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RESUME

Le béton autoplacant (BAP) se distingue du béton ordinaire principalement par
son dosage en éléments fins plus important et par sa procédure de formulation plus
particulicre, ce qui explique son cout plus élevé. L’emploi d’additions minérales dans le
béton, moins couteuses que le ciment Portland, se développe de plus en plus pour des
raisons économiques et également environnementales. Le métakaolin (MK) est une
addition ultrafine de type (Il) de pouvoir pouzzolanique élevé comparable a la fumée de
silice et peut étre utilisée pour améliorer les performances des bétons durcis. Toutefois, son
activité pouzzolanique élevée et sa capacité d’améliorer les performances des bétons
dépendent de son origine et de ses procédés d’élaboration en produit fini.

L’objectif de ce travail est d’étudier I’influence des parametres de formulation
sur les propriétés d’un BAP, a travers la valorisation du kaolin d’El-Milia activée
thermiquement. Ainsi, le MK produit a été introduit aux mélanges de béton en substitution
partielle du ciment Portland au calcaire (PLC) a différents pourcentages. L.’étude menée a
permis en premier lieu de conclure que I’approche japonaise proposée par OKAMURA et
désignée par « la méthode générale » pouvait étre utilisée dans la formulation des BAP a la
fois avec les matériaux locaux et avec quelques modifications concernant notamment
I’optimisation de la teneur en sable, en eau et en superplastifiant. Il s’agissait, au début de
fixer tous les paramétres afin de pouvoir étudier I’effet du MK, a activité pouzzolanique
moyenne, sur les propriétés des BAP aux deux états, frais et durci.

L’étude expérimentale a montré que du point de vue ouvrabilité et rhéologie, une
teneur en MK de 25% peut donner un BAP plus stable et présentant un comportement
rhéologique du béton a hautes performances (BHP). Avec le ciment PLC a durcissement
rapide, I’ouvrabilité peut étre retenue jusqu’a 60 minutes en présence de superplastifiant a
base de polycarboxylate. L’incorporation du MK conduit a la fois a une chaleur
d’hydratation et a un seuil de cisaillement faibles et a un temps d’écoulement et a une
viscosité plastique élevés. Le BAP a base du MK conduit : a des meilleures propriétés a
’état frais, a des meilleures propriétés mécaniques a long terme et a une porosité et une
absorption capillaire réduites.

Mots clés : Ciment Portland au calcaire, Kaolin d’El-Milia, Métakaolin, Béton autoplacant,
Rhéologie, Propriétés a 1’état durci.



ABSTRACT

Compare to Ordinary Concrete, Self-Compacting Concrete (SCC) is mainly
specifed by its high fines content and by its more specific mix design procedure, which
explains its higher cost. The use of mineral additions in concrete, less expensive than
Portland cement, is growing more and more for economic and environmental reasons.
Metakaolin (MK) is an ultra-fine addition (type I1) with high pozzolanic power comparable
to silica fume and can be used to improve the performance of hardened concretes.
However, its high pozzolanic activity and its ability to improve the performance of
concrete depend on its origin and its processes of manufacture in finished product.

The aim of this work is to study the influence of mix design parameters on the
SCC properties, through the use of thermally activated kaolin of EI-Milia. Thus, the MK
product has been introduced to concrete mixtures by substitution to Portland limestone
cement (PLC) at different percentages. The experimental investigations concluded that the
Japanese approach proposed by OKAMURA, called also « General Method », could be
used with local materials with some modifications concerning especially the optimization
of sand, water and superplasticizer content. Initially all parameters were fixed so that we
can study the effect of MK, with an average pozzolanic activity, on the properties of both
fresh and hardened SCC.

From the workability and rheological points of view, a percentage of 25% of MK
gave a more stable SCC with a rheological behavior of high performances concrete (HPC).
With fast curing PLC cement, workability retention can reach 60 minutes using a
polycarboxylate based superplasticizer. The incorporation of MK leads to both lower heat
of hydration and yield stress and higher flow time and plastic viscosity. MK-based SCC
leads to better properties in the fresh state, better later mechanical properties and reduced

water porosity and capillary water absorption.

