de
I'acide nitrique, ayant un pH entre 4.0 et 4.5, ymu provoquer de la

dégradation de la surface exposée du béton.

Le béton est tres alcalin en nature, il est extréerg susceptible a I'attaque de I'acide.
Le mécanisme pour ce processus est tres simpléadua par I'acide est provoquée par
la réaction d'un acide et la partie d'hydroxydeaeium (Ca(OHy) de la pate de ciment

qui produit un sous-produit de sel de calciumeiorent soluble. Ces sels de calcium
solubles sont facilement enlevés de la pate dertimigaiblissant de ce fait la structure

de la pate dans I'ensemble. Cette réaction dedsigaontrée ci-dessous.

Acide X+CH—CX+H (2.10)
Acide + Hydroxyde de calcium— Sel de calcium + eau

Des acides plus agressifs tels que les acides hgldoques, acétiques, nitriques,
et sulfuriques produisent les sels de calcium gumit $rés solubles. Les acides moins
agressifs tels que les acides phosphoriques etduesiproduisent des sels de calcium
avec une faible solubilité. Ces sels de bassé#itdupeuvent agir en tant qu'inhibiteur
partiel au processus global en bloquant les paaas th pate de ciment par lesquels I'eau
passe. Ceci réduit la quantité de sels de calciunentre dans la solution et retarde le

processus global.

Un cas plus agressif et plus destructif d'attacard’acide se produit lorsque le béton est
exposé a l'acide sulfurique. Le sel de calcium pitqohr la réaction de l'acide sulfurique
et de I'hydroxyde de calcium est un sulfate deiwalcqui cause alternativement une

dégradation accrue due a l'attaque de sulfatepr@messus est illustré ci-dessous.

H,SO, + Ca(OH), — Ca(SO),+ 2H,0O
Acide sulfurigue + Hydroxyde de calcium— sulfate de calcium + eau

(le produit de sulfate de calcium contribue adqtte de sulfate)
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La dissolution de I'hydroxyde de calcium provoqa¢ Pattaque acide procede en deux
phases. La premiere phase étant la réaction agaiexyde de calcium dans la pate de
ciment. La deuxiéme phase étant la réaction adidets de calcium hydraté, cette phase
ne commencera pas avant que tout I'hydroxyde deiuoal soit consommé. La
dissolution de silicate de calcium hydraté, daes das les plus avancés de l'attaque par

I'acide, peut endommager considérablement le béton.

L’acide chlorhydrique fait partie des substances tigressives, car le sel correspondant

(chlorure de calcium) est tres facilement solulalesdl’'eau.

Ca (OH) + 2HCI — CaGl + 2HO
Hydroxyde de calcium + acide chlorhydriqaechlorure de calcium + eau

Les acides inorganiques forts ne réagissent pamement avec I’hydroxyde de calcium.
lls attaquent également les autres composants pitdade ciment durcie, en formant des
sels calciques, aluminiques ou ferriques, ainsi dgee acides siliciques colloidaux (gels

de silice).

Roy et al.[56] ont étudié I'effet de fumée de silice, MK, etndres volantes sur la
résistance chimique des mortiers. Pour simulecdeslitions d'environnement chimique,
ces auteurs ont utilisé les produits chimiques auw/: 1% et 5% d’acide sulfurique
(H2SOy), 1% d’acide hydrochlorique (HCI), 1% d’acide mtre (HNQ), 5% d’acide
acétigue (CHCOOH), et 5% d’acide phosphoriques®D;). La résistance chimique a été
évaluée par la mesure de la perte de masse damepéclls ont trouvé que les mortiers
ont été relativement peu affectés par les envinoremes composés de 1% d'acide
chlorhydrique, de 1% d'acide sulfurique, et ded&ide nitrique, mais ces mortiers ont
montré une résistance faible & des concentrati@eides plus élevées: environnements
composés de 5% d'acide sulfurique, de 5% d'aciddigae, et de 5% d'acide
phosphorique. La résistance chimique étant medlguaur la fumée de silice, suivie du
MK et enfin des cendres volantes. La résistanceigie diminue avec l'augmentation
du niveau de substitution de (0 -10 %) a (15 - 30 %

L’étude faite paSayamipuf57] a montré I'influence du MK thailandais surésistance

des mortiers a I'attaque des acides (5% HCI ethS8,). Les pourcentages de perte de
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masse des mortiers contenant le MK immergé dassllgion HCI étaient inférieurs a

ceux immergés dans la solution3®,. Plus le pourcentage de MK augmente (0 a 40%),

plus la résistance de l'attaque acide est élevaatdur a trouvé aussi que la résistance a

l'attaque acide a été réduite lorsque le rapparf #ant diminuait (voir Figure 1.13).

5% HCI

6.28

—— 28 day
—=— 60 day

6.83

Pourcentage de réduction en masse

2004 2.87

100~ E/C=0.4

0.00 1 1 1 1 1 1 1

0 20 30 40 0 20 30 40
Pourcentage de Métakaolin nt

§ 7.00
S 5%H, SO ——28 day
E 600t
c : —=— 60 day
[
S 5007 451
o
>
3 4.007 3.07
° .
©
© 3.00 7
g S e
@ 2.00 '
(8]
5
g 1.00 + E/C=0.4

0.00 1 1 1 1 1 1 1

0 20 30 40 0 20 30 40

Pourcentage de Métakaolin

Figure 1.13:Perte de poids due a I'attaque par I'acide [57].

Kim et al.[58] ont étudié l'influence du MK sur la résistartes mortiers a l'attaque par
l'acide sulfurique (KB5Qy), ils ont utilisé aussi la fumée de silice (FSupoomparaison.
Les auteurs ont mesuré la perte de la résistant® @mpression apres 56 jours
d'immersion dans une solution de 2%SK). Les résultats sont présentés sur la figure
1.14. Ces résultats montrent l'effet positif du MKr la résistance des mortiers aux

acides.
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Figure 1.14: Réduction de la résistance a la compression
dans une solution 2%,80, [58].

Hewayde et al[59] ont étudié la résistance a l'acide sulfuriges éprouvettes en béton
incorporant le MK et comparé au béton témoin saré. Mes auteurs ont tenté de
déterminer s'il y avait un rapport entre l'effets ddivers mélanges sur la résistance
meécanique, la porosité et la résistance du bétdattaque de BBQO,. Les résultats
trouvés par ces auteurs indiquent que le MK a tddyierte de masse des éprouvettes en
béton, due a l'immersion pendant huit semaines dasssolutions de 430, ayant des
concentrations de 7% et de 3% (par volume) de 38eeR5%, respectivement, en
comparaison avec le béton témoin (Figure 1.15)ofisexpliqué cette tendance par la
création des hydrates d'aluminate de calciuph8Es, C;AH 13, C3AHg) dans le béton a
base de MK et que ces hydrates peuvent étre chamignt plus stables dans les
environnements fortement acides que les hydratsgidate de calcium (C-S-H).

Ces auteurs n'ont trouvé aucun rapport entre lesrigtés mécaniques et physiques du
béton (résistance a la compression et porositédaetrésistance a l'attaque d'acide
sulfurique. lls ont constaté que la chute de lgstasce a la compression des éprouvettes
soumises a l'attaque des solutionS$ @, était directement proportionnelle a leur perte de

masse.

-46-



Chapitre 1 : Revue bibliographique

30 5

—s—Control in 7% acid
—s—Control in 3% acid
251 | =-===15% metakaolin in 7% acid
--#=15% metakaoclin in 3% acid

20 -

15 1

Mass loss: %

10 1

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65
Time: days

Figure 1.15: Perte de masse en fonction de la période d'imore[5Bb].

1.4.3.4 Effet du métakaolin sur la diffusion des chlorures

Courardet al. [60] ont mesuré la diffusion de chlorure par unBuée de diffusion a
deux compartiments, le premier contient une satusiaturée en Ca(OKgt le deuxieme
contient 1 M de NaCl dans une solution saturée a(O8). La concentration en
chlorure a été déterminée par titration d'un édtamt20 cnt de la solution. Les mortiers
sans MK ont montré un temps de pénétration de U8sj@emps nécessaire pour le
déclenchement du transfert d'ion CI par I'échami)ll alors que la substitution de 5% MK
a donné un temps de pénétration de 45 jours etcdeifficient de diffusion apparent 4.71
de x 10"* m%s. Le déclenchement de la diffusion des ions @sdas mortiers contenant
20% MK a pris un temps d'une année, et des coefiisiinférieurs a 1x16 m?s (Figure
1.16).
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Figure 1.16: Taux de diffusion de chlorure dans les mortiefy.[6

1.4.3.5 Effet du métakaolin sur | alcali-réaction

Ramlochanet al. [61] ont examiné l'effet du MK de la Géorgie surrésistance des
mortiers et bétons a l'alcali-réaction. lls ontutré que 15% MK était suffisant pour
supprimer lI'expansion due a l'alcali réaction. @&®urs suggérent que le mécanisme par
lequel le MK peut empécher I'expansion due a liatéaction est I'occlusion des alcalis
par les hydrates supplémentaires et la diminutmmséquente du pH de la solution de

pores.

1.5 Conclusion
La littérature a montré que le MK contribue de fagmositive a l'amélioration des
propriétés des mortiers et bétons. L'utilisatioi@e& 15% de MK a montré les avantages
suivants :

« Diminution de la porosité et de la perméabilité;

« Amélioration de la résistance a la compression;

« Augmentation de la chaleur d'hydratation des mareé¢ bétons;

« Amélioration de la résistance du béton a l'attatpsesulfates;

e L'incorporation du MK comme substitut améliore &sistance des mortiers aux

attaques des acides. Les mortiers ont été relaginepeu affectés : de 1% d'acide

chlorhydrique, 1% d'acide sulfurique et 1% d'acideque, mais ces mortiers ont
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montré de faible résistance a des concentrati@tsdd’s plus élevées 5% d'acide
sulfurique, 5% d'acide acétique, et 5% d'acide phasque;

« Ladiffusion des ions chlore est retardée par bstwtion du ciment par le MK;

e L'incorporation de 10% a 15% MK comme substitutimn ciment peut étre

suffisante pour empécher I'expansion nuisible disdaali-réaction.

Le kaolin est disponible en Algérie, particulieretn@u Nord-Est du pays, bien que
beaucoup de carrieres ne sont plus exploitées pagne de demande. Cependant, un
intérét scientifique croissant pour I'utilisation §K dans les mortiers et bétons, afin
d'améliorer les résistances mécaniques et la diséalainsi que le manque éventuel de
matériaux de pouzzolanicité élevée tels que la famesilice et les cendres volantes,

induisent le secteur industriel vers la productienVIK.
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Chapitre 2: Matériaux utilisés et méthodes d'essa

2.1 Introduction

Ce deuxieme chapitre a pour objectif de présetgrsémble du contexte expérimental qui a
servi de support a cette thése. Une descripticailldét des matériaux utilisés est donnée. Un
apercu sur les essais expérimentaux ainsi queélgamtion des mélanges et les variables

étudiées sont donnés.

2.2 Matériaux utilisés
2.2.1 Ciment

Le ciment utilisé dans tous les essais est un CE.%, ses caractéristiques sont données

dans le tableau 3.1.

2.2.2 Kaolin
Le kaolin utilisé dans cette étude provient deéigion d’El-Milia (Tamazert) qui se trouve
dans la wilaya de Jijel, a 4 km de la ville d’Ellidi(Figure 2.1). La composition chimique du

kaolin est donnée dans le tableau 2.1.

-

£ 156 SIS ik
ot

—

Figure 2.1-Localisation du gisement de Tamazert.

La région d’El Milia est constituée de roches meaigrhiques appartenant au Précambrien.
Le Kaolin correspond a la zone d’altération desigmet est souvent en contact avec les

micaschistes.
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Deux types de faciés principaux différent par Igréed’altération de la roche mere a savoir le

Kaolin sableux et le gneiss kaolinisé.

* Pour le Kaolin sableux
- Catégorie certaine : 2.588.000 t
- Catégorie probable : 5.554.000 t
* Pour les Gneiss Kaolinisés
- Catégorie certaine : 1.728.000 t
- Catégorie probable : 5.372.000 t

Ce kaolin présente une masse volumique tassée68e/aT, une masse volumique absolue

de 2,6 t/met une humidité d’environ 30% d’oll la nécessiténdséchage préalable.

2.2.3 Fillers calcaires

Deux fillers calcaires (FC1 et FC2) de finessetedihtes, BETOCARB® P2 (NF P 18-508),
fabriqués par le groupe Omya SAS ont été utilidgese présentent sous forme de poudre en
cristal non abrasive de calcite caractérisée pae structure rhomboédrique. Leurs
caractéristiques physico-chimiques sont récapisuldens le Tableau 2.1. La Figure 2.2
montre la distribution de la taille des particulies matériaux utilisés (CEM I, Kaolin, FC1 et
FC2). Les compositions minéralogiques des deueréilcalcaires FC1 et FC2 sont données

par les Figures 2.3 et 2.4 respectivement.

N =
\\ N s
60 ‘\
N\
40 \\\
20 \
N

1000 100 10 1 0.1
Taille des particules en microns

Figure 2.2: Distribution de la taille des particules

OPC

% de tamisat

d
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Tableau 2.1:Caractéristiques du ciment, du kaolin et des §ll=alcaires.

CEM 152.5| Kaolin FC1 FC2
SiO; (%) 20.23 50.08 0.70
Al,O3 (%) 4.29 34.03
Fe0s (%) 2.35 1.62 0.10
CaO (%) 63.67 0.08
MgO (%) 3.88 0.41
SGO; (%) 2.80 -- 0.002
NaO (%) 0.14 0.09
K20 (%) 0.69 2.79
TiO, (%) 0.25 0.24
Résidus insolubles (%) 0.39 -
Perte au feu. (%) 1.63 10.67
CaCQ (%) 98.00 97.20
MgCOs (%) 0.40
Surface spécifique (m2/kg) 359.0 539.0 409.0
Composition de Bogue:
CsS 66.90
C.S 10.70
CsA 8.40
C.,AF 7.60
Début de prise: 2h 45 min
Fin de prise: 4h 55 min
Résistance a la
compression (MPa):
2 jours 31.70
7 jours 48.50
28 jours 61.30
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Ca

i I M U M _ w

260 (degree)

6

Figure 2.3-DRX du filler calcaire FC1.
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Figure 2.4-DRX du filler calcaire FC2.

D'apres la figure 2.4, on remarque que les deuderdilcalcaires sont pures et composés

principalement de la calcite (Cag)O
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2.2.4 Agrégats

Le sable utilisé pour la confection des éprouvettesnortier est un sable normalisé selon la

norme EN 196-1. La courbe granulométrique de seeftireprésentée sur la figure 2.5.

100

90 +———— —

80 +——m——————— —

Tamisat (%)

0.01

0.1 1

Ouverture du tamis (mm)

10

Figure 2.5: Courbe granulométrique du sable normalisé.

2.2.5 Adjuvants

Pour avoir une maniabilité constante des mortiensa utilisé un superplastifiant Cimfluid

Adagio 213 provenant de I'entreprise AXIM (Frandsgs caractéristiqgues de ce produit sont

données dans la fiche

technique en annexes.

Le superplastifiant a été ajouté selon les besaiinsd'obtenir une maniabilité constante (un
temps d'écoulement des mortiers d'environ 10+1r&Bs) pour tous les mélanges. Ce temps
d’écoulement est mesuré a l'aide d’un maniabilimé@tmortier (AFNOR NF P18-452) [62].

Il s’agit du temps nécessaire a un volume de mop@eir atteindre un repere tracé sur le

maniabilimetre sous l'effet des vibrations déclereh par un moteur. Le principe de

fonctionnement est illustré sur la Figure 2.6.
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_ . partie amovible déclenchant
trait repere I'écoulement et le moteur

moteur vibreur volume a remplir de mortier frais

Figure 2.6 : Appareil de mesure du temps d’écoulement soustidor (maniabilimeétre).

D’apres la valeur du temps d’écoulement (t), ontgeuaclure que le mortier est :
-ferme sit 40 s,

- plastique si 20 s <2 30 s,

- trés plastique si 10 s <t20 s,

- fluide sit< 10 s.

2.3 Essais réalisés
2.3.1 Traitement thermique (optimisation des conditions de traitement

thermique)
La premiére partie de ce travail a été concentigel'sptimisation des conditions de
traitement thermique du kaolin et leurs effets frréactivité du métakaolin produit.
L'objectif de la calcination est de rendre pouznajae par déshydroxylation des matériaux
considérés comme peu réactifs. Douze (12) échamdilde kaolin on été calciné a des
températures entre 650 et 950°C et un temps damirséjlant de 2 h jusqu'a 4 h, cette
opération donne lieu a la formation de métakadliactivité pouzzolanique des produits
calcinés résultant du traitement thermique du kasdira évaluée par le développement de la
résistance a 28 jours et par la chaleur d'hydeoatadie mortiers contenant des mélanges de

ciment et de 20% de chaque produit de calcination.
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Figure 2.7 Calcination du kaolin

Le traitement thermique du kaolin est réalisé €0 ¢ d’échantillon dans un four électrique
de 1100°C (Figure 2.7). Il permet une montée enpéature linéaire de 10°C/min.
L’échantillon est déposé dans un creuset. Le wifsément s’effectue a la température
ambiante. Les produits traités thermiquement sontitionnés dans des sacs en plastique
étanches. Les parameétres du four sont :

- Le temps de séjour de I'échantillon (2, 3 et 4 bpur

- Latempérature (650, 750, 850 et 950 °C).