Key words: Portland limestone cement, El-Milia kaolin, Metakaolin, Self-Compacting
Concrete, Rheology, Hardened properties.
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Depuis sa premiére application dans le béton, au début des années 1960,
plusieurs recherches sur I’utilisation du métakaolin (MK) comme matiére cimentaire
supplémentaire ont été menées. 1l a été conclu, que le MK est une addition ultrafine de type
(11), de pouvoir pouzzolanique élevé comparable a la fumée de silice et peut étre utilisée
pour améliorer les performances des bétons durcis [1]. Toutefois, son activité
pouzzolanique élevée et sa capacité d’améliorer les performances des bétons dépendent de

son origine et de ses procédés d’¢élaboration en produit fini.

Parmi les differentes familles de béton, le béton autoplacant (BAP) est encore a
I’heure actuelle qualifié de « nouveau béton », car son utilisation reste modeste bien qu’il
possede un fort potentiel de développement. Ceci peut étre di notamment a son cout plus
élevé et sa sensibilité a la fois a la ségrégation et a la fissuration due a un tassement ou un
ressuage trop fort. Le BAP, béton tres fluide, homogene et stable, se distingue du béton
ordinaire principalement par son dosage en éléments fins plus important et par sa

procédure de formulation plus particuliere, ce qui explique son cout plus élevé.

L’emploi d’additions minérales dans le béton, moins couteuses que le ciment
Portland, se développent de plus en plus pour des raisons économiques et également
environnementales. Rappelons que la fabrication d’une tonne de ciment Portland entraine
I’émission d’une tonne équivalente de CO,. Cependant, la majorité des BAP sont conduites
avec des additions minérales telles que les fillers calcaires, les laitiers granulés de haut
fourneau, les cendres volantes et la fumée de silice et sont composés, plus particulierement,
de ciment Portland sans additions (CEM I). D’apres les différentes littératures consultées,
peu des travaux de recherche ont été effectués sur I’emploi du MK comme ajout cimentaire
dans la formulation des BAP surtout en présence d’un ciment composé (CEM 1) a faible

impact environnemental tel que le ciment Portland au calcaire (PLC).
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L'objectif du travail de recherche présenté ici est triple. Il s'agit de trois questions
relatives a I’incorporation d’un MK, produit d’un kaolin local thermiquement activité,

admettant en substitution partielle du ciment PLC dans des BAP :

O Peut-on produire un BAP de son mortier autoplagant (MAP) ?
QO Peut-on produire un BAP performant avec un MK a activité pouzzolanique moyenne ?

QO Peut-on produire un BAP a faible impact environnemental ?

Afin de répondre au mieux a ces questions, notre présent travail de recherche se

divise en six chapitres :

Le premier chapitre est consacré a une bibliographie sur les ajouts minéraux,
tout en particulier, les ajouts pouzzolaniques, sur les caractéristiques du kaolin, sur la
description de ses transformations chimiques lors d’un traitement thermique, sur la

caractérisation du MK et sur ses différentes applications dans le béton.

Le deuxieme chapitre présente une synthese bibliographique sur le concept du
BAP, ses propriétés rhéologiques, ses propriétés aux deux états, frais et durci et les

différentes méthodes de formulation d’un BAP.

Le troisieme chapitre est destiné a la caractérisation des différents matériaux
utilisés dans la formulation des bétons a étudier, selon les normes et les modes opératoires
en vigueur. La microstructure du kaolin et de son MK produit a été caractérisée a 1’aide des

essais d’identification appropriés.

Le quatriéeme chapitre est consacré aux caractéristiques des formulations a

adopter et a la procédure expérimentale a réaliser dans le cadre de cette étude.

Le cinquieme chapitre expose et analyse les résultats des différents essais
effectués sur la caractérisation des MAP a 1’état frais, de l'effet du MK sur la demande en
eau, sur le besoin en superplastifiant (SP), sur les parametres rhéologiques et sur la chaleur
d'hydratation des MAP.