2.3.2 Diffraction des rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X est une méthode unallament utilisée pour identifier la nature
et la structure des produits cristallisés. En effette méthode ne s’applique qu’a des milieux
cristallins (roches, cristaux, minéraux, pigmeatgijles, ...) présentant les caractéristiques de
I'état cristallin, c’est-a-dire un arrangement péigue, ordonné et dans des plans réticulaires
tridimensionnels des atomes constitutifs. Les atosierganisent donc en plans réticulaires
plus ou moins denses qui sont désignés par leunrslaonées (h, k, I) dans un systeme de
repérage dans I'espace. La méthode permet airdistieguer les produits amorphes (verres,

....) des produits cristallisés.

Chaque cristal possede une unité chimique qui petegégulierement selon un systeme de
trois axes formant des mailles. Ces mailles ontlalegueurs d’arétes et des angles qui leur
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sont propres. On peut donc identifier les élémsalsn leurs mailles. On peut aussi associer
une famille de plans (appelés réticulaires) a bfiés cristaux. Ces plans sont caractérisés par
leur orientation, leur distance interplanaire (d),densité de chaque plan et le nombre de

plans équivalents.

Les échantillons de mortier/pate sont broyés, émgialés (15 mg) sur une lame qui tourne
d’'un mouvement uniforme autour d’un axe dans san ftercle goniométrique). Le matériau
est bombardé par un faisceau de rayons X monochicpresa et paralleles de longueur
d’'onde connue, produit grace a une anticathodeudeec(Energie du rayonnement : 8047
eV ; longueur d'onde (K 1) : 1.54). Le rayonnement émis est défini par un systéme de

fentes (fentes soller) et de fenétres située aataagpres I'échantillon.

Le dépouillement se déroule en une successionp#gteépétitives. Pour cela, nous avons
utilisé le logiciel EVA comprenant un module surttaitement des rayons X. Dans un
premier temps, il faut corriger les pics aberraits ou artefacts qui sont liés a la diffraction
du support. Puis, nous procédons a l'analyse. (@&#pe consiste a suggerer a travers un
tableau périodique les éléments susceptibles drafipa dans I'échantillon analysé selon un
code couleur (vert : présent, rouge : peut étregme gris : absent). Ainsi, nous déterminons

chacun des éléments représentés par une seriesde pi

2.3.3 Microscopie électronique a balayage (MEB)

La technique de la microscopie électronique a lagay (MEB) est utilisée pour la
détermination de la morphologie des grains de kanlant et aprés calcination. La figure 2.8
montre I'appareil MEB utilisé dans le cadre de essais.

La microscopie électronique a balayage est unantgab d'observation de la matiere utilisant
un faisceau d'électrons aprés avoir mis sous \égedntillon. Les électrons primaires, issus
du canon a électron, frappent la surface de I'éittoam ils sont diffusés de maniere élastique

et inélastique. La zone influencée prenant la fodfaee poire.
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Figure 2.8: Appareil microscope électronique a balayage MEB.

Certains électrons sont diffusés de maniere élastigest-a-dire en conservant leur énergie
cinétique: ce sont les électrons dits "rétrodiffliséu cours de la rencontre avec la matiére,
certains électrons primaires cedent une partie el Energie cinétique aux atomes,

provoguant l'ionisation de I'atome par éjectiomndalectron dit "secondaire”. L'énergie des

électrons secondaires étant faible (quelques élestvolts), seuls les électrons venant des
couches superficielles ressortent de la matieedolrde ainsi ionisé se désexcite, un électron
d'une couche supérieure descend occuper la pliasédavide, ce qui provoque soit I'émission

d'un proton X (émission secondaire), soit d'unté&cAger.

Nous nous intéressons aux €lectrons rétrodiffusés. électrons rétrodiffusés proviennent
d'un volume plus important: sa résolution spatege d'environ 100 nm. lls traversent une
épaisseur importante de la matieére avant de ras¢oet I'ordre de 450 nm). La quantité
d'électrons capturés par les atomes rencontrdsnetla quantité d'électrons rétrodiffusés qui
ressortent, dépend de la nature chimique des ceutiawersées. Le taux d'émission
électronique sortant augmente avec le numéro atmmi@®n obtient alors, un contraste
chimique, les zones contenant des atomes légefiah{lé) apparaissent en plus sombre. Par
contre, le taux d'émission dépend peu du reliefiaje apparait donc plate. Les détecteurs
d'électrons rétrodiffusés sont placés au-dessud'édbantillon, dans l'axe du faisceau

primaire, ce qui permet de récupérer le maximursigieaux.
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2.3.4 Résistance a la compression
Tous les mélanges ont été gachés dans un malaaenordier a axe vertical d'une capacité de
5 litres. Le sable a été introduit & la pate deetitrpuis malaxé au moins deux minutes pour

obtenir un mélange homogeéne.

Les mortiers ont été moulés dans des moules piipnest (40 x 40 x 160mipet compactés
mécaniquement a l'aide d’'une table a choc. Apresillage, les moules contenant les
spécimens ont été couverts de film en plastiquestetkés dans I'environnement de
laboratoire. Aprés 24 h, les échantillons ont é&éaoulés et immergés dans I'eau saturée en
chaux a une température de 20°C + 1°C jusqu’'a l'dgel'essai. La résistance a la
compression des mortiers a été évaluée sur tromiegttes. La machine utilisée pour 'essai
de compression est de marque 3R (Quantech) aspatéedinateur (Figure 2.9).

Pour le systéme binaire (CEM I-MK), quatre (04)pagts Eau/Liant (E/L) ont été utilisés:
0.50, 0.45, 0.40 et 0.35. Tous les mélanges somagdiabilité constante. Les essais de

compression ont été effectués a I'age de 7, 281 9@0 jours.

Pour le systeme ternaire (CEM I-MK-FC), douze (t®mbinaisons, pour chaque filler
calcaire, ont été préparées a partir de différpotgcentages d’ajout, MK (0-30%) et filler
calcaire FC1 ou FC2 (0-20%) comme le montre lecibP.2.

Figure 2.9: Machine de compression/flexion 3R.
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Tous les mélanges sont & maniabilité constante @veapport E/L constant et égal & 0.5. Les
essais de compression ont été effectués a I'ade dle7, 28, 90 et 365 jours.

Tableau 2.2-Les différentes combinaisons (CEM I+MK + FC1 ou FC2

Désignation Combinaisons (%) Quantités (g) Superpalstifiant
CEM1 | MK FC |CEMI | MK | FC (%)
MOOF00 100 00 00 450 00 0 /
MOOF10 90 00 10 405 0 45 /
M10F00 90 10 00 405 45 0 0,30
MOSF05 90 05 05 405 22,5 22,5 /
MOOF20 80 00 20 360 0 90 /
MO5F15 80 05 15 360 22,5 67,5 /
M15F05 80 15 05 360 67,5 22,5 0,40
M10F10 80 10 10 360 45 45 0,20
M20F00 80 20 00 360 90 0 0,50
M10F20 70 10 20 315 45 90 /
M20F10 70 20 10 315 90 45 0,45
M30F00 70 30 00 315 135 0 0,90

2.4 La chaleur d’hydratation
Les éprouvettes sont congues avec un mortier n@énénortier 1/3) ou on substitue le
ciment par le MK (0 — 30%). Les essais se sontudésodans une chambre conditionnée a

20°C et les mesures se sont programmeées durant$geec des pas de mesure constants.

La chaleur dégagée par le ciment lors de I'hydi@tase traduit par une élévation de
température importante a partir de laquelle on géduire la quantité de chaleur développée.
Les pertes de chaleur sont évitées en confinandiriau dans une enceinte adiabatique.

Cette méthode est plus adaptée pour étudier lawhlitbérée dans un ouvrage massif.

Nous avons choisi d'utiliser la méthode de la dalétrie semi-adiabatique appelée essai de
la "bouteille de LANGAVANT pour les mortiers.
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2.4.1 Description de l'essai

L’essai consiste a enregistrer la température duatienoen fonction du temps, dans des
conditions quasi-adiabatiques ou les pertes desghale sont pas totalement évitées. Etant
donné les pertes de chaleur apparaissant lorsedsal, le résultat obtenu est corrigé en
fonction d’'un étalonnage préalable de la boutellle@st possible, a partir de la courbe de

température enregistrée, de remonter a la coulbbatjue.

2.4.2 Mesure de la quantité de chaleur dégagée par les mortiers

Le banc de mesure comporte deux calorimétres seiabatiques dont les thermocouples
sont reliés a une chaine de mesures multi-voiexi¢®®o PERRIER LABOTEST) a
microprocesseur permettant de mémoriser les terypésaen cours d’essai (Figure 2.10). Un
logiciel installé sur un PC permet de transférentdgralité du contenu de la mémoire, essai
par essai. Il suffit de rentrer les constantesalargnétre ainsi que les masses respectives de
chaque composant introduit dans I'appareil et tgciel calcule directement la quantité de
chaleur dégagé€ly” par gramme de liant. On obtient directement leglmes d’échauffement

et la chaleur d’hydratation en fonction du temps.

2.4.3 Calcul de la chaleur d’hydratation
Le tempst est compté a partir du moment ou I'eau est ajod##es le malaxeur. La chaleur

d’hydratationq du ciment a un instaniest égale a :

t
C pp+ 1 ja.A.edt (2.1)
mC mC 0

q(t) =

avec :
mc (g) : masse de ciment ou de liant contenue dapsduvette
C (J/°C) : capacité thermique totale du calorimeétrde I'éprouvette
A6 (°C) : échauffement de I'éprouvette par rappda température ambiante
a (J/°C): coefficient de déperdition thermique tetadlu calorimetre donné par
étalonnage.

Sachant que:
a=a + b.A6 (les coefficients a et b sont fournis par le cardeur du calorimétre)

-62-



Chapitre 2: Matériaux utilisés et méthodes d'essa

Le premier terme représente la chaleur accumulée acalorimetre, le second la chaleur
dissipée vers le milieu extérieur.
La capacité thermique totale du caloriméige" est calculée par I'équation :
C = 0,75(m + my) + 3,76me +0,5m, + (3.2)
avec:
0,75 (J/°Cq) : capacité thermigue massique du cimeduetable
3,76 (J/°CqQ) : capacité thermique massique de I'eaydidtation
0,5 (J/°Cq) : capacité thermique massique de la lfoitaile en carton et accessoires)
M (J/°C) : capacité thermique du calorimétre vide
m (g) : masse liant (ciment + MK)
My (g) : masse des granulats (sable + gravier)
me (g) : masse d’eau

m, (g) : masse du moule et des accessoires.

Figure 2.1C: Banc d'essai pour la chaleur d’hydratation.

2.5 Durabilité des mortiers a base de MK
Pour les essais de la durabilité et en se basareésuésultats des essais mécaniques, on a
sélectionné les combinaisons de ciment suivar(tas a travaillé avec le FC1)

* un ciment de contréle contenant 100% de CPA;

» un ciment contenant 90% de CEM | et 10% de MK;

» un ciment contenant 80% de CEM | et 20% de MK;

- 63-



Chapitre 2: Matériaux utilisés et méthodes d'essa

un ciment contenant 70% de CEM | et 30% de MK;

* un ciment contenant 90% de CEM | et 10% de FC1;

* un ciment contenant 90% de CEM |, 5 % de MK et ®¥4-G1,

* un ciment contenant 80% de CEM I, 15% de MK et ¥€4-G1,
 un ciment contenant 70% de CEM I, 20 % de MK et T@¥4-C1.

2.5.1 Attaque des mortiers par les acides

Les éprouvettes utilisées dans cet essai ont aesngions de 40 x 40 x 80 mnAprés 28
jours de cure sous I'eau, une série des éprouvettdd placée dans une solution de 1% HCI
et l'autre série dans une solution de 2.5%5@, (Figure 2.11) pendant une période de 32

semaines. Les solutions ont été changées tous lesitfs.

La résistance chimique relative a été déterminég@nda norme ASTM C-267 [89], apres
chaque 15 jours d'immersion a la température anbjdes parties attaquées des éprouvettes
de mortier ont été nettoyées avec de l'eau, ensuitssistance chimique a été évaluée par la

mesure de la perte de masBBI] de I'éprouvette:

Perte de massPM(%) = %ﬁoo (3.3)

Avec M; la masse (en gramme) des éprouvettes avant l'inlomeet M, la masse (en

gramme) des éprouvettes apres I'immersion.
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Figure 2.11:Immersion des éprouvettes dans les solutions @@% HSO, et b) 1% HCI
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2.5.2 Attaque des mortiers par les sulfates

On a utilisé des éprouvettes prismatiques de dimesgx4x16 cmpour déterminer la perte

de la résistance a la compression. Apres moulagembules ont été couverts par un film en
plastique pour éviter I'évaporation de I'eau. Ap2ssh, les éprouvettes ont été placées dans
'eau saturée en chaux pendant 90 jours, ensuges@ne des éprouvettes a été placée dans
une solution de 5% de sulfate de sodium3@ et 'autre série dans une solution de 5% de
sulfate de magnésium Mg$@endant une période de 32 semaines. Les solutiohgté
remplacées tous les 15 jours. La perte de résistania compressiorPRC) est calculée

comme Suit :

PRC(%) = RiF_ele x100  (2.4)

Ou R; est la résistance a la compression (MPa) d'uneugette avant immersion dans la
solution de sulfate eR, est la résistance a la compression de la mémanégite apres

immersion dans les solutions de sulfate pendgnéiimde de temps exigée.

2.6 Variables étudiées

Une présentation schématique du programme expéaineialisé est donnée dans la figure
2.12.

- 65-



Calcination du kaolin

(T: 650, 750, 850 et 950 °C)
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Figure 2.12 Prograritfme expérimental de I'étude.
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Chapitre 3: Analyse et discussion des résultats

3.1 Introduction

Dans ce chapitre, les résultats des essais sudetl’'dbs combinaisons d’ajouts sur les
résistances meécaniques et sur la durabilité degiersordans les milieux agressifs sont

présentes.

3.2 Optimisation des conditions de calcination du kaolin

Le choix des conditions optimales pour la calcoratdu kaolin est obtenu par lindice
d'activité de résistance a I'age de 28 jours. Qn penstater d'aprés la figure 3.1 qu'apres un
traitement thermique a 650-950 °C pendant 2-4 Iseuf@activité pouzzolanique a
considérablement augmentée. Cette augmentatiorasssiciée a la transformation de la
kaolinite en une phase amorphe (métakaolin). Orargue aussi une diminution de l'indice
d'activité du mortier a base de kaolin non traf& dernier ne peut pas réagir avec la
portlandite Ca(OH)(CH) et sa présence est seulement physique (mierpfqui contribue

moins au développement des résistances.

140

120

100

80

60

Indice d'activité (%)

40

20

Couple (température/temps)

Figure 3.1: Indice d'activité des mortiers a I'age de 28 jours

Les résultats prouvent que l'optimum de la rést&ad la compression est obtenu pour le
kaolin calciné a 850 °C pendant 3 heures. L'indieetivité a 28 jours est supérieur a 75%
[63].

La diminution de l'indice d'activité a des temparas et temps de calcination élevés (950 °C /
4 heures) est due a la formation de la mullitemélét qui se cristallise & des hautes
températures [44].
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La Figue 3.2 montre le développement de la chalénydratation des mortiers contenant 10%
de kaolin calciné a 650, 750, 850 et 950 °C pen8drdures. On remarque clairement que le
mortier a base de kaolin calciné a 850 °C pendduBes développe la chaleur d'hydratation

la plus élevée pendant les 24 premieres heures.
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Figure 3.2: Développement de la chaleur d’hydratation cumpégelant 24 heures.

3.3 Caractérisation du MK obtenu

3.3.1 Analyse chimique du MK obtenu
D'apres le tableau 3.1, I'analyse chimique du Mkob montre clairement 'augmentation de

la teneur en Siet Al,O3 (éléments majeurs du MK).

Tableau 3.1:Analyse chimique du kaolin avant et apres calmnat

Oxydes (%) | SiO, | Al,0; | FeO; | CaO | MgO | NaO | K,O | TiO, Pe][te
au feu
Kaolin 50.08| 34.03 1.62 0.08 0.41 0.09 2.79 0.24 10.b7
MK 55.50| 40.00 1.40 0.08 0.22 0.09 0.71 0.24 1.00

La somme des trois oxydes du MK $#Al,Os+ F&O3; = 96,9% est supérieure a 70% et la
perte au feu (1,00%) est inférieur a 3.0% [63].
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3.3.2 Analyse DRX du MK obtenu
Afin d'examiner la structure du kaolin apres caltion, I'échantillon soumis au traitement
thermique est analysé par diffraction de rayon RX). Les diffractograms de I'échantillon
brut et celui calciné a 850 °C pendant 3 heures@m@sentés dans la figure 3.3. Le traitement
thermique méne a :

- la disparition du pic relative a la kaolinite,

- l'apparition d'un déme (entred 2= 20 et 30°) indiquant la formation d'une phase

amorphe.