Le sixieme chapitre examine et analyse les résultats des essais effectués sur les
BAP y afférents aux MAP adoptés pour leurs formulations, par I’étude de l'influence du

MK sur les propriéteés des BAP aux deux états, frais et durci.
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Enfin, une conclusion générale reprend les principaux résultats dégagés lors de
cette étude et rapporte les interéts pratiques qui en découlent. Des recommandations sont
également données pour de futurs travaux et en termes de contribution dans la valorisation

du kaolin algérien dans le domaine de la construction.
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CHAPITRE 1

AJOUT METAKAOLIN - ETAT DE CONNAISSANCES

1. 1 — Ajouts minéraux

1. 1.1 - Généralités

Depuis quelques décennies, avant les années quatre-vingt, le ciment Portland
(composé seulement de clinker) était considéré comme le meilleur, sinon le seul, liant
hydraulique a incorporer dans le béton et tout particulierement le béton a haute
performance (BHP). Selon les mots de Dutron, «les ciments Portland purs seront
considérés comme des ciments spéciaux réservés aux applications requérant des
performances exceptionnelles, notamment lorsque les résistances mécaniques sont

concernees », d’apres [2].

En effet, ces affirmations ne sont plus valables étant donné que plusieurs BHP
sont confectionnés a 1’aide de ciments avec ajouts. De plus, la durabilité des ciments avec
ajouts est aussi bonne, sinon meilleure, que celle des ciments Portland purs [2]. Par
ailleurs, la substitution partielle d’une certaine quantit¢ de ciment Portland par un ou
plusieurs ajouts cimentaires lorsqu’ils sont disponibles a des prix concurrentiels peut étre
avantageuse, non seulement du point de vue économique, mais aussi du point de vue

rhéologique et parfois du point de vue résistance [3].

Actuellement différents ajouts minéraux sont utilisés dans le béton. Ils sont
utilisés en addition ou en remplacement partiel du ciment comme matieres cimentaires
supplémentaires. Leur usage fournit au béton une matrice plus dense qui sera plus
résistante aux produits agressifs tels que les sulfates, les chlorures et les autres agents
agressifs. La finesse des ajouts minéraux, leur composition chimique, leur structure
(vitreuse ou cristalline) et leur solubilité en milieu alcalin gouvernent leurs propriétés
cimentaires dans le béton. Leur contenu en phase amorphe est un facteur clé dans la

réactivité des ajouts minéraux [4].
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Les produits fins tels que les laitiers granulés de haut fourneau et les cendres
volantes sont souvent utilisés en substitution d’une partie du ciment dans le béton. Les
ajouts minéraux ultrafins tels que la fumée de silice, le MK et les cendres de balles de riz
sont utilisés dans les BHP quand des résistances élevées et/ou une faible porosité sont

exigées [4].

1. 1.2 —Classification des différents ajouts minéraux

Le béton est un matériau composite, formé de ciment, d’eau, de granulats (sable
et gravillons) et éventuellement d’adjuvants et d’additions, et dont les propriétés se

développent par hydratation du ciment [5].

Les ajouts minéraux ou les additions sont, donc, des matériaux autres que 1’eau,
les granulats et le ciment. Généralement, ce sont des solides finement broyés, mélangés au
ciment Portland afin d’améliorer certaines propriétés du mortier ou du béton (la maniabilité
a I’état frais, la durabilité et la résistance a 1’état durci) grace a une activité hydraulique
et/ou pouzzolanique [6]. IlIs sont classés : en actifs, ou en inertes et en naturels, ou en

artificiels. La figure 1.1 donne une classification des différents ajouts minéraux solides.

AJOUTS
MINERAUX
INERTES ACTIFS
| |
NATURELS | | ARTIFICIELS NATURELS ARTIFICIELS
|
Roches Roches Roches
Sédimentaires || Volcaniques Métamorphiques
1 L L
N N\ N N [ ) é R
- Sables .
) - Cendres - Laitier
mé-taDIIeucrh?ties volcaniques - Argile métallurgique
P - Diaotomite - Tuf naturellement - Cendre de
_ - Déchets o Sl méachefers
- Calcaire d'enrichissement - Tripolis o rEEs - Schiste : !
de deers - Gaize - Pierre ponce argileux - Métakaolin
mineraux - Pouzzolane calciné -fumée de
- poussiére pure silice

| | minérale L ) L JRL S ) U J

Figure 1.1 — Classification des différents ajouts minéraux solides adaptée de [7].
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1. 1.3 - Types d’ajouts minéraux normalisés

Selon Baron [8], pour qu’un mortier ou un béton puisse étre dit conforme a une
norme, il faut, en principe, que tous ses constituants soient normalisés. La norme
européenne NF EN 206-1 [5] définit donc les ajouts (additions) comme des matériaux
minéraux finement divisés utilisés dans le béton afin d'améliorer certaines de ses propriétés
ou pour lui conférer des propriétés particulieres. Cette norme propose une distinction entre

deux types d’ajouts cimentaires ou d’additions minérales :

QO Les additions de Type (I), quasiment inertes, comme :
e Les fillers, conformément a la norme NF P 18-501 ;
e Les additions calcaires, conformément a la norme NF P 18-508 ;

e Les additions siliceuses, conformément a la norme NF P 18-509.

O Les additions de Type (Il) a caractere pouzzolanique ou hydraulique latent, comme :
e Lescendres volantes siliceuses, conformément a la norme NF P 18-050-1 ;
e Les fumées de silice, conformément a la norme NF P 18-502-1 ;
e Lescendres volantes de houille, conformément a la norme NF P 18-505 ;
e Les laitiers vitrifiés moulus de haut-fourneau de classe B, conformément & la
norme NF P 18-506 ;

e | e métakaolin, conformément a la norme NF P 18-513.

Les additions de type (Il) peuvent étre prises en compte dans le calcul de la
teneur en liant, avec le concept du coefficient k [9]. Par ailleurs, depuis 1’apparition de la
norme P 18-305 : « Béton — Béton prét a I’emploi », les additions normalisées sont admises

en substitution partielle du ciment Portland dans le matériau béton [10].

1. 1.4 — Activité des ajouts a caractére pouzzolanique

Les silicates de calcium hydratés (C-S-H) sont a 1’origine des principales
propriétés de la pate de ciment durcie, notamment de sa résistance mécanique. Par contre,
la chaux libre (portlandite issue de I’hydratation du ciment) par suite de la réaction
d’hydratation du C;S et du C,S contribue peu a la résistance de la pate de ciment hydrate.
Elle peut méme étre responsable des problémes de durabilité puisqu’elle peut étre assez
facilement lessivée par de 1’eau ; ce lessivage augmente alors la porosité de la pate de

ciment, ce qui augmente les possibilités de lessivage et ainsi de suite. La portlandite ou
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I’hydroxyde de calcium, de formule chimique Ca(OH), ou (CH) en notation cimentiére,

est donc 1’élément faible du ciment Portland durci pour les raisons suivantes :

Q Elle est soluble dans I’eau pure et dans les acides ;

QO Elle peut se carbonater en se combinant avec le dioxyde de carbone (CO,) présent dans
I'air ambiant et selon I’équation (1.1). La diminution du pH qui en résulte entraine une

dépassivation partielle des armatures dans le béton armé [3, 11, 12] :
Ca(OH)Z + C02 - CaCO3 + Hzo (11)

L’activit¢ des ajouts minéraux a caractere pouzzolanique ou I’activité
pouzzolanique ou la pouzzolanicité est 1’aptitude de certains matériaux, dépourvus de
propriétés hydrauliques propres, a fixer le CH en présence d’eau pour donner des hydrates
ayant des propriétés liantes analogues de ceux du ciment Portland [13].