Ces resultats prouvent clairement que pendantltanatsion, la kaolinite est transformée en

une phase amorphe, potentiellement réactif ave©Bpa(ssue de I'hydratation du ciment

portland.
Q Q: Quartz
(a) K: Kaolinite
M: Mica
0 10 20 30 40 50 60 70
20 (degree
Q
Q: Quartz
(b) M: Mica
0 10 20 30 40 50 60 70

2 0 (degree

Figure 3.3: DRX du (a) kaolin et (b) kaolin traité & 850 °énglant 3 heures.
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3.3.3 Morphologie des grains de kaolin avant et aprés calcination

On observe que les particules de kaolin ont urke tarédominante de 1-15um, avec des
agglomérés autour des particules de quartz (Figdi@). En raison du traitement thermique a
850°C et de la recristallisation du MK, les pafésudu kaolin sont séparées du quartz et

sensiblement augmentées dans la taille (Figure.3.4b

L'observation au MEB de kaolin montre une compositiminéralogique diversifiée,
constituée d'un ensemble de feuillets de micasrpapés les un sur les autres et posés sur un
feuillet de kaolinite. La présence de niveaux mésamtercalés dans les grains de kaolinite
laisse penser que l'origine de la kaolinite es dukaltération des micas. Ces derniers,

renferment des minéraux de quartz, de feldspathsjuscovite ou bien de kaolinite [64].
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Figure 3.4: MEB (a) kaolin et (b) kaolin traité a 850 °C pentla heures.
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3.4 Influence du MK sur la Chaleur d'hydratation des mortiers

Les essais calorimétriques présentés sur les fgBi® et 3.6 montrent la contribution du
métakaolin dans le processus d’hydratation. On pbsérver qu’'une teneur d’environ 10%
de meétakaolin donne effectivement une chaleur céenplus importante a moyen et long

terme que le mortier de référence.

La figure 3.5 donne a titre d’exemple les profils gtmpérature obtenus pour différents
teneurs en MK. Conformément aux résultats on ctesfae les températures maximales les
plus élevées s’établissant dans I'ordre décroissaivant : 20% MK, 10% MK, 0% MK et
30% MK. Toutefois les températures maximales duangg 80% ciment-20% de MK et du

90% ciment-10% de MK mortier de référence sontiretenent proches.
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Figure 3.5 : Evolution de la température dans I'éprouvette pahé jours.

Les figures 3.6 a et 3.6 b montrent I'évolutiorlalehaleur cumulée pendant les 24 premieres
heures et 6 jours, respectivement. Selon la fi@u8ea, le mortier control donne la chaleur
maximale jusqu'a 20 heures, apres cela, une autimtitde ciment avec 10% de MK donne
une plus grande chaleur totale libérée par rapportortier sans MK (Figure 3.6 b). Au

contraire une substitution de 30% de ciment domeeahnaleur accumulée inférieure.
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Figure 3.6 : Evolution de la chaleur cumulée en fonction dgd'a
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Plusieurs chercheurs [11-13] ont démontré qudisation du MK, comme substitution au
ciment portland (CEM 1), accélére le processus didgtion, due a I'action pouzzolanique
rapide. C'est-a-dire, la réaction du MK avec CHHgD (H) contribue a la chaleur cumulée
dégagée par les systemes d'hydratation, dans laren@s avec l'augmentation de la teneur en
MK (jusqu'a une limite spécifique) toute la chaldégagée est plus grande que celle de 100%
CEM 1. Cependant, la réaction MK-CH-H est contrgbee la disponibilité du CH fourni par
I'hydratation de PC. Ainsi, au fur et a mesure lgueneur en MK augmente et celle du CEM
| diminue, I'approvisionnement en CH issue de Fatation de CEM | diminuera mais la
demande du CH, de la proportion croissante de Migieentera. Par conséquent, il y aura un
rapport limiteur de MK:CEM | au-dessus duquel laatéon du MK avec le CH sera retardée
en raison de l'approvisionnement insuffisant en @#dci diminuera le taux de chaleur
dégagée et ainsi la chaleur d'hydratation maxiratiinte par le mortier CEM I-MK. Ceci
est clairement illustré dans la figure 3.5 b ou0&1MK, la chaleur d’hydratation atteint la

valeur maximale mais a des niveaux de MK plus &é86%) cette chaleur diminue.

La Figure 3.7 montre l'influence du MK sur le piet@mpérature obtenu lors de I'hnydratation.
Il est nettement clair que le MK contribue de fagpositive a l'augmentation de la
température. L'augmentation de la teneur de MKeeh@ et 20% donne des températures
maximales par rapport au mortier control (0% MKdiquant une contribution significative a
la chaleur dégagée.
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Figure 3.7: Influence du MK sur le pic de température.
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Le temps nécessaire pour avoir le pic de tempéramrfonction du temps sont présentés sur
la Figure 3.8. On remarque que l'augmentation derlaur du MK produit une augmentation
dans le temps nécessaire pour atteindre le pierdpdrature. Ceci indique une retardation de

la réaction d'hydratation.
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Figure 3.8: Influence du MK sur le temps necéssaire
pour avoir le pic de température.
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Figure 3.9: Evolution du flux thermique en fonction du temmaipdifférentes teneurs en MK.
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Les courbes de flux thermique en fonction du tepqs les différentes teneurs en MK sont
représentées sur la figure 3.9.

Les courbes de flux thermique ont toutes la ménlarealet présentent deux pics
d’hydratation. Le premier pic repéré expérimentaemau bout d’'une heure traduit les
réactions initiales d’hydratation avant la périodermante tandis que le pic principal
correspond aux principales réactions se produgamdant la prise.

Il apparait clairement que le MK exerce un efféamgateur marqué sur le développement de
I'hydratation. Lorsque la teneur en MK passe de 8 30%, la durée de la période dormante
s’allonge d’'une dizaine d’heures environ. Par aitke on observe parallelement une réduction

de l'intensité maximale du flux thermique lorsqaddneur en MK s’accroit.

3.5 Influence du MK sur la maniabilité des mortiers

La Figure 3.10 montre l'influence du MK sur la dexa en superplastifiant pour différents
rapports E/L. On remarque que le dosage en sugéfiaat augmente avec l'augmentation de
la teneur en MK et avec la diminution du rappott,Efeci pour compenser les pertes de
maniabilité. Ceci est di probablement a la plusdgdinesse du liant, car le MK utilisé dans

cette étude est plus fin que le ciment.

ECEM |
511 M@m10%mK
BA20%MK

Dosage en superplastifiant (%)

0.50 045 0.40 0.35
Rapport E/L

Figure 3.10: Influence du rapport E/L sur la demande en
superplastifiant.

La méme tendance a été trouvee Kaatib et Clay[29], ils ont trouvé dans leur étude que le
dosage en superplastifiant augmente avec l'augtrmntde la teneur en MK, ceci pour
compenser les pertes dans I'ouvrabillébey et Banthig27] proposent que ceci est due a la

finesse des particules de MK.
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3.6 Influence du MK sur la résistance a la compression

3.6.1 Influence du dosage en MK sur la résistance a la compression

Les essais de résistance en compression effeaiuétes mélanges ciment-métakaolin sont
présentés sur la figure 3.11. Les résultats montyea le MK joue un réle important dans
I'accroissement de la résistance a la compressisguja des teneurs de I'ordre de 20%. Par
contre, pour une teneur de 30% de MK, la résistaléoeoit a toutes les échéances et reste
inférieure a celle du mortier de référence. Lesamgds a 10% de MK donnent les meilleures

résistances quelle que soit 'échéance.
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Figure 3.11 :Evolution de la résistance a la compression eatiimm du temps.

Mélangé au ciment, le métakaolin possede un effezgolanique. La réaction pouzzolanique
se produit en solution (dissolution / précipitaji@mtre la silice et I'alumine provenant de la
dissolution du métakaolin, et I'hydroxyde de cagilCH issu de I'hydratation du ciment,
avec formation de C-S-H supplémentaires. La réagtiouzzolanique conduit ainsi a une

densification de la matrice cimentaire [65].
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Badogiannis et al[44] ont trouvé les mémes tendances on utilisantMK grecs, ils ont
trouvé que 10% MK a eu un effet trés positif surdaistance du ciment aprés 2 jours et

spécifiguement a 28 et 180 jours.

Ces résultats sont confirmés par les essais dematoe montrés dans la figure 3.6, car une
corrélation entre la chaleur d'hydratation meswtda résistance a la compression aprées
7 jours a été constatée (Figure 3.12). La relagimine la chaleur d'hydratation et la résistance
a la compression des mortiers est non linéairer Rsumélanges étudiés, on a montré que la
résistance a la compression au jeune age se dpeefps rapidement que la quantité de la
chaleur libérée, qui est un aspect plutét podiifsqu'on considere le risque de contrainte

thermique et de fissuration au jeune age.
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Figure 3.12:Corrélation entre la résistance a la compresditanahaleur d'hydratation.

La résistance a la compression relative en fonaiotemps est donnée sur la figure 3.13. La
résistance a la compression relative est le ragreé résistance a la compression du mortier
contenant le MK et la résistance a la compressiomdrtier sans MK a chaque temps de
cure. L'incorporation de 10 et 20% MK est utile gieemt les 28 premiers jours, ou le taux de
développement de résistance est considérablementf@vé que le mortier témoin. Apres 28
jours de cure, l'efficacité du MK diminue et ne sauplus d'augmentation du taux de

développement de résistance.
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Figure 3.13:Résistance a la compression relative

Wild et al.[20] ont suggéré qu'il y ait trois facteurs élénagnais influencant la contribution
gue le MK apporte a la résistance a la compresgiand il remplace partiellement le ciment
en béton. Ce sont l'effet filler, I'accélération kieydratation de CEM |, et la réaction
pouzzolaniqgue du MK avec la CH. Seldxild et al[20], (i) l'effet filler, qui a comme
conséquence un emballage plus efficace de la g&tejmmédiat, (ii) lI'accélération de
I'nydratation de CEM | a un impact maximum dans2égremiéres heures, et (iii) la réaction
pouzzolanique qui apporte la plus grande contrilbuéi la résistance a la compression entre 7

et 14 jours d'age.

La figure 3.14 montre une analyse DRX des péatesirdent contenant le MK (0 — 30%) a

I'age de 90 jours. On remarque l'apparition de daog de I'hydroxyde de calcium (CH) a
20 = 18° et ® = 34°. Il est remarquable que les mélanges incarmde MK semblent réagir

avec le CH, dont les pics sont notamment réduitsparés a la pate témoin. La diminution du
pic de CH pour les mélanges contenant le MK tratiuipouzzolanicité de ce dernier, ce
pouvoir pouzzolanique est attribué a la phaseuwstradu MK (Figure 3.3), au taux de la silice
active contenu dans le MK et a ca surface spéefige CH produit pendant I'hydratation du
ciment Portland ne contribue pas au développemena désistance. Aprés réaction avec le
MK, le CH se transforme en gel C-S-H de deuxiem&ggtion, ce gel C-S-H est caractérisé
par une surface spécifiqgue élevée qui densifie lerastructure de la pate de ciment et

participe au développement de la résistance.
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3.6.2 Influence du rapport E/L sur la résistance a la compression
La figure 3.15 montre I'evolution de la résistaacka compression en fonction de I'age pour

différents rapports E/L.
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Figure 3.15: Evolution de la résistance a la compression (Miadpnction de I'age pour différents
rapports E/L et différents teneur en MK.
Pour E/L égal a 0,35 la substitution du ciment 86 de MK a comme résultat
I'amélioration de la résistance dans le court ent®yen terme. A 180 jours. L'amélioration
apportée par 10% de MK par rapport au mortier ténest de 9, 7, 3 et 4% pour E/L égal a
0.5, 0.45, 0.40 et 0.35 respectivement. Cette anadion s'effectue dans le sens croissant du

rapport E/L.

Pour 20% MK, la réduction du rapport E/L amélioee résistance a la compression des
mortiers par rapport au mortier témoin a tous gssaA 180 jours, 20% de MK améliore la
résistance a la compression par rapport au maétieoin de 2, 7, 5 et 9% pour E/L égal a 0.5,
0.45, 0.40 et 0.35 respectivement. On remarquel'go&lioration s'effectue dans le sens

décroissant du rapport E/L.

-81-



Chapitre 3: Analyse et discussion des résultats

Le rapport E/L influence également la cinétiqueydtation. Théoriquement, un rapport E/L
d'environ 0.4 est suffisant pour I'hydratation cé#tgp du ciment. En d'autres termes, un
rapport E/L superieur a 0.4 meénera a une hydratatmmpléte du ciment. Cependant,
I'nydratation du ciment est retardée a une baseedité relative interne, et un rapport E/L
théorique d'environ 0.4 n'est pas suffisant poue tydratation compléte. Les produits
d'hydratation autour des particules anhydres demirampéchent davantage d'hydratation s'il

y a une insuffisance d'eau libre dans les macregpor

3.7 Influence des FC sur la résistance a la compression

La figure 3.16 donne I'evolution de la résistanda @ompression en fonction de I'age des
mortier contenant le FC1. On remarque que la asist a la compression augmente pour un
niveau de substitution de 10% de calcaire a 1 jotee augmentation atteint 9% de la
résistance du mortier controle, ensuite elle dimida 15% pour 20% de calcaire. A 7 et 14
jours, la résistance a la compression de 10% FQhsdé la référence de 10% et 4%
respectivement. Au dela de 28 jours la résistancdéa acompression diminue avec
'augmentation du pourcentage du calcaiteKhadiri et al.[66] ont trouvé que la résistance
a 2 jours d’'un mortier contenant 13% de calcairesasilaire a la résistance du mortier
témoin. Menéndez et al[67] ont trouvé une augmentation de 31% d’'un mortontenant

10% de calcaire par rapport au mortier de référantge de 2 jours.
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Figure 3.16: Evolution de la résistance a la compression ectiimm de I'age

-82-



Chapitre 3: Analyse et discussion des résultats

Des chercheurs ont montré qu’une réaction se prauhtie le calcaire et les& du ciment
Portland pour produire un carboaluminate de caldnyairaté qui se précipite dans les pores
et que la présence des particules de calcaire eaec€hydratation de € ainsi une
augmentation de la résistance au jeune age [68fduction de la résistance a long terme des

ciments contenant le calcaire est due a 'effaditigion.

3.8 Influence de la combinaison MK/FC sur la résistance a la

compression
Les résultats expérimentaux de la résistance aapression pour chaque mélange sont
rapportés dans les tableaux 3.2 et 3.3. Des modidegrévision pour la résistance a la
compression du mortier a divers ages ont été dgpék En utilisant les résultats
expérimentalement obtenus, ces modeles sont basés modele quadratique de surface de
réponse et ont permis de tracer des courbes dmmmée. L'observation de la variable
sensibleY(t) est mesurée aux combinaisons des valeurs deblsx; et X, en utilisant le

modéle suivant :

Y(t) =By + BoX + Br % + ,311-)(12 + ,322-)(22 + B, %X,

ou Y(t) est la résistance a la compression (MPa) at'age est la teneur en MK (% en masse
de ciment.) ;x; est la teneur en FC (FC1 ou FC2) (%en masse dendimgo, S1, B2, P11, f22

et f12 sont les coefficients du modele. Les coefficierdgs thodeles pendant 1, 3, 7, 28, 90 et
365 jours sont regroupés dans le tableau 3.4 ep@ss FC1 et FC2 respectivement. Les
égquations ont été tracées sous forme de courbemrédponse pour la prévision comme
montré dans les figues 3.17 et 3.18.
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Tableau 3.2:Résistance a la compression des mortiers poustérsg CEM I/MK/FCL1.

Résistance a la compression (MPa)
1j 3 7j 28] 90j 365j
MOOFOO 7.38 28.43 40.60 53.50 60.04 62.20
MOOF10 8.10 28.17 4461 50.30 55.83 54.13
M10F0O0 7.78 2791 4261 5830 6332 66.40
MO5F05 8.10 28.75 44.62 61.00 6558 64.91
MOOF20 6.30 2421 40.84 48.10 50.74 52.04
MO5F15 8.20 2561 4451 53.10 57.72 58.09
M10F10 727 2514 4187 5880 61.85 63.87
M15F05 8.21 2593 4532 63.60 67.30 70.04
M20F00 7.00 2535 4149 5820 61.00 63.54
M10F20 6.26 21.67 38.88 5220 56.87 58.05
M20F10 543 19.82 3896 5840 63.14 65.90
M30F00 515 19.00 3357 5060 57.95 61.77

Combinaison

Tableau 3.3:Résistance a la compression des mortiers poustersg CEM I/MK/FC2.

Résistance a la compression (MPa)

Combinaison i i i i _ i
1] 3J 7j 28 90j 365j

MOOF00 7.38 28.43 4060 5350 60.04 62.20
MOOF10 489 2510 41.70 52.09 56.95 54.07
M10F00 487 27.70 43.34 56.48 63.27 64.83
MO5F05 489 28.75 4462 61.00 6558 64.91
MOOF20 3.89 23.80 3990 49.48 51.76 46.94
MO5F15 3.94 2340 48.02 5390 58.27 60.81
M10F10 355 2450 3990 5848 6149 63.68
M15F05 445 26.00 50.42 6140 66.12 63.62
M20F00 700 2535 4149 58.20 61.00 63.54
M10F20 3.23 2040 34.60 5397 5798 58.17
M20F10 3.33 20.70 38.30 60.13 66.96 66.25
M30F00 515 19.00 33,57 5060 5795 61.77
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La figure 3.17 illustre les courbes isorésponsdadeésistance a la compression montrant
l'effet d'interaction du MK et du FC1 pour le dommiétudié dans le systéme ternaire. A un
jour, le point stationnaire correspondant a lastésice a la compression maximale est obtenu
par le remplacement de 10% de FC1 ou de 10% MKnaeimum est 9% plus élevée que la

résistance du mortier témoin. Les courbes isorésgmont une allure semblable pendant 3 et
7 jours, alors que la zone de la résistance magiest située autour de 10% MK et de faible

teneur en FC1 (0-10%). Cependant, l'allure desbssuisorésponse change de maniére
significative a 28 jours, ou, la résistance a lapression maximale est obtenue avec la
proportion plus grande de MK (15%) et autour de &4-C1. Dans ce cas, la résistance est

19% plus élevée que le mortier témoin.

En résumé, le point des résistances maximalesutsiral0% de FC1 ou 10% MK aux jeunes
ages. A 365 jours, ce point se déplace vers uranigevé de MK (15%) et un faible niveau
de FC1 (5%).

La figure 3.18 illustre les courbes isorésponsdadeésistance a la compression montrant
l'effet d'interaction du MK et du FC2 pour le domaiétudié dans le systeme ternaire. Les
courbes isorésponses ont une allure semblable pehdd et 7 jours, alors que la zone de la
résistance maximale est située autour de 10% MKieefaible teneur en FC2 (0-5%).

Cependant, l'allure des courbes isorésponse clitngeniéere significative a 28 jours, ou, la
résistance a la compression maximale est obtenee lavproportion plus grande de MK

(15%) et autour de 5% de FC2. Dans ce cas, laaasis est 15% plus élevée que le mortier

témoin.

En résumé, le point des résistances maximalesuestira5% de FC2 ou 10% MK aux ages
jeune. A 365 jours, ce point se déplace vers leaivélevé de MK (20%) et de moyen niveau
de FC2 (10%).

Ghrici et al. [68] ont introduit une addition inerfcalcaire) dans un ciment contenant de la
pouzzolane naturelle de Béni-Saf. lls ont obse l@ mortier contenant le couple optimal
composé de 70% CEM I, 20% Pouzzolane naturell@%t dalcaire développe des résistances
a la compression supérieures a celle du mortieoitéet du mortier contenant le calcaire et

des résistances comparables a celle du mortieeant 10 et 20% de pouzzolane naturelle
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Tableau 3.4:Coefficients obtenus pour le modéle quadratique frésistance a lzompression du
mortier contenant le MK et/ou le FC1 et le coeéfitide déterminatiorRf)

Age Coefficients R2
(days) fo V2 27 pu Pz 1z
1 7.39 14.56 11.26 -0.75 -0.68 -0.84 0.82
3 28.60 17.70 -5.05 -1.68 -0.67 -1.95 0.98
7 40.53 63.47 55.81 -2.86 -2.60 -2.95 0.88
28 53.16 120.02 8.91 -4.29 -2.14 -0.48 0.93
90 62.16 41.92 -39.11 -1.55 -1.63 4.04 0.91
365 61.61 68.33 -22.13 -2.33 -1.76 2.12 0.85

Tableau 3.5:Coefficients obtenus pour le modele quadratique faorésistance a lzonpression du
mortier contenant le MK et/ou le FC2 et le coeéitide déterminatiorRf)

Age Coefficients R2
(days) Po P e pu Pz P
1 7.57 2.58 -47.44 -0.33 1.49 -0.32 0.93
3 28.34 23.05 -27.79 -1.79 0.07 -1.40 0.98
7 40.81 54.50 30.32 -2.55 -2.00 -3.07 0.89
28 53.49 99.86 3.76 -3.60 -1.56 0.36 0.94
90 60.65 51.82 -8.15 -2.02 -2.16 2.70 0.91

365 62.16 41.92 -39.11 -1.55 -1.63 4.04 0.91
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Chapitre 3:
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Figure 3.17 : Courbes isoréponses de la résistance a la conpr¢biPa)
du systéme CEM I-MK-FC1 a différents ages.
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Figure 3.18 : Courbes isoréponses de la résistance a la conpr¢biPa)
du systéme CEM I-MK-FC2 a différents ages.
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3.9 Durabilité des mortiers dans les milieux agressifs

On se basant sur les résultats des essais mécanigsicombinaisons MK/FC donnant des
valeurs optimales de résistance mécanique ont te® pour les essais de durabilité. En

outre, le filler calcaire utilisé dans les essasddrrabilité est le FC1 (filler calcaire le plus
fin) :

3.9.1 Attaque des mortiers par les acides
3.9.1.1 (Cas des mortiers avec MK

Les pertes de masse des éprouvettes placées daHENet 2.5% HSO, sont montrés dans

la figure 3.19. La figure 3.19 (a) donne la pereerdasse des éprouvettes placées dans la
solution de 1% HCI pendant 32 semaines dimmerdiim.remarque qu'aprés 4 semaines
d'immersion la perte de masse est presque la méunreous les mortiers et est de 2%. Aprés
32 semaines d'immersion, l'incorporation du MK diug les pertes de masse des mortiers par
rapport au mortier de référence, la perte de lasm@sur le mortier sans ajout est de 25%,

I'incorporation de 30% de MK réduit les pertes dasse, par rapport au mortier contréle, de
50%.

50 50
[IJMOOF00 @ 1% HCl O MOOFO00 (b) 2.5% H2S04
w1 | Em10F00 204 | @M10F00
—~ EIM20F00 S W M20F00
g A S-/
s g0 [ EM30F00 % 304 | BMB30F00
8 £
£
3 20 S 204
2 — o
g = g
_ | F 104 ‘ |
% % 0 L) L)

4 semaines 8 semaines 24 semaines 32 semaines 4 semaines 8 semaines 24 semaines 32 semaines

Figure 3.19 : Perte de masse des mortiers contenant le MK atiémnde la période d'immersion

La figure 3.19 (b) donne la perte de masse desuepties placées dans la solution de
2.5% HSO, pendant 32 semaines d'immersion. On remarque rgg'ap semaines

d'immersion le mortier contenant 30% MK ne présemficune perte de masse. Apres 32
semaines d'immersion, l'incorporation du MK dimiras pertes de masse des mortiers par
rapport au mortier témoin, ce dernier présentepare de la masse de 40%, I'incorporation

de 10. 20 et 30% de MK réduit les pertes de massaapport au mortier témoin, de 28%.
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La perte de masse est due au fait que le cimetiaRdy aprés hydratation, a libéré une partie
considérable d'hydroxyde de calcium lib@&H) qui peut étre lixiviée a I'extérieur quand elle
est soumise a l'acide. Pour le mortier en contaet #acide sulfuriqueH,SQ,), I'hydroxyde

de calcium réagit avec l'acide sulfurique pour ferre sulfate de calcium, qui est déposé
comme gypse. Pendant que l'attaque se poursud,lésucomposants du ciment sont par la
suite décomposeés et lixiviés. En outre le sulfitealcium constitué par la premiere réaction
va réagir avec la phase d'aluminate de calcium ansnent pour former le sulfoaluminate
de calcium hydraté (ettringite), qui aprés crigtation, peut causer I'expansion du mortier.
Ces réactions forment aussi une couche blanch@aesse sur la surface du mortier. La
couche du gypse précipitée est facilement lixivagant pour résultat une perte de masse

considérable.

Ces resultats montrent I'effet bénéfique du MK dé&msélioration de la résistance a l'acide
chlorhydrique (HCI) et la résistance de l'acidefwsique (HSQOy). L'effet positif du MK
pourrait étre attribué a la formation des alumigate calcium hydratées f&SHg, C,AH 13,
C3AHg). Ces hydrates sont chimiquement stables dansn@sonnements fortement acides

que les hydrates de silicate de calcium (C-S-H).[59

3.9.1.2 (as des mortiers avec MK/FC1

Les figures 3.20 et 3.21 montre la perte de la endss éprouvettes en fonction de la période
d'immersion dans les solutions de ¥ et 2.5%H,SQ,. La perte de la masse pour le
mortier témoin est de 25% et 40% dans les solutides 1%1Cl et 2.5%1,SQ,
respectivement, apres 32 semaines d’'immersionctfporation de 30% de MK réduit les
pertes de masse, par rapport au mortier témoid08ée dans la solution de Hel et 30%
dans la solution de 2.9%SQ,. L'incorporation de 10% FC1 a donné des pertemédsse
10% plus que le mortier témoin dans la solutiod@&ICl et réduit la perte de masse de 15%
dans la solution de 2.3%SQ; la combinaison M15F05 a réduit les pertes dedasa 32%
par rapport au mortier témoin dans la solution #éeHCI, et de 35% dans la solution de
2.5%H,SQ,. Apres 32 semaines d'immersion, la combinaison fB85présente une perte de

masse presque identique que celle du mortier témoin

-90-



Chapitre 3: Analyse et discussion des résultats
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Figure 3.20 :Perte de masse des mortiers contenant les corsbnsaMK/FC1 en fonction
de la période d'immersion dans une solution de 1Ch H
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Figure 3.21:Perte de masse des mortiers contenant les corsbnsaMK/FC1 en fonction
de la période d'immersion dans une solution de Z:BS30;.
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L'examen visuel

L'examen visuel des échantillons en contact aveatigdes, est un moyen pour évaluer la
détérioration des propriétés physiques et les dégjans de l'aspect extérieur des éprouvettes.
La figure 3.22 montre I'état des échantillons avattdique et aprés 32 semaines d’'immersion

dans la solution du 1% HCI.

MOOFO0 MIOF00

MOELOD MI15ED3

Figure 3.22:Photos des éprouvettes en mortier aprés 32 sendimesersion dans une
solution de 1% HCI.

Aprés 32 semaines d'immersion dans la solution 1@, H& mortier témoin et le mortier
MOOF10 se sont visiblement dégradés. Les mortiet@F00 et M15F05 ont aussi perdus

remarquablement leurs formes.
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La figure 3.23 montre I'état des échantillons avattdique et aprés 32 semaines d’'immersion
dans la solution du 2.5%,80x.

MOOF10 MI15E03

Figure 3.23:Photos des éprouvettes en mortier aprés 32 sendimesersion dans une
solution de 2.5% b50O,.

Visuellement, nous distinguons clairement I'étag déférents échantillons apres 32 semaines
d’'immersion dans la solution d’acide 2.5%3@,, le mortier référence et le mortier M10F0O0

ont perdus leur forme. Le mortier M10FOO a aussdpeemarquablement sa forme, tandis
gue le mortier M15F05 a subit une plus faible dégtian.

3.9.2 Attaque des mortiers par les sulfates
La figure 3.24 montre la perte de résistance desugpttes en mortier contenant le MK seul,
immergées dans les solutions de 5% Mg®05% NaSQ,. On remarque que la perte de

résistance des mortiers a base de MK est supéreaeie du mortier de référence dans les
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deux solutions, 20 % de MK engendre une perte distadice de 28% et 37% dans 5%
MgSO, et 5% NaSO, respectivement, tandis que le mortier référenagatdu que 11% de
sa résistance dans 5% MgSEt un gain de résistance dans 5%3\@. L'ajout du filler
calcaire au MK diminue les pertes de résistancepmbinaison M15F05 donne une perte de
résistance de 18% et 27% dans 5% Mg&(»% NaSQO, respectivement.

40 +
W 5% MgSO4

%1 | @5% Na2so4

30 1
25 4

20 4

Lakl

Q
-5 d ((Q

Q
S

Perte de Résistance (%)

il i

& é‘o & & <?(° & &
S S S $ N S &
< (o@ Ny < Ny Ny S

Figure 3.24:Perte de résistance des éprouvettes immergées dans
les solutions 5% MgS{et 5% NaSO,

Lee et al.[51] ont mené une étude expérimentale sur la e¥sist au sulfate de magnésium
des éprouvettes de mortier et de pate incorpordférehtes teneurs en MK. Selon ces
auteurs, l'effet négatif du métakaolin sur la tésise aux sulfates est attribué a la formation
du gypse et non plus de l'ettringite et du thauteagin outre, la réduction d’hydroxyde de
calcium et l'augmentation de C-S-H secondaire dma#rice cimentaire due a la réaction
pouzzolaniqgue du métakaolin ont mené a la conuerdio gel primaire et secondaire de
C-S-H en un gel de M-S-H. Ces auteurs ont conclii @gt nécessaire de préter une attention
particuliere en utilisant le métakaolin dans unohétexposé aux solutions fortement
concentrées en sulfate de magnésium.

Vu et al.[53] ont utilisé un MK viethamien (0 — 30%) dans mortier de forme prismatique
(4x4x16 cm). Les éprouvettes ont été placées seas pendant 28 jours, ensuite dans une
solution 0.2 M MgSQ Les auteurs ont suivi la résistance a la commesdes mortiers
pendant 360 jours et ils ont trouvé que le MK \éetinen n'a pas d'effet positif sur la

durabilité des mortiers a I'attaque du sulfate (RMgS
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Chapitre 4: Prévisioned’'efficacité du métakaolin par les réseaux de meones

4.1 Introduction

L’emploi fréquent des ajouts minéraux (cendre vi@afumée de silice, métakaolin, laitier,
pouzzolane naturelle, etc.) a entrainé I'apparitiemmormes dont le but est 'uniformisation et
la réglementation de leurs conditions d'utilisatidreur incorporation comme additions
minérales dans les matrices cimentaires a étéefabjin nombre significatif de recherches au
moyen de différentes approches, dans différentss pigy par le monde. Des résultats

encourageants concernant les proprietés mécanggjleeslurabilité du béton ont été obtenues.

Plusieurs approches ont été utilisées par différelnércheurs [69-75] pour évaluer I'efficacité
d’'une addition minérale lorsqu’elle est introdui@ns le béton. Ces approches ont été
appliguées pour les cendres volantes, la fuméelide st recemment pour le laitier et ont
aboutit a des résultats concluants. Par contrey pesiI pouzzolanes naturelles l'unique
tentative d’évaluer leurs efficacités revienPapadakis et aJ73] mais cette tentative reste
veine car le modele développé par ces auteurs daneesurestimation du coefficient
d’efficacité de 400%.

Le but de ce chapitre est d’appliquer I'approcha paramétrique de Réseaux de Neurones
Artificiels (RNAs) pour prévoir l'efficacité d’'uneaddition minérale lorsque celle ci est
introduite dans un béton. Cette approche est émilien conjonction avec les résultats
expérimentaux disponibles dans la littérature. Daascontexte, nous montrons dans la
présente étude que cette approche est trés bémétaelle est basée sur des approximations
qui permettent de tenir compte des facteurs esdenils que la composition et I'age du

béton.

4.2 Concepts et notions théoriques

4.2.1 Indice d'activité

La notion d'indice d’activité a été introduite poguantifier I'influence de I'incorporation
d’'une addition minérale en remplacement d’'une pariitaux de substitution) de ciment sur
la résistance des mortiers ou bétons. De faconrgiéné&et indice, notg est défini comme le
rapport des résistances mécaniques en compressimrup rapport eau/ciment donné (E/C).
£,
fo(t)

Dans le cas général, nous écrivon'1§(t) = (4.1)
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ou fy(t) et fo(t) sont, respectivement, la résistance du mortiertec@mnt une fractiormp

d’addition et la résistance du mortier témoin (saahgition).

4.2.2 Concept de liant équivalent

Pour spécifier les régles de substitution des mfditau ciment, le liant est comparé au
ciment auquel I'addition peut se substituer. Il ient alors de définir en premier lieu, ce
ciment, c’est a dire, préciser sa classe et som tyjpaut ensuite préciser pour quelle propriété
le liant doit étre équivalent au ciment (équivakents a vis de résistance ou bien équivalence
vis a vis des parametres de durabilité : carboieatgiour un environnement marin ou en
présence de sels fondants, pénétration des chdorate encore tenue au gel, etc.).

L’équivalence dépend donc de I'addition considédéegiment et de I'environnement [76].