1. 1.5-— Ajouts pouzzolaniques

Les ajouts minéraux dits « pouzzolaniques » sont des ajouts possédant le pouvoir
de fixer la portlandite issue de 1’hydratation du ciment pour former des nouveaux C-S-H
dits « secondaires ». Les C-S-H « primaires » étant ceux obtenus par hydratation directe du
C;S et C,S [14, 15]. La réglementation ASTM! 618-71 sur le ciment définit une
pouzzolane comme un matériau inorganique siliceux ou silico-alumineux, ne possédant pas
ou peu de propriétés liantes en lui-méme, mais qui, lorsqu’il est finement broyé et en
présence d’eau, peut réagir chimiquement avec CH a température et pression ordinaires

pour former un liant [13].

Selon la norme européenne NF EN 197-1 [16] d’avril 2012, les matériaux
pouzzolaniques ne durcissent pas par eux-mémes lorsqu'ils sont mélangés avec de I'eau
mais, lorsqu'ils sont finement broyés et en présence d'eau, ils réagissent a température
ambiante avec I'nydroxyde de calcium dissous, pour former des composés de silicates de
calcium et d'aluminates de calcium générateurs de résistances. Ces composés hydratés sont
comparables a ceux qui sont formés lors du durcissement des matériaux hydrauliques. Les
matériaux pouzzolaniques sont composés donc essentiellement de la silice (SiO,) réactive

et d'alumine (Al,0O3). La partie restante contient de I'oxyde de fer (Fe,O3;) et d'autres

! American Standard for Testing Materials
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oxydes. La proportion de la chaux (CaO) réactive est négligeable pour le durcissement. La

teneur en silice (SiO,) réactive doit étre au moins égale a 25 % en masse [16].

1. 1.6 — Classification des ajouts pouzzolaniques

A Torigine, ’appellation d’une pouzzolane se limitait aux cendres volcaniques
qui se forment naturellement (trouvées prés de la ville italienne Pozzuoli) ainsi qu’aux
argiles calcinées qui peuvent réagir avec la chaux libre, en présence d’eau et a température
ambiante. Ce terme a ensuite été élargi pour couvrir d’autres matériaux artificiels ou
naturels, silico-alumineux ou siliceux, qui en présence d’eau réagissent avec I’hydroxyde

de calcium pour former des composes qui possédent des propriéetés liantes [17, 18].

Les matériaux pouzzolaniques sont donc classés en deux groupes : naturels et
artificiels. Les pouzzolanes naturelles proviennent des roches sédimentaires ou bien surtout
des roches volcaniques dans lesquelles le constituant amorphe est le verre produit lors du
refroidissement suivant la fusion [13, 16]. Les pouzzolanes artificielles les plus
couramment utilisées sont les cendres volantes de centrales thermiques, les fumées de
silice, la bauxite calcinée, les balles de riz calcinées et les latérites calcinées. Des travaux
antérieurs ont montré que les argiles calcinées étaient des pouzzolanes de syntheses
réactives [13] et de nos jours sont considérées comme des pouzzolanes naturelles traitées

thermiquement [19].

1. 1.7 — Réaction pouzzolanigue

On appelle « réaction pouzzolanique » la réaction chimique en solution entre la
silice provenant de la dissolution d’une poudre siliceuse ou siliceuse et alumineuse et le
CH produit par I’hydratation du ciment ; cette réaction donne du silicate de calcium
hydraté (C-S-H) qui précipite. Cependant, cette réaction est lente et se manifeste, pour
I’essentiel, aprés 28 jours, par opposition a la réaction d’hydratation du C;S, qui est rapide
[8, 20]. Les réactions d’hydratation du ciment Portland et des pouzzolanes peuvent se

schématiser de la maniere suivante [10] :

CsS + H —- CH + C-S-H (réaction chimique rapide) (1.2)

Pouzzolane + CH + H — C-S-H (réaction chimique lente) (1.3)
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La figure 1.2 suivante montre le processus d’hydratation de ciment Portland et la

réaction de la pouzzolane avec la chaux libre (portlandite) :

Hydroxyde de calcium

Liant durable silicique (CSH)

CIMENT
PORTLAND
+

EAU : 2 -
Liant a courte vie Chaux Libre

(Indésirable) . Hydroxyde de calcium
.