4.2.3 Coefficient d’Efficacité

Quantitativement, I'équivalence vis a vis d'unemiété d’'un ciment de référence est assurée
par l'intermédiaire d’'un coefficieng affecté a l'addition. On définit la quantité dent
équivalent noté¢q comme la somme d’une quantéd’un ciment donné et d’'une quantée

d’addition pondérée de son coefficient d’efficagjtésoit :
eq=C+ X A (4-2)

Ou Lgg C et A sont exprimés avec les mémes unités. Par définipour une addition qui
aurait un comportement identique a celui du cimkentaleur du coefficieng est égale a 1,

I'activité dépend donc des valeurs xl€éFig. 4.1). A priori, le coefficient d’efficacitdépend

du ciment de référence, de I'dge du mortier euneflement du type d’addition et de sa

guantité.
— - — < — <
Action néfaste 0 Activité normale 1 Activité meilleure
o : >
t Coef. d'efficacité x
Addition inerte Ciment

Figure 4.1: Différentes classes d’activité selon le coefficidiatctivite.
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4.3 Modalités d'évaluation du coefficient d’Efficacité

SelonCyr et al[72] le calcul du coefficient d’efficacité peutréteffectué de différentes
facons.Smith[69] fat le premier a définir un coefficient d’etacité pour une addition dans le
but de proposer une méthode rationnelle de formomatle béton contenant des cendres
volantes. Cette approche a ensuite été utilisée phasieurs auteurs. Elle consiste,
globalement, a déterminer expérimentalement (sordeier ou le béton contenant I'addition)
le rapport ‘E/Lsq’ permettant d’obtenir la méme résistance mécanigpueele ciment sans
addition. Egalemenchiess[77] a défini la réductionW) du rapport “eau/liant” du béton
de cendres volantes [E/(C+A)] par comparaison ppad [E/C] du béton de référence et I'a
nommeé“concept de @AW)” . En outre, le coefficient est défini de telle sorte que le rapport
E/Co du béton de référence et le rapport [EXB} du béton avec ajout soient identiques.
Récemment,Babu [78] a divisé le coefficient d'efficacité x en deux coefficients: un
coefficientxe représentant le facteur d'efficacité généralretoefficienty, représentant le

facteur d'efficacité du pourcentage de I'additidifigée.

Trés réecemment [73] le coefficiegta été corrélé a la teneur de silice réactiveatidition
par la relation suivante :

_ fgp E
X_ys fS’C (1 an (43)

~

ou .

Vs, est le rapport du contenu de la silice activdesgontenu total de la silice de I'addition ;
fsc, estlafraction en poids de silice en ciment ;
fsp, estlafraction en poids de silice de I'addition.

a, est un parametre fonction de I'age,

L’expression (4.3) s’est avérée, expérimentalemealide pour les cendres volantes et les
laitiers. Par contre, pour les pouzzolanes ndaseélle surestime les valeurs xlele 400%
[73]. De mémeBadogiannis et a]79] ont montré que la relation 4.3 est aussial@our le

métakaolin.
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D’autres approches rationnelles utilisent une fapegique exprimant la résistance du béton
(ou mortier) en fonction du rapport B@u G est la masse de ciment dans la référence sans
addition. A partir de telles relations comme celtEs/eloppées paBolomey Feret ou
Abrams il est seulement suffisant de remplacer la qtarde liant équivalent (Eq. 4.2).
Comme le montre le tableau 4.1, le coefficient fitatité est alors exprimé en fonction de
I'indice d’activité et des paramétres de compositiln mélange avec addition (rapport i /C

et dosage en addition p). Fonction de lindice tiRéte, le coefficient x est donc
implicitement fonction du temps. En pratique, ledations deBolomey, de Feret ou

d’Abrams donnent des résultats comparables [72, 80].

Tableau 4.1:Expressions des Coefficients d’Efficacité obtensmden
Boolomey, Fereget dAbrams

Relation Résistance f. Indice d’'Activité i Coefficient d’Efficacité y
B _ p(l_)(B) B
— CO |B —1— _ 1_| E
Bolomey fc—k(?—O.S 1-05.E Xt =1- ) 1- 0.5C—
ON 0
1 05d ’
if==|1- > ) 1 05d
Feret f =kf(C /1( 1+05d. - plL— x* J X" =1-=|1+05d, + :
TCHERY o= PlL-x) p VAT -1
- ki A 1 _ 1
c= ) E(,_ 1 X = ”y p
Abrams 15E IA=k21'kC0(l 1—p+prj 1- In(i™) p
k2""co E
15—Ink,
CO

Notons queV, G et E sont, respectivemenés masses’eau équivalente au volume d’air
occlus, de liant égale a la masse de ciment dametger témoin et d’eaud. est la densité de
ciment etP est le taux de substitutioA.et k; représentent, respectivement un terme fonction
de la densitél. et un coefficient de la relation Abrams nécessaire au calcul du facteur

d’efficacité, une constante qui dépend principaleintes propriétés des ciments utilisés.

4.4 Efficacité de quelques additions minérales en Béton

En raison de l'abondance des additions minéralesesetgrandes variations sur leurs
caractéristiques physiques et chimiques, le dépelment d'un concept général pour leur
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usage en béton est exigé. Le tableau 4.2 réecapésidifférentes recherches effectuées pour

I'évaluation de ce coefficient depuis leur premigpplication jusqu’aujourd’hui.

Tableau 4.2:Historique des Recherches sur I'efficacité destahd minérales.

Auteurs [Réf] Année Addition Concept Utilisé Propriété Etudiée
Smith (1.A) [69] 1967 | Cendres Volantes AW Résistance a la compressign
Résistance a la compressig
Babu(G.) [70] 1994 | Cendres Volantes AW N P
a7 jours
. Résistance a la compressig
Babu (G.) [71] 1995 | Fumée de Silice AW R : P
a 28 jours
- Résistance a la compressig
H balah (F.) [75 1995 | Cendres volantes Statistique .
assabalah (F.) [75] d az2, 7,28, et90 jours
Résistance a la compressig
Babu (G.) [81 1996 | Cendres Volantes .
abu (G.) [81] AW a7, 28, et 90 jours
. ..., | Résistance a la compressic
L P.) [80 2000 | Cendres Volantedndice d’'Activité .
awrence (P.) [80] 42,7, 14, 28, 90, et 180 joyrs
Cendres Volantes Résistance a la compressig
Cyrs (M.) [72] 2000 | Fumée de Titane,Indice d’Activité R . P
. a 28, et 180 jours
et Calcaire
- Résistance a la compressig
Babu (G.) [82] 2000 Laitier AW R . P
a 28 jours
Cendres Volante . L. R .
. . Teneur de silice Résistance a la compressic
Papadakis (V.) [73] 2002 laitier, et L R :
réactive a 90 jours
Pouzzolane N
Cendres Volante . T .
. . Teneur de silice Pénétration aux ions chlorgs
Papadakis (V.) [83] 2002 laitier, et L .
réactive Carbonatation
Pouzzolane N
. Teneur de silice Résistance a la compressign
Badogiannis (E.) [79 2004 Métakaolin . . .
adogiannis (E.) [79] réactive a2, 7, 28et90jours
Fume de silice _ . ... Résistance a la compressign
w W.S.) [84 2005 . Indice d’Activité | | .
ong ( ) [84] et Métakaolin a7, 28,56,90 et 180 jours

4.4.1 Efficacité des cendres volantes

Tout au début, des efforts de recherches mesuedi# efficacité ont échoué en raison des
nombreuses variables impliquées, en termes detéesticjues des cendres volantes et du
ciment [81]. Des efforts ont par la suite été aevers une évaluation efficace et ont aboutit

a des méthodes rationnelles. Ceci a été fait estagjtiune quantité de cendres volantes
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présentée a remplacer le ciment par "le facteufiatleité notéx " des cendres volantes.

L’évaluation de ce facteur a fait I'objet de plusie recherches (Tableau 4.3).

Tableau 4.3:Facteur d’Efficacité fonction du taux de subst@atde cendre volante.

Auteurs [Réf] Coefficient d’Efficacité x | Taux de Substitution (%)
Smith (I.A.) [69] 0.25 10+ 25
Schiessl [77] 0.50 <28
Babu (G.) [81] 0.30 10+ 75
Norme Allemande 0.30 10+ 25
Code Britannique 0.30 10+ 50
Le code de CEB-FIR 0.40 15+ 40

Le tableau 4.3 montre qu'une valeur simple du aoefft d'efficacité x (0.25-0.50) est

recommandée actuellement, pour le niveau de remplent® entre 10% et 75%.

Selon Sharma et al [74] l'efficacité des cendres volantes dépend senlement des

caractéristiques physiques et chimiques des cendiastes et du taux de substitution de
l'addition, mais sera également influencée pampbrametres de formulation: la gamme de
résistance et I'age. En revanche, une étude eef&sitindique que l'effet du rapport E/C sur

I'efficacité était mineur méme pour différentsdgple ciment.

Ces derniéres années, une étude a été principaleoraernée par I'évaluation de l'efficacité
des cendres volantes a différents ages pour lenbiaité a température normale [81].
L'efficacité globalex a été évaluée comme la somme du facteur d'eitiicgénérake et du

facteur d'efficacité de pourcentage:

X=Xet Xp (4.4)

Les résultats obtenus, pour des substitutions etfirer5%, ont montré que le coefficient
d’efficacité des cendres volantes varie entre @19%.13 a 7 jours, entre 1.15 et 0.33 & 28 jours

et entre 1.25 et 0.43 a 90 jours. Ce qui prouagechent que le coefficient d'efficacité global
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X des cendres volantes ne peut pas étre en jusiporfion représenté par une seule valeur
(Fig. 4.2).

1,4 1 .
i 07 jours X
1,2 1 ® 28jours X
10 ] 90 jours X
. v 07 jours Xp
s¢ 087 ;ﬁ !ours ip
1 + ours
2 o6 J p
S5 044 \'
K} ] v
S
> 024 ] \‘\.
0,0
] M‘
-0,2 ™
'Ov4 T T T T T T T T T T T T T T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8

Taux de Substitution (%)

Figure 4.2: Variation des facteurs d’efficacitgsdes Cendres volantes [81].

4.4.2 Efficacité de la fumée de silice

L’étude deMaage [85] sur l'efficacité de la fumée de silice en lé@ prouvé que le
coefficient d'efficacité( augmente pour des classes plus élevées de nésist&ette étude a
également inclus I'évaluation des efficacités éaséur les conditions de cure, de
perméabilité, de carbonatation et de la pénétradmrchloruresSellevold[86] a également
proposé un autre facteur d'efficacig qui tient compte de la demande en eau d'un mélange

donné (résistance) et I'a nommée facteur d'effieacune ouvrabilité constante.

Babu [71], pour des substitutions 3-40%, en utilisant dencept du Aw) a montré
gue l'efficacité globale de la fumée de silicae peut étre représenté pas une seule valeur
constante. Il a constaté, pour les résistances Gorgression a 28 jours, que le facteur
d'efficacité généralxe est égal a 3 pour tous les pourcentages de reeméat et le facteur
d’efficacité de pourcentagg, varie de 2.28 a 0.37. Cependant, le coefficieeffidacité

globaleyx varie de 6.85 a 1.1 pour des substitutions allde$-40% (Fig. 4.3).
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0. = Babu(G)

e Lijttérature

Facteur d'Efficacité Globale X

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
Taux de Substitution (%)

Figure 4.3 Variation des facteurs d’'efficacitgsdes Fumées de Silice a 28 jours [71]

4.4.3 Efficacité du laitier des hauts fourneaux

Pour évaluer l'efficacité des Laitiers des hautsrrfeaux dans les ciments, certains des
paramétres comme la composition chimique, réaétitigdraulique, et la finesse ont été
soigneusement examinés par plusieurs cherchetisldment, les chercheurs ont essayé
d'exprimer la réactivité du laitier en termes diedd'activité ou indice hydraulique, vu sa
composition chimique. Ce dernier est définit sel&d@8TM C989 comme le rapport en
pourcentage de la résistance moyenne a la commmedsis cubes de mortier du ciment
contenant 50% du laitier a la résistance a la cesgion des cubes de mortier de ciment sans

ajout a un age indiqué [87].

A partir d'une étude réalisée sur des résultat@x@ntaux publiés par différents chercheurs,
Babu et Kumaf82] ont évalué le coefficient d'efficacité dutiai en béton a 28 jours pour
des remplacements allant de 10 a 80% d’ajout €eabd.4).

Le tableau 4.4 montre que le coefficient d’effitdaylobaly a 28 jours varie de 1.29 a 0.7
pour des remplacements de 10% a 80%. Ces autetucsrsiaté que la quantité du liant doit
étre augmentée par 8.5% pour le remplacement 50%aitier et de 19.5% pour le

remplacement 65% pour atteindre une résistance a@le a celle d’'un béton de référence.
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Ceci corrobore les résultats obtenus [@wamy et Bouikn[88] qui ont obtenu des

augmentations de 10 et 20 % pour des remplacerderi8 et 65% respectivement.

Tableau 4.4 Coefficient d’Efficacité du laitier a 28 jour82].

Taux de ..., | Résistance ala i

. . Ouvrabilité . Coefficient
Substitution | Eau/Ciment (mm) compression dEfficacité

(%) (MPa)
10 0.26-0.38 150 58.5-105 1.29
30 0.26-0.55 100-150 49.1-105 1.02
50 0.30-0.80 35-190 21.2-89.3 0.84
60 0.26-0.50 150 43.5-80 0.78
65 0.46-0.75 100 23.0-57.5 0.75
70 0.41-0.61 45-65 32.5-62.5 0.73
80 0.5 - 29.5-32.5 0.70

4.4.4 Efficacité des pouzzolanes naturelles

Les études consacrées a I'évaluation du coefficikefficacité des pouzzolanes naturelles
sont rares dans la littérature. Cependant, 'unigméative qui a été effectuée prapadakis

et al[73] reste veine puisque le modele qui a été mémar ces auteurs (Eq. 4.3) est basé sur
la fraction de la silice réactive dans la pouzzelahoutefois, les méthodes utilisées pour
déterminer la silice réactive d’'une addition min€nae sont pas valables pour les matériaux

naturels comme les pouzzolanes naturelles [73].

4.4.5 Efficacité du métakaolin

Peu de travaux qui ont été mené sur l'efficaciténdidakaolin, entre autres, le travail de
Badogiannis et al[79] qui ont développé un modele basé sur le qunde la silice réactive
et celui dewong et al[84] qui ont développé un modéle qui utilise laoept de la résistance
relative. Ce qui nous a amené a appliquer 'apgronbn paramétrique de réseaux de

neurones pour la prévision du coefficient d’effitddu métakaolin.
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4.5 Introduction aux réseaux de neurones artificiels

4.5.1 Généralités

Les réseaux de neurones artificiels sont consideaasi les métaphores biologiques (Figure
4.4) employées de nos jours pour la résolution pledlémes. Congus en des modeles
mathématiques tres simplifiés plus ou moins inspaé@ fonctionnement cérébral de I'étre
humain, en se basant principalement sur le cortiepteurone Biologique. Ce qui suit n’est
gu’une vision trés schématique du fonctionnementdducerveau. C’est un systéme auto
adaptatif qui établit lui-méme ses propres prograsiml se compose d’environ mille
milliards de cellules nerveuses ditdgurones.Chacun de ces neurones est connecté avec
environ 10 000 de neurones voisins, ce qui donneambre de connections d’environ'10
Le neurone possede un noyau et des extensiongguprelles il peut distribuer des signaux
par une connexion sortante (axone) ou en recewidp connexions entrantes (dendrites) ;

les échanges de signaux se font au niveau dessagap

Corps Cellulaire
(Noyau)

Jonction
Axone R
Synaptique

Dendrites

Synapses
ynap Axone \

Figure 4.4: Connexion entre deux Neurones Biologiques

Dans le domaine du Génie Civil, plusieurs cherchémumerent des applications potentielles
des modéles de cette nouvelle approche [89] quirsat, en particulier pour des problemes
d’optimisation, de modélisation et de prédicti@es applications couvrent une gamme des
matieres tres diverses concernant beaucoup dediegws comme les bétons, matériaux,
structures et géotechnique [90-91] et notammeunt [goprévision des propriétés des bétons
comme l'ouvrabilité, I'hydratation, la résistancé la durabilité des bétons [92-94]. La
majorité de ces modeles considere généralemeiiisktion du réseau multicouches, connu
également sou le nom Rétropropagation (RPG). Lexctaistiques d’'un tel réseau, qui ont
été décrites dans la littérature [95], les rendi@rst attrayantes et appropriées pour prévoir les
propriétés des bétons.

-105-



Chapitre 4: Prévisioned’'efficacité du métakaolin par les réseaux de meones

4.5.2 Construction d’un réseau de neurones artificiels

Le premier modéle simplifié, inspiré du neuroneldmgoue, appelé neurone formel est un
automate booléen caractérisé par son état binagsédant une seule sortie (output) et un
nombre dentrées quelconque (input) comme le morire figure 4.5. Il calcule
périodiqguement la somme pondérée de tous les paledisponibles a son entrée. Un test de
comparaison est ensuite établi sur le résultatrggport a un seuil bien déterminé. Si la
somme pondérée est supérieure a ce seuil, le re@sinactivé et produit un potentiel de

sortie, sinon il reste inactif et ne transmet rien.

Output

S —O =p o

Fonction Activation

W, Activation d’activation

) / Pondérée
I, — []

Figure 4.5: Modélisation du neurone formel.

Le neurone formel fait une somme de potentielstabas qui lui parviennent dans les autres

unités auxquelles il est connecté selon I'expressio

O=f(X W) (4.5)

avec :l;, O,: entrée et sortie du neurone respectiveméht, poids correspondant a chaque
entrée ;@ : représente le seuil ; dt(x) fonction de seuil vérifiantl x, fx) = 1 six>06, et

f(x)=0 sinon.

La fonction d’activation (transfert)imite la sortie du neurone avec les bornes mitesat
maximales permises. C’est-a-dire, elle offre urimiiteé de valeurs possibles comprises entre
[0,+1] (ou [-1,+1]). Elle peut prendre différentesmes (Figure 4.6): Binaire, linéaire a seuil,

sigmoide (encore appelé fonction logistique). Leixlle I'une de ces fonctions se révéle étre

-106-



Chapitre 4: Prévisioned’'efficacité du métakaolin par les réseaux de meones

un élément constitutif important des RNAs. A tititustratif voici quelques fonctions

couramment utilisées :

Linéaire Tan-Sigmoide Log -Sigmoaide

f 1 f(X) 4 f (x4
1 1

1 _/

0 X X 0 X

0 six<O0

fx) = 09 = th] 2/(1+ex(-2x))1] 6) =1/(1+exp(-x))

1 six>0

Figure 4.6: Quelques Fonctions d’activation.

4.5.3 Processus d'apprentissage: Rétropropagation

En terme de RNAs, I'apprentissage est vraisembiadhe la propriété la plus intéressante qui
ne concerne cependant pas tous les modeles,eagiuk utilisés. C’est pourquoi la majorité
des réseaux disposent d'une régle d’apprentissgiga eur type qui leur permet d’adapter
leurs poids automatiquement. En général, l'appssate se fait pendant une période
relativement longue ; durant laquelle, les vectedes neurones d’entrée peuvent étre
présentés au réseau en un grand nombre de yols,(itérations). Les régles d’apprentissage
les plus connues sont la régle de HEBB, la regléMiedrow-Holff (Delta) et la régle de

Delta généralisé (Rétropropagation).

Le modele réseau de neurones a rétropropagatiopaast doute le plus simple et le plus
connu des réseaux de neurones. C’est un réseaiconatie (Multi Layer Perception MLP)

(Figure 4.7). Ce réseau utilise le modele d’apjpssage supervisé ou I'on fournit au réseau
un ensemble d’exemples, chaque exemple est candditin vecteur d’entrée et de son
vecteur de sortie désirée. Les poids sont au t&béatoires, et c’est par un mécanisme

“d’essai erreur correctidrque ce type de réseau évolue vers un état stable.
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Couche d’entrée Couches Cachées Couche de Sortie

Figure 4 .7:Réseau de neurones a niveau multiples

Cette méthode est la plus utilisée pour I'entraimetinaes réseaux multicouches statiques. Elle
a été développée par le groupe de recheRiDle (Parallel Distributed Processing). Le

principe de cette méthode s’effectue en deux phéSegire 4.8):

ENTRE/SORTIE

N
4

VECTEUR D’ENTREE

PROPAGATION
ADAPTE AVANT
POIDS & BIAS VECTEUR DE
1 SORTIE CIBLE
REGLE EVALUTION |,
APPRENTISSAGE| | DE L'ERREUR [

7'y

RETRO
PROPAGATION

Figure 4.8 Organigramme de Rétropropagation.

> Phase de propagation avant
Durant cette phase, un exemple de I'ensemble démpigsage est présenté au réseau. La

sortie réelle est alors calculée, le calcul s'dffecde I'entrée vers la sortie par passes
successives a travers les différentes coucheshague nceud recoit en entrée la somme

pondérée des sorties des nceuds de la couche préxéetequi est calculée par [86]:

N; ZZ(Wji 0) (4.6)

avecW; le poids de la connexion reliant le nogutd la couch¢ au nceud de la couchej{1)

et,O; la sortie du nceudde la coucheg{1) ;
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Des résultats théorigues montrent que pour tiegti mlu type du réseau qui utilise la
méthode de Rétropropagation, il faut utiliser descfions d’activation non linéaires. Le

calcul de la sortie du réseau est donc :
O, =f,(N;) (4.7)
ou f est une fonction non-décroissante et différentiable

A ce niveau, I'erreur entre la sortie désiiiéet la sortie calculé® est calculée par :

:%Z(Tj -0))° (4.8)

En appliquant la régle du type Delta, I'erreur W& éninimisé par cette méthode du gradient,

en faisant évoluer les poid&ns la direction indiquée par le gradient de derrc’est-a-dire

calculer la dérivée dé& par rapport aw; et prouver que :AWji est proportionnelle

oE
a p

A . : . OoE
En prenant la définition dE I'équation 4.8. nous allons decompogr\(;)viL en deux termes et
ji

écrire ;

ON .
0E _ 0E , (4.9)
6Wji oN j 6Wji

La premiére partie, indiqgue comment I'erreur chaogend la sortie change, la seconde
comment la sortie varie en fonction des poids.stl maintenant facile de calculer les deux
membres. Tout d’abord de I'équation (4.6), nousonsyque le second facteur peut s’écrire :
oN, 0Y WO
oW, oW,

ji ji

) =0, et définir un nouveadpar: 9, :_GGTE
j

: f . : E
Nous pouvons maintenant réécrire notre equatlonﬂagvv =9,0
ji
Donc, si nous voulons avoir une regle de gradieotis devons faire en sorte que les poids
variaient suivant une regle du type :
AW, =1d,0 (4.10)
Tout le probleme est donc maintenant de voir ce gpievent étre les valeurs dgs pour

chacune des unitég; du réseau. Nous allons montrer qu’il est possibée cdlculer
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récursivement leg en rétro-propageant les signaux d’erreur a tsakeréseau. Nous allons
donc décomposef en deux termes :

5 = 0E =_0Ep 00,
. ON. 00, ON;

J

13)

00,
De I'équation 6.7 on obtient:ﬁ = f/(N;). Siy est une unite de la couche de sortie, on
i

f . . oE
peutécrire pour un réseau bicouches— =—(T. —O,). Nous trouvons, en remplacant dans
aoj J J

4.8:
9, =(T; —O))f/(N)) (4.12)

et ceci, pour les unitag appartenant a la couche de sortiefdureprésente la dérivée de la

fonction d’activation.
> Phase de Rétropropagation

Dans cette phase 'écart entre la réponse et |lgables cibles, soit I'erreur de sortie, est

propagée en arriere (rétro-propagee) vers leshesuarécédentes

Donc, Pour les unités n'appartenant pas a la codehsortie, on va calculef en rétro-

. R . OE
propageant les signaux d’erreurs a travers le veseaus calculons d’abore(la? en le
j

décomposant en deux termes :

> WO,
OE _y B N, 5 OE 2. WO =y Ew =-F 5w,
90, 40N, 90, 40N, 090, 40N, k

En remplacant dans 4.12 on trouve :
J, = fJ.'(NJ.)zk“dekj (4.13)
On voit donc que, lors de la premiére phase, otutak partir du vecteur d’entrée le vecteur

de sortie (4.6). Puis on le compare au vecteurritpg® et on déduit un signal d’erregr pour

chaque unité de la couche de sortie (4.12). Lorkadseconde phase, le signal d’erreur est
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rétro-propagé a travers le réseau (4.13) et laaggments dans les poids sont effectués pour

chacune des couches (4.11).

4.6 Evaluation de l'efficacité du MK par I'approche de réseau de neurone
Un réseau de neurones artificiels a été développé jprévoir le coefficient d'efficacité du
meétakaolin. Dans cette section on décrit le précde choix de données, la topologie du

réseau construit, le processus d’apprentissagepebtessus de validation.

4.6.1 Base de données

La base de données a été construite a partir dekats expérimentaux réalisés sur des bétons
au métakolin et obtenus de diverses sources dendwhet de la littérature [20, 34, 41, 84,
96-98]. Cette base de données est composée d'umd geasemble de données (80
compositions de béton). Pendant I'évaluation deséles, certaines de ces compositions de
bétons ont été supprimées a cause de linsuffisdiicormation concernant les mélanges
utilisés. La gamme des constituants des bétonséakaolin est indiquée dans le tableau 1.
La base de données a été divisée en trois parfgprentissage (70%), Test (15%) et
Validation (15%). L'ensemble de données d’'appreatie a é€té utilisé pour entrainer le
modele RN, I'ensemble de données de validationéauétisé pour l'arrét du processus
d’apprentissage et I'ensemble de données de tétwtilisé pour évaluer la performance du
modele RN apres I'achevement du processus d’'ajgsage. Chaque ensemble de données se
compose de vecteurs des facteurs influents, et adifficient d’efficacité correspondant.
Apres leur partage les données ont été normalesgtes -1,0 et +1,0 avant leur présentation
au RN pour qu’elles soient en accord avec les Isodeela fonction de transfert tangente

sigmoide utilisée dans les couches cachées aiuthe de sortie.

Tableau 4.5:Gammes des constituants et propriétés des bétons

Composants et propriétés - Donnees

Min Max

Ciment (kg/m) (C) 105 600

Metakaolin (MK) 00 30
Eau/Ciment (E/C) 0,27 0,5

Age (jours) 3 90

Résistance a la compression (MRa) 4,6 112

Coefficient d’efficacité 0,05 9,8
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4.6.2 Topologie du modele de RNAs

L’architecture du modéle RN développé est d'abeétite, suivie de la détermination de ses
parametres d’apprentissage et de ses performdreasodele a été entrainé et testé avec son
ensemble de données d’apprentissage, de testyatidation en utilisant I'algorithme de
rétro-propagation. L'implémentation et la simulationt été effectuées a l'aide des fonctions
du logiciel MATLAB 7.5. Dans un premier temps, lenmbre optimal de neurones dans les
couches cachés a été déterminé.

La figure 4.9 montre l'architecture optimale due&s qui a été déterminée en utilisant
'approche d'essai erreur correction. Le réseawc@siposé de quatre variables d'entrée (le
dosage du ciment, le pourcentage de substitutiométakaolin, le rapport eau/ciment, et
I'Age), deux couches cachées avec quatre et cumgmes chacune et une variable de sortie
(coefficient d'efficacité). Le tableau 4.6 récaf@tles différents parametres d’apprentissage
du modele RN développé dans cette application.dlnpter que les simulations numériques
ont permis de déterminer I'architecture optimal@ipoe réseau. Aprés la comparaison des
résultats obtenus de I'application de cette archite avec les données de test, le modele
entrainé a permis d’'obtenir des prévisions préaisesoefficient d’efficacité. On peut noter
gue le modele a permis d’'atteindre des erreurs ,@8&80pour toutes les données et des
coefficients de détermination de 0,95 et 0,90 aytanr la phase d’apprentissage que pour la
phase de test.

Ciment (kg/m) _.D

Pourcentage
de Métakaolin (%)_’D \ X Coefficient
d’efficacité
Eau/Ciment _I:‘
N
Age (jours) —D ‘
Entrée Couches cashé Couche de Sortie

Figure 4.9 Architecture du RN développée.
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Le tableau 4.6 récapitule les difféerents paramétepprentissage et l'architecture des

réseaux de neurones adaptés.
Tableau 4.6:Architecture et paramétres du modele de RNA.

Parameétre | Architectures Performances Sortie
dentrée (%) | N.CC[N.NCON.ITR| EA | ET | RA | R°T (Y)
(1) Dosage de
Ciment (kg/ni)
(2) Pourcentag
d’Ajout (%)
(3) Eau/Liant
(3) Age (jours)

2 4-5 | 227 | 0,018 0,0R0,95| 0,90

Coefficient d’Efficacité
)

Note: N. CC : nombre de couches cachées ; N.NCC : n@mibmeurones dans la couche cachée,
N. ITR : nombre d'itérations, EA : Erreur d’apptissage, ET : Erreur de test/R coefficient de
détermination d’apprentissage’TR coefficient de détermination de test.

4.6.3 Apprentissage et test du modéle RN
Le modele a été appliqué en lui introduisant damndes réelles du coefficient d’efficacité.
Aprés l'apprentissage, le modeéle a également fdarcoefficient d’efficacité prévue du

béton définie par ces données concernant la fotrmanldu béton.

Les valeurs prévues par le modéle de RNA compargevaleurs réellement observées dans
le laboratoire pour les exemples d'essai dans d@glpprentissage et test pour le systeme

sont montrées respectivement par la figure 4.10.

5
e - ¢ Testing Dat
o " Traning Deta “ 7Une;gﬁt "
87| —— LinearFit ~
X 77 S
o 6- [ ] n = 31
2 ] . z
g 51 . \ ] P4 »
o 4] ety . g
£ 3] bt o
B 2-. s = 14
5 1 vt 2 ’
Q. 04 n [] 5 o o
5 ] . o
o Q@
g _2- [ ] = 14
= 37
44
1 2
MBS S RO SO AN AR AR AR 2 1 o 1 2 3 4 s
The Target Value The Target Value
a- phase d’apprentissage b- phase de test

Figure 4.1Q Résultats d’apprentissage et test de réseauutterress du métakaolin.
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4.6.4 Validation expérimentale du modele RN

Dans le but de valider expérimentalement le mo&Nedéveloppé, quatre bétons ont été
considérés et réalisés au laboratoire dont dewonbéémoins et deux bétons au métakalin par
substitution en poids de ciment de 15% avec lgsarfcau/liant de 0,5 et 0,4 (Tableau 4.7).

Tableau 4.7:Composition des mélanges des bétons

Gros Agrégats
e Cimer;t P MK3 Eau/ (kg/m?) Sabltj PZ:E:;“
(kg/m?)| (%) | (kg/m7) | Liant | 80% 5- | 20% 10- | (kg/m®) %)
14 (mm)| 20 (mm)
13500 O 0 860 215 815 0
2 | 297,5| 15 52,5 05 910 227 737 0,67
313505 O 0 957 239 775 0,9
4 | 2975/ 15 52,5 04 963 240 779 1,2

Note : P est le pourcentage du métakaolin

Sur la base des résultats des essais de la résistda compression obtenus, les coefficients
d’efficacités du MK ont été déterminés par I'apation de modele de résistance de Feret. Les
résultats expérimentaux ont été injectés dans eredrRN pour la simulation numeérique du
coefficient d’efficacité. La figure 4.11 montredamparaison des résultats obtenus par le

modéle dd-eretet ceux prédits par le modéle RN développé.

S

R2=0.82
3.5
5 L
‘m
@5 ..
’ a
=] .
© s
3 2 L
N
4
g
n
=
Z1-
=
0.5
O L} L} L} L} L} L} L}

Xl(ﬁlodélezde Fer’%—:“5

Figure 4.11:Confrontation des résultats
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4.6.5 Analyse de sensibilité

La méthode proposée ci-dessus pour évaluer l'efficdu métakaolin s’est également avérée
appropriée dans le modele développé. La figure #la&re la variation des coefficients
d’efficacité a 3, 7, 28 et 90 jours des bétons e@ommt des dosages de 5% a 30% de
meétakaloin. On constate que le coefficient d’effitéa diminue lorsque la quantité d’ajout
augmente. Le coefficient d'efficacité varie entr@5let 4.33 a 28 jours et entre 2.00 et 4.8 a
90 jours. Par contre, quelque soit le dosage deutacimentaire, le coefficient d'efficacité

augmentent avec I'age jusqu'a 90 jours.

Wong et al. [84] en se basant sur le concept de la résistandveglant trouvé un coefficient
d'efficacité a 28 jours variant entre 1.6 et 2.urpon pourcentage de 5 a 10% MK, a 180
jours ils ont trouvé un coefficient d'efficacitériaat entre 1.8 et 4.0

0.u
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5.0 0 28 jours
4.5 1 0 90 jours
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Coefficient d'efficacité

Taux de substitution (%)

Figure 4.12:Effet du taux de substitution sur le coefficiengfficacité

Sur la base des résultats obtenus par le modeldéRBloppé, un modéle mathématique est
développé par un ajustement non-linéaire de la d@mcomme représenté dans I'équation

suivante:

x(t. p) = (382+0,0658 - 0,000497 Jexp(- 0,0389p) (4.14)

Out et p représentent I'age et le pourcentage de substitdie I'ajout respectivement. Ce

modéle a été développé avec une forte corrélatioa gté estimé a 0,95 a tous les ages.
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4.6.6 Effet de I'age sur le coefficient d'efficacité

Le coefficient d'efficacité suit une évolution conte en fonction du temps, avec une vitesse
décroissante caractérisant I'avancement de laiggadthydratation. Sur la figure 4.13, la
valeur de ce coefficient est supérieure a 1,00l@epremiers jours pour tous les niveaux de

substitution, cela veut dire une activité meilleque le ciment seul.

0.L

55- ——5MK —2— 10MK —&— 15MK
—8— 20MK —E—25MK —%— 30MK

5.0 1
4.5
4.0
3.51
3.0 1
2.54
2.0 1
1.5
1.0
0.5
0.0 T T T T T T T T T

0O 10 20 30 40 50 60 70 80 9010

Age (jour)

b

Coefficient d'efficacité

Figure 4.13: Variation du coefficient d'efficacité du MK en fdion de I'age.

4.7 Conclusion

Dans cette étude on a montré la possibilité depliegtion de I'approche RN pour prévoir le

coefficient d’efficacité du métakaolin & 3, 7, 2890 jours dans un béton, ceci pour différent
taux de substitution du ciment par du métakaolianalde 5 a 30%. De nombreux facteurs
comme la composition du béton, le taux de subgtiigt I'age font qu’il n’y a pas unicité du

facteur d'efficacité des additions. Basé sur desukitions par le modele RN développé,
I'étude de l'influence du taux de substitution safficacité en fonction de I'age a permis de
développer un modéle mathématique pour la prévidenette efficacité. De facon générale,
I'approche présentée ici peut mener a une prévim précise et plus rapide de I'efficacité

du métakaolin en tenant compte de la quantitéséglidans la formulation du béton.
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1 Introduction
Au départ le but de ce travail été I'étude dellrrice du métakaolin sur le comportement
rhéologique et mécanique des BHP mais avec legaiot@s de temps, nous avons éte
incapable d'étudier le comportement rhéologiquendadiers et nous avons seulement étudié

le comportement mécanique et la durabilité desiarsrtontenant le métakaolin.

Il ressort de cette étude que l'utilisation du rkétdin issu de la calcination du kaolin

algérien d'El-Milia, contribue d’une facon positiée 'amélioration de la résistance a la
compression a moyen et a long terme. La durakégiéaussi améliorée ou une meilleure
résistance aux acides a été prouvée. Des réstitatges a travers cette étude, quelques
conclusions peuvent étre tirées et des recommamdaseront suggérées pour de futurs

travaux.

2 Conclusions générales

Les résultats obtenus dans cette recherche pemnesrdr aux conclusions suivantes :

L'optimisation des conditions de la calcinationlkdwlin a été faite par deux méthodes;
I'indice d'activité a 28 jours et la chaleur d'ratdtion pendant les premiéres heures;

- La calcination a une température de 850 °C penglamtdurée de 3 heures transforme le

kaolin algérien en un matériau amorphe a carapuezolanique,

- L'analyse chimique du kaolin avant et aprés calmnanontre une augmentation dans la

teneur des oxydes Si@t AlL,O3;

- L'analyse par DRX du kaolin algérien, avant et spe@&lcination, confirme la
transformation de ce matériau d'un état cristalinun état amorphe a caractere

pouzzolanique;
- L'observation au MEB du kaolin montre une compositminéralogique diversifiée,

constituée d'un ensemble de feuillets de micasrpapés les un sur les autres et posés sur

un feuillet de kaolinite;
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L'augmentation de la teneur de MK entre 10 et 2@¥nd des températures maximales
par rapport au mortier control (0% MK) indiquanteunontribution significative a la

chaleur dégagée;

L'augmentation de la teneur du MK produit une augaten dans le temps nécessaire
pour atteindre le pic de température. Ceci indique retardation de la réaction
d'hydratation;

Le mortier avec 10% MK donne une chaleur d'hydi@tamnaximale apres 20 heures, Au

contraire une substitution de 30% de ciment domeeahaleur d'hydratation inférieure;

L'incorporation de 10 et 20% MK est utile pendasd P8 premiers jours, ou le taux de
développement de résistance est considérablemenélavé que le mortier témoin. Apres
28 jours de cure, l'efficacité du MK diminue et cause plus d'augmentation du taux de
développement de résistance.

Pour E/L égal a 0,35 la substitution du ciment p@f6 de MK a comme résultat
I'amélioration de la résistance dans le court ehtgyen terme. A 7 jours, la résistance du
mortier contenant 10% de MK est 108% du mortieréférence, a 180 jours elle est de
104%.

Les rbéles complémentaires joués par le MK et le ddbs le développement de la
résistance, en particulier aux jeunes ages, pedtsntombinés pour produire des ajouts
efficaces pour le ciment. Aux jeunes ages, seuléefasriaibles niveaux de substitution de
CEM 1 et les rapports faibles de MK/FC donnent dEesstances comparables au mortier
contréle. Cependant, apres 90 jours, les cimergs d&s niveaux élevés de substitution de
CEM 1 et des faibles rapports de MK/FC donnent desstances au-dessus du mortier

sans ajout.

Le mortier contenant la combinaison de 10% calcairale 20% MK a amélioré la
résistance a la compression de 20% par rapportaatiemcontréle a 1 jours, tandis qu’a
90 jours elle est augmentée de 30%. Le MK amélareésistance a long terme par la

réaction pouzzolanique qui colmate le systeme despoDu point de vue de résistance
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meécanique, le ciment ternaire contenant le FC etMle présente une meilleure

performance par rapport aux ciments binaires etcaugnts sans ajouts;

La combinaison de 15% MK/5% FC donne les meilleyregormances concernant les
résistances aux acides. La perte de la masse @owortier sans ajout, dans 1% HCI, est
de 25%, I'incorporation de 30% de MK réduit lestpsrde masse, par rapport au mortier

controle, de 50%.

Le métakaolin présente un effet négatif sur lastéace des mortiers aux sulfates, cela est
duea la formation du gypse et non plus de l'ettringitedu thaumasite. En outre, la réduction
d'hydroxyde de calcium et I'augmentation de C-Seebadaire de la matrice cimentaire due a la
réaction pouzzolanique du métakaolin ont mené @oteversion du gel primaire et secondaire de
C-S-H en un gel de M-S-H.

L’application de I'approche Réseau de Neurone essiple pour prévoir le coefficient
d’efficacité du métakaolin a 3, 7, 28 et 90 jouensl un béton, pour différent taux de

substitution allant de 5 a 30%.

L’étude de l'influence du taux de substitution Betfficacité en fonction de I'age a permis

de développer un modéle mathématique pour la poévite cette efficacité.

3. Recommandations

Suite aux conclusions rapportées dans cette éfederecommandations suivantes sont

données pour servir d’orientations, éventuellenaeshe futures recherches :

Etude d’autres types de ciment ternaires a bageutiiadisponibles en Algérie (laitier,
Tuf, ...);

Effet de la conservation des mortiers contenaninéakaolin algérien dans différents
environnements de cure simulant les différentsrenmements des différentes régions de
notre pays (climat chaud et sec, ...);

Effet du type et de la durée de cure sur les pgtgsides mortiers et bétons contenant le

métakaolin algérien ;

- 120 -



Conclusions génératesecommandations

Etude de la faisabilité économique de l'utilisatidas ciments a base de meétakaolin

algérien ;
Performance d’éléments en béton armé a base dé&aonktaalgérien sous conditions sévéres du

site (eau de mer, sud Algérien, ...).
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Annexel: Moyenne et Ecart-type des résultats de résistance a la compression des mortiers
contenant différentes combinaisons CEM I/MK/FC1

1jour:
Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne Ecart-Type
MOOFO00 7.63 7.16 7.36 7.38 0.24
MOOF10 7.99 8.27 7.90 8.05 0.19
M10F00 8.10 7.48 7.75 7.78 0.31
MO5FQ05 8.11 8.00 8.14 8.08 0.08
MOOF20 6.45 6.17 6.29 6.30 0.14
MO5F15 8.21 7.92 8.41 8.18 0.25
M15F05 8.24 8.05 8.34 8.21 0.15
M10F10 7.43 7.14 7.26 7.27 0.14
M20F00 6.77 7.33 6.91 7.00 0.29
M10F20 6.39 6.09 6.30 6.26 0.15
M20F10 5.48 541 5.39 5.43 0.05
M30F00 5.10 5.10 5.25 5.15 0.09
3 jours:
Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 | Eprouv. 3 Moyenne Ecart-Type
MOOFO00 29.79 28.30 27.22 28.43 1.29
MOOF10 29.17 26.97 28.38 28.17 1.11
M10F00 29.10 27.38 27.24 27.91 1.03
MO5F05 28.73 29.87 27.64 28.75 1.12
MOOF20 24.22 24.58 23.83 24.21 0.38
MO5F15 25.10 25.52 26.22 25.61 0.57
M15F05 25.69 25.64 26.47 25.93 0.46
M10F10 25.11 25.35 24.96 25.14 0.19
M20F00 25.36 25.52 25.15 25.35 0.19
M10F20 21.50 21.23 22.28 21.67 0.54
M20F10 19.47 20.03 19.97 19.82 0.31
M30F00 18.99 19.09 18.88 19.00 0.10




7 jours:

Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO00 40.60 39.49 41.63 40.60 1.07
MOOF10 45.90 42.61 45.31 44 .61 1.76
M10F00 4411 42.31 41.40 42.61 1.38
MO5F05 44.76 43.67 45.42 44.62 0.88
MOOF20 40.85 41.00 40.67 40.84 0.16
MO5F15 43.42 45.48 44.64 44 51 1.04
M15F05 45.18 45.33 45.46 45.32 0.14
M10F10 43.82 41.57 40.21 41.87 1.83
M20F00 41.15 40.92 42.38 41.49 0.78
M10F20 38.88 38.73 39.03 38.88 0.15
M20F10 38.73 38.93 39.24 38.96 0.26
M30F00 33.46 33.15 34.11 33.57 0.49
28 jours:
Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOF00 54.41 52.89 53.24 53.51 0.79
MOOF10 50.78 50.03 50.14 50.31 0.40
M10F00 58.33 58.14 58.44 58.30 0.15
MO5F05 61.88 59.41 61.72 61.00 1.38
MOOF20 48.05 48.11 48.14 48.10 0.05
MO5F15 53.20 52.10 54.01 53.10 0.96
M15F05 63.62 64.46 62.66 63.58 0.90
M10F10 63.00 54.66 58.63 58.76 4.17
M20F00 58.16 58.27 58.29 58.24 0.07
M10F20 51.42 52.90 52.14 52.15 0.74
M20F10 59.32 58.18 57.59 58.36 0.88
M30F00 50.57 51.70 49.54 50.60 1.08




90 jours:

Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO00 60.14 61.29 58.70 60.04 1.30
MOOF10 55.10 56.14 56.24 55.83 0.63
M10F00 63.30 63.04 63.61 63.32 0.28
MO5F05 65.28 65.89 65.60 65.59 0.30
MOOF20 50.70 50.71 50.77 50.74 0.04
MO5F15 56.84 59.50 56.81 57.72 1.54
M15F05 68.00 66.50 67.40 67.30 0.75
M10F10 60.80 61.62 63.10 61.84 1.17
M20F00 59.90 62.15 60.91 61.00 1.13
M10F20 59.75 53.95 56.90 56.87 2.90
M20F10 60.94 63.51 64.94 63.13 2.03
M30F00 57.79 55.67 60.38 57.95 2.36
365 jours:
Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO00 66.30 58.22 62.07 62.20 4.04
MOOF10 57.51 53.45 51.45 54.13 3.09
M10F00 68.43 67.40 63.36 66.40 2.68
MO5F05 66.92 62.85 64.97 64.91 2.04
MOOF20 48.21 52.40 51.68 50.76 2.24
MO5F15 63.74 53.33 57.19 58.09 5.26
M15F05 69.85 70.96 69.30 70.04 0.85
M10F10 61.37 63.58 66.66 63.87 2.65
M20F00 65.93 63.95 60.75 63.54 2.62
M10F20 56.33 58.89 58.92 58.05 1.48
M20F10 64.93 65.64 67.14 65.90 1.12
M30F00 62.15 61.69 61.45 61.77 0.36




Moyenne et Ecart-type des résultats de résistance a la compression des mortiers contenant
différentes combinaisons CEM I/MK/FC2

1jour:
Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO00 7.63 7.16 7.36 7.38 0.24
MOOF10 4.55 4.27 5.84 4.89 0.84
M10F00 4.80 4.86 4.96 4.87 0.08
MO5F05 4.55 4.27 5.84 4.89 0.84
MOOF20 4.07 3.85 3.75 3.89 0.16
MO5F15 3.79 3.90 4.12 3.94 0.17
M15F05 3.66 3.49 3.49 3.55 0.10
M10F10 4.34 4.38 4.64 4.45 0.16
M20F00 6.77 7.33 6.91 7.00 0.29
M10F20 3.29 3.14 3.27 3.23 0.08
M20F10 3.49 3.21 3.30 3.33 0.14
M30F00 5.10 5.10 5.25 5.15 0.09
3 jours:
Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO00 29.79 28.30 27.22 28.43 1.29
MOOF10 25.48 24.15 25.70 25.11 0.84
M10F00 26.66 26.98 29.50 27.71 1.55
MO5F05 28.73 29.87 27.64 28.75 1.12
MOOF20 24.40 23.30 23.70 23.80 0.56
MO5F15 24.62 22.96 22.63 23.40 1.07
M15F05 25.68 23.95 23.85 24.49 1.03
M10F10 25.86 24.82 27.36 26.01 1.28
M20F00 25.36 25.52 25.15 25.35 0.19
M10F20 20.60 20.40 20.20 20.40 0.20
M20F10 21.60 20.00 20.50 20.70 0.82
M30F00 18.99 19.09 18.88 19.00 0.10




7 jours:

Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO0O0 40.60 39.54 41.65 40.60 1.06
MOOF10 40.96 40.88 43.35 41.73 1.40
M10F00 44.65 43.35 42.00 43.33 1.33
MO5F05 45.62 44.20 44.00 44.61 0.88
MOOF20 40.22 38.50 41.00 39.91 1.28
MO5F15 49.60 47.50 47.00 48.03 1.38
M15F05 40.58 38.87 40.20 39.89 0.90
M10F10 50.58 51.15 49.56 50.43 0.81
M20F00 41.15 40.92 42.38 41.49 0.78
M10F20 34.22 35.46 34.13 34.60 0.74
M20F10 37.97 37.85 39.13 38.31 0.71
M30F00 33.46 33.15 34.11 33.57 0.49
28 jours:
Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO0O0 54.41 52.89 53.24 53.51 0.79
MOOF10 52.94 50.98 52.34 52.09 1.00
M10F00 55.65 56.15 57.64 56.48 1.04
MO5F05 61.88 59.41 61.72 61.00 1.38
MOOF20 49.09 49.84 49.51 49.48 0.37
MO5F15 54.43 52.99 54.26 53.89 0.79
M15F05 58.88 58.50 58.08 58.49 0.40
M10F10 63.17 60.67 60.35 61.40 1.55
M20F00 58.16 58.27 58.29 58.24 0.07
M10F20 56.40 52.06 53.45 53.97 2.21
M20F10 61.23 58.88 60.26 60.13 1.18
M30F00 50.55 51.70 49.54 50.60 1.08




90 jours:

Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO00 60.14 61.29 58.70 60.04 1.30
MOOF10 57.49 55.40 57.97 56.95 1.37
M10F00 65.29 65.40 59.11 63.27 3.60
MO5F05 64.23 66.85 65.65 65.58 1.31
MOOF20 50.44 53.37 51.48 51.76 1.49
MO5F15 60.17 56.17 58.45 58.27 2.01
M15F05 66.06 58.20 60.21 61.49 4.08
M10F10 66.20 66.25 65.90 66.12 0.19
M20F00 59.90 62.15 60.91 61.00 1.13
M10F20 58.32 56.78 58.85 57.98 1.07
M20F10 67.23 65.96 67.71 66.96 0.90
M30F00 57.79 55.67 60.38 57.95 2.36
365 jours:
Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO0O0 66.30 58.22 62.07 62.20 4.04
MOOF10 57.30 53.45 51.45 54.07 2.97
M10F00 65.64 64.64 64.18 64.82 0.74
MO5F05 64.52 65.15 65.08 64.92 0.34
MOOF20 48.25 45.65 46.92 46.94 1.30
MO5F15 59.00 62.82 60.60 60.81 1.92
M15F05 64.55 63.67 62.81 63.68 0.87
M10F10 64.45 63.62 62.80 63.62 0.83
M20F00 65.37 63.55 61.71 63.54 1.83
M10F20 58.20 58.85 57.48 58.18 0.68
M20F10 63.45 66.25 69.04 66.25 2.80
M30F00 62.15 61.69 61.45 61.77 0.36




Annexe 2: Moyenne et Ecart-type des résultats de résistance a la compression des mortiers pour
différents rapports E/L, différents age et différentes teneurs en MK.

Combinaison | Eprouv. 1 | Eprouv. 2 | Eprouv. 3 | Moyenne | Ecartype
CEMI 56.93 51.03 52.86 53.61 3.02
7 jours 10% MK 51.34 53.57 57.18 54.03 2.95
20% MK 54.40 53.41 57.25 55.02 1.99
CEM | 66.69 62.27 65.91 64.96 2.36
'é’_ 28 jours 10% MK 63.93 66.80 69.55 66.76 2.81
S 20% MK 61.78 68.35 65.49 65.21 3.29
ﬁ CEMI 68.91 69.56 66.88 68.45 1.40
90 jours 10% MK 72.94 72.64 72.20 72.59 0.37
20% MK 69.81 71.20 72.51 71.17 1.35
CEMI 65.76 64.21 69.20 66.39 2.55
180 jours 10% MK 72.00 70.24 71.10 71.11 0.88
20% MK 71.20 70.90 70.20 70.77 0.51
Combinaison | Eprouv. 1 | Eprouv. 2 | Eprouv. 3 | Moyenne | Ecartype
CEM | 59.90 60.74 60.34 60.33 0.42
7 jours 10% MK 61.50 61.38 62.93 61.94 0.86
20% MK 62.51 60.82 61.38 61.57 0.86
CEM I 69.21 65.50 67.50 67.40 1.86
3_ 28 jours 10% MK 67.40 67.98 67.84 67.74 0.30
Q 20% MK 67.15 66.58 67.00 66.91 0.30
ﬁ CEM I 73.49 69.60 68.64 70.58 2.57
90 jours 10% MK 71.01 71.80 72.55 71.79 0.77
20% MK 71.39 72.95 71.48 71.94 0.88
CEM I 74.00 72.00 76.10 74.03 2.05
180 jours 10% MK 79.53 74.33 75.74 76.53 2.69
20% MK 76.63 79.04 77.52 77.73 1.22
Combinaison | Eprouv. 1 | Eprouv.2 | Eprouv. 3 | Moyenne | Ecartype
CEMI 60.55 60.69 59.82 60.35 0.47
7 jours 10% MK 66.49 65.99 63.25 65.24 1.74
20% MK 67.13 66.24 63.94 65.77 1.65
CEM I 67.50 67.90 68.60 68.00 0.56
o"‘%_ 28 jours 10% MK 70.92 70.80 70.40 70.71 0.27
S 20% MK 69.20 69.20 70.20 69.53 0.58
ﬁ CEMI 73.49 71.00 71.50 72.00 1.32
90 jours 10% MK 77.22 72.23 75.95 75.13 2.59
20% MK 69.29 72.96 76.14 72.80 3.43
CEMI 74.34 77.90 76.56 76.27 1.80
180 jours 10% MK 80.50 78.20 80.00 79.57 1.21
20% MK 82.64 84.08 83.40 83.37 0.72




Annexe 3: Moyenne et Ecart-type des résultats de résistance a la compression des mortiers
contenant différentes combinaisons CEM I/MK/FC1 immergés dans une solution de 5% Na,SO,4

Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO00 59.91 59.49 59.80 59.73 0.22
MOOF10 51.10 50.40 50.00 50.50 0.56
M10F00 52.20 52.00 51.69 51.96 0.26
MO5F05 56.47 60.59 55.71 57.59 2.63
M15F05 43.21 45.12 49.60 45,98 3.28
M20F00 39.91 37.49 38.80 38.73 121
M20F10 61.50 60.76 60.12 60.79 0.69
M30F00 53.10 52.30 51.39 52.26 0.86

Moyenne et Ecart-type des résultats de résistance a la compression des mortiers contenant
différentes combinaisons CEM I/MK/FC1 immergés dans une solution de 5% Mg,SO,

Mélange Eprouv. 1 Eprouv. 2 Eprouv. 3 Moyenne | Ecart-Type
MOOFO00 56.26 53.77 50.56 53.53 2.86
MOOF10 52.53 50.50 54.70 52.58 2.10
M210F00 55.97 50.46 53.45 53.29 2.76
MO5F05 50.77 51.36 55.48 52.54 2.57
M15F05 52.21 53.71 56.08 54.00 1.95
M20F00 48.23 44.10 44.80 45.71 2.21
M20F10 56.28 55.13 60.59 57.33 2.88
M30F00 56.96 59.12 55.11 57.06 2.01




Annexe 4: Base de données pour la détermination du coefficient d'efficacité par RNAs

S. Wil et al. [20]

Résistance (MPa)

ant | ooims) | oy | Gomdy | € | o | TCO o o 5
350.2 0 810.4 1200.6 0.45 0.0 20 19.07 50.238 57.10 62.60 72.43
349.7 17.5 809.2 1198.9 0.45 0.6 2( 21.50 53.80 9758. 63.50 71.63
349.1 34.9 808.0 1197.0 0.45 1.2 2( 22.43 62.30 2369. 71.00 80.07
348.6 52.3 806.8 1195.3 0.45 1.8 2( 20.238 64.80 6774. 76.00 83.70
348.1 69.6 805.6 1193.6 0.4% 2.4 2( 19.338 66.47 7375. 82.47 85.13
347.6 86.9 804.5 1191.8 0.4% 3.( 2( 15.73 62.50 7769. 73.93 82.23
347.1 104.1 803.3 1190.Q 0.45 3.6 20 14.538 60.53 3372 76.73 81.80




D.D. Vu & al. [34]

Résistance (MPa)

Liant | MK (kg) | Sable Gravier E/C Sp (kg T (°C

28 60 90 180
328 0 655 1300 0.44 4.92 20 29.7 33.4 46. 5210 152 56.0
295.2 32.8 649 1300 0.44 4.92 20 32.3 44.p 57, 562 67.8 69.5
262.4 65.6 643 1300 0.44 4.92 20 31.0 46.8 60. 365 68.1 70.1
229.6 98.4 637 1300 0.44 4.92 20 26.0 45.9 57, 262. 684 68.9
501 0 501 1257 0.36 5.01 20 48.1 59.1 68. 7846 085 90.9
450.9 50.1 493.3 1257 0.36 5.01 20 48.5 59.7 72 138 83.5 88.5
400.8 100.2 485.6 1257 0.36 5.01 20 43.8 63.1 70(5 80.3 78.3 81.3
350.7 150.3 477.9 1257 0.36 5.01 20 33.9 54.5 62|3 63.9 69.5 71.7
583 0 423 1269 0.32 5.83 20 57.6 66.9 78. 849 890. 959
524.7 58.3 412 1269 0.32 5.83 20 55.7 72.9 86, 8 90. 93.7 96.3
466.4 116.6 401 1269 0.32 5.83 20 43.7 63.1 76 3830 80.0 83.1
408.1 174.9 390 1269 0.32 5.83 20 34.7 51.9 60 163 719 73.8




J.J. Brooks et al.[41]

Ciment MK (kg) Sable | Gravier EC | sp(kg)| T(C) Résistance (MPa)
(ko) (kg/m3) | (kg/m3) 58]
450 0 675 1125 0.28 13.99 20 87.0
427.5 22.5 675 1125 0.28 13.995 20 91.5
405 45 675 1125 0.28 13.99 20 104.0
382.5 67.5 675 1125 0.28 13.995 20 103.5




H. S. Wong & H. Abdul Razak [83]

Résistance (MPa)

Ciment MK (kg) Sable | Gravier E/C Sp (ka)| T (°C)
(ka) ko) | (k) 3 28 56 90 180
500 0 720 1050 0.27 9.0 28 39. 68. 72 84. 86.587.5 90.0
475 25 720 1050 0.27 9.0 28 35.( 67. 76 89. 0 9%. 98.0 99.0
450 50 715 1050 0.27 9.0 28 26.% 63. 80 94. 0 97. 100.5 102.0
425 75 710 1050 0.27 9.0 28 26.(¢ 60. 79 94. 0 98. 100.0 100.5
500 0 695 1050 0.30 4.0 28 48.( 63. 72 83. 84.585.5 87.5
475 25 690 1050 0.30 4.0 28 45.% 62. 76 88. 0 94. 96.0 100.5
450 50 685 1050 0.30 4.0 28 41.% 68. 81 93. 0 95. 96.5 100.5
425 75 680 1050 0.30 4.0 28 38.( 60. 80 94. 596. 97.5 99.5
500 0 700 1050 0.33 2.5 28 41.( 58. 62 75 78.079.0 81.5
475 25 695 1050 0.33 2.5 28 35.% 56. 70 78. 580. 84.0 86.0
450 50 690 1050 0.33 2.5 28 34.( 59. 74 84. 0 87. 89.0 92.5
425 75 685 1050 0.33 2.5 28 32.( 48. 70 82. 587. 875 90.5




J.M. Khatib [96]

Ciment MK Sable | Gravier E/C Sp T Q) Résistance (MPa)

(kg/m3) | (kg/m3) | (kg/m3) | (kg/m3) (kg/m3) 1 7i 14] 28] 56;
482 0 608 1254 0.30| 6.555P2 20 28.9 55.3 60.7 66.1 137
474 24 629 1298 0.30 6.7728 20 30.6 59.2 67.7 72.% 79.0
470 36 641 1322 0.30 6.8816 20 25.1 62.2 74.4 81.4 85.7
462 60 665 1372 0.30 7.0992 20 28.5 68.6 81.6 85.3 90.4
457 72 678 1398 0.30| 7.1994 20 28.6 70.2 83.6 89.7 91.0
447 96 705 14 0.30| 7.3848 20 22.8 62.8 78.9 83.2 .1 86




C.S. Poon et al. [97]

Résistance (MPa)

W@ ko | e | ke | P emy | T

500 0 725 1087 0.3 0.5 27 68.5 81l.1 96.5 102.5
475 25 721 1087 0.3 0.6 27 73.0 88.2 103.6 112.9
450 50 717 1087 0.3 0.8 27 85.9 99.8 116.8 120.3
400 100 708 1087 0.3 1.0 27 70.8 87.6 99.6 113.8
410 0 662 1081 0.5 - 27 28.6 41.2 52.1 60.4
389.5 20.5 659 1081 0.5 - 27 32.6 45.9 57.1 66.5
369 41 656 1081 0.5 - 27 40.4 55.2 66.2 71.6
328 82 653 1081 0.5 - 27 30.0 43.2 58.4 69.1




E. Badogiannis at al. [98]

C (kg/m3) MKt Sable Gravier E/C Sp T Résistance (MPa)
(kg/m3) | (kg/m3) | (kg/m3) K9) | (O 3 7 28 90,

350 0 720 1200 0.50| 0.1995 20 38.1 49.0 55 67.

§ 315 35 720 1200 0.50 0.49 2( 36.1 54.5 74, 80|
s
é o

E 280 70 720 1200 0.50 0.595% 20 34.3 57.4 75 85.
3

@ 315 35 720 1200 0.50, 0.6335 20 42.% 504 79 91.
i
=
S 3

RS 280 70 720 1200 0.50 1.400 2( 34.Q 54.5 77 86.
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Cimfluid 231

Superplastifiant / Haut Réducteur d'Eau

Le Cimfluid 231 est un adjuvant non chloré, a base de polynaphtalénes
sulfonés, appartenant a la famille des superplastifiants / hauts réduc
teurs d'eau.
Il est conforme a la norme EN 934-2. De par son action dispersante sur
les éléments fins des bétons et des mortiers, le Cimfluid 231 permet
leur fluidification.
Son incorporation aux bétons permet d‘obtenir, sans ségrégation, une
trés forte réduction d’eau qui entraine une nette amélioration de la com-
pacité du béton.

CARACTERISTIQUES

Liquide brun foncé
Masse volumique a 20°C :
1,150 kg/dm? + 0,030
pH:75+1,0
Extrait sec: 31,5 % = 1,3 %
(halogene)
Extrait sec : 32,5 % + 1,6 %
(NF EN 480-8)
Nazoéquivalent P s 5’3 OA)
Cl-:<0,10 %
Température de congélation :
- 4°C environ.
Viscosité :
-a20°C~22cP
-a 5°C~27cP
Effet a la corrosion : PND
- contient des composants unique-
ment de I'EN 934-1 : 2008 annexe
Al.

DOMAINE D'UTILISATION
Le Cimfluid 231 est adapté aux mar-
chés suivants :

BPE, notamment pour les bétons
pompés, les bétons a hautes per-
formances, les bétons fluides...
Préfabrication.

L'effet haut réducteur d'eau permet
d'optimiser les cycles d'étuvage.
Sols industriels et chapes.

Il favorise leur mise en oeuvre.
Prédalles en béton précontraint.
Bétons fermes destinés a la fabri-
cation de pieces manufacturées
en démoulage immédiat (tuyaux,
regards, bordures, ...).

Le Cimfluid 231 bénéficie d'un certifi-
cat lui permettant d'étre utilisé dans les
bétons entrant en contact avec l'eau
destinée a la consommation humaine.

Ft.06.09.10.v8



MODE D'EMPLOI

L'effet optimal du Cimfluid 231 sera
obtenu en l'incorporant dans le béton
apres un prémalaxage.

Dans le cas du transport par camion
toupie, il est possible d'introduire le
Cimfluid 231 a l'arrivée sur chantier.
Un temps minimum de rotation de la
toupie a vitesse maximale doit étre
respecté.

Pour les bétons a hautes performan-
ces, on introduit une partie (1/3) du
Cimfluid 231 dans I'eau de gachage a
la centrale, comme un réducteur d’eau,
et l'autre partie (2/3) en fin de malaxage
ou sur le chantier, comme un fluidifiant,
dans la toupie.

Les dosages sont obligatoirement a
définir par des essais préalable.

RESULTATS D’ESSAIS

Essais selon la norme NF EN 934-2, réa-
lisés avec un béton contenant 350 kg
de CEM 42,5 R/ CP2:

Cimfluid 231 : dosage = 1,3 %

Résistances en
5 Bau @ Rééi’uction MPa
osage M3 eiu 8
en % ) )
1 jour jours
Témoin 193 / 14,4 38,6
Cimfluid
231 163 16 20,2 46,6
al13%

DOSAGE

Selon I'effet désiré de 0,6 a 3 kg par
100 kg de ciment.

Au dosage maximal, le Cimfluid 231
peut entrainer un retard de prise impor-
tants avec certains ciments.

PRECAUTIONS D'EMPLOI

e Si le Cimfluid 231 a subit le gel,
il doit étre entierement décon-
gelé et réhomogénéisé avant son
utilisation.

e Rincer a l'eau en cas de projections.

e || est recommandé de stocker le
Cimfluid 231 dans un local mis
hors gel, a I'abri du soleil et des for-
tes chaleurs.

SECURITE

e |l est conseillé d'utiliser des lunettes
et des gants lors de la manipulation
du produit.

e Dans tous les cas, se reporter a la
fiche de sécurité de ce produit.

CONDITIONNEMENT

e Vrac

e Cubitainer de 1 000 litres.
e F(Ots de 200 litres.

e Tonnelets de 30 litres.

DUREE DE VIE
e Date de péremption : 1 an a comp-
ter de sa date de fabrication.

Retrouvez la fiche technique et la fiche de données de sécurité de ce produit sur notre site Internet :
http:/fwww.axim. fr

SEPTEMBRE 2010

Les renseignements figurant sur nos fiches techniques, sont donnés a titre indicatif. lls correspondent aux résultats des essais effectués sur nos produits, mais ne sau-
raient avoir un caractére universel. Ces renseignements ne peuvent en aucun cas étre considérés comme une garantie pour I'utilisateur, ni engager notre responsabi-
lité. Seuls des essais préalables peuvent permettre de définir exactement, dans chaque cas, les conditions d'utilisation.
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SABLE NORMALISE CEN CERTIFIE
CONFORME EN 196-1

SABLE NORMALISE ISO

CONFORME ISO 679

Méthodes d’essais des ciments
Sable pour mesure des résistances mécaniques

1- CARACTERISTIQUES

Le sable normalisé CEN (sable normalisé ISO) est un sable naturel, siliceux notamment dans ses fractions les
plus fines. Il est propre, les grains sont de forme généralement isométrique et arrondie. Il est séché, criblé et
préparé dans un atelier moderne offrant toutes garanties de qualité et de régularité.

Le sable est conditionné en sachets de polyéthyléne contenant chacun 1 350 £ 5 g.

Les livraisons se font a l'unité carton de 20 sachets pesant 27.5 kg et sur palette de 2 a 45 cartons, protégés
par une housse en polyéthyléne (transport routier) ou en carton renforcé (transport maritime).

2- CONTROLES

La composition granulométrigue déterminée par tamisage est conforme aux exigences des normes
EN 196-1 (8 5) et ISO 679 : 2009 ( § 5).

Tamis ouverture des

A 0,
mailles (mm) Refus cumulés (%)

0.08 9+1
0.16 875
0.50 67+5
1.00 335
1.60 7+5
2.00 0

Ces analyses sont complétées par des contrdles de masse des sachets, des mesures du taux d’humidité et
des controles de résistances mécaniques, selon les exigences des normes EN 196-1 (8§ 11) et ISO 679 : 2009
(§11).

3- CONFORMITE

La conformité a la norme est contrdlée par le L.E.M.V.P. (Laboratoire d’Essais des Matériaux de la Ville de
Paris), 4 Avenue du Colonel Henri Rol-Tanguy - 75014 PARIS

Le certificat de conformité a la norme Européenne est délivré par 'TAFNOR (Association Francaise de
Normalisation), 11 Rue Francis de Pressensé — 93571 La Plaine Saint Denis Cédex.

Siége Social & Usine: ZA-BP9 — 11370 LEUCATE (France)

Tel-33(0) 468401405 Fax 33 (0)4 68 40 92 72 e Internet - www s-n-I fr — e mail contact@s-n-l fr N° 3-11/09-F