CIMENT PORTLAND Liant durable
- Hydroxyde
EAU L de
+ calcium silicique
POUZZOLANE (CSH)

Chaux libre + pouzzolane,

Figure 1.2 — Processus d’hydratation de ciment Portland et de la pouzzolane [21].

On assiste alors & une transformation de I’hydroxyde de calcium (CH)
(composant indésirable, peu stable chimiquement et physiquement) en silicates de calcium
hydratés relativement stables (C-S-H) [10].

1. 1.8 —Conclusion

Les avantages obtenus par addition d’un ajout minéral ou son remplacement
partiel du ciment dans le mortier ou le béton varient en fonction du matériau utilisé.
Toutefois, ils possédent tous un point commun. Ils améliorent la résistance tout en
produisant un béton plus durable. Cela provient du fait qu’ils réagissent tous avec un
constituant indésirable, I’hydroxyde de calcium (chaux libre), qui est alors transformé en

un lien durable supplémentaire [21].

Dans la suite de ce travail, on s’intéresse a 1’étude de 1’ajout minéral métakaolin,
produit d’un kaolin thermiquement activité, admettant en substitution partielle du ciment et

comme matiére cimentaire supplémentaire dans les mortiers et les bétons autoplacants.
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1. 2 — Kaolin, matiére argileuse

1. 2.1 - Définition

Le terme kaolin, d'origine chinoise, vient du mot "Kaoling", signifiant terre des
hautes collines, nom d'une colline située a proximité de Yaochao-Fu dans la province de
Kiangsi, ou cette matiere minérale, en général, de couleur blanche (Figure 1.3), qui peut
étre colorée par les oxy-hydroxydes de fer en jaune, rouge orangée (ocres) ou verte, a éte
exploitée dans la fabrication des porcelaines chinoises a partir de 210 avant Jésus-Christ
[22-25]. Le kaolin donc est une roche argileuse kaolinique presque pure. Chimiquement
inerte, elle est utilisée pour donner de la blancheur et de 1’éclat dans les céramiques, les

peintures et les papiers de haute qualité [26].

p— T —-— -~ 3 -4

Figure 1.3 — Kaolin (argile blanche) extrait de la montagne en bois, Canada [27].

1. 2.2 —Formation du kaolin

Le kaolin est une roche composée essentiellement de kaolinite, résultant de la
décomposition des granites et des feldspaths par hydrolyse sous un climat chaud et humide,
ou par une action hydrothermale [23, 28]. Suivant leur origine, on distingue deux sortes
des kaolins : les kaolins dits « primaires » correspondant a une altération in-situ des
granites et les kaolins dits « secondaires » ou « sédimentaires » obtenus apres transport et

dépots de kaolins postérieurs au processus de kaolinisation [24, 29].

Les kaolins primaires peuvent avoir un processus d'altération en milieux fermes
en profondeur parcourus par des fluides a hautes-températures, il s'agit de l'altération
hydrothermale, ou avoir un processus d'altération en milieux ouverts superficiels parcourus

par des fluides a la tempeérature ambiante, il s'agit de I'altération météorique. En fait, un
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méme gisement primaire peut subir, suivant les périodes géologiques, différentes étapes de
kaolinisation qui relévent soit de I'altération hydrothermale soit de I'altération superficielle.
Au sein du méme gisement, on observera différents types de kaolinites ainsi que des

textures de roches différentes [29].

Suite a un processus du transport, de la sédimentation et de la diagenése
(évolution post-sédimentation), des modifications profondes auront lieu sur le kaolin
primaire en termes de dimension de plaquette, de cristallinité et de texture. Il s'agit des
gisements secondaires physicochimiques ou le kaolin n'est plus représentatif du gisement
primaire dont il est issu mais des conditions de sédimentation et de diagenése. Si ces
modifications sont peu profondes surtout en termes de texture, il s'agit des gisements
secondaires détritiques ou le kaolin est tres caractéristique du gisement primaire dont il est
issu [29].

Bien qu'il ne soit pas toujours facile de distinguer un kaolin primaire d'un kaolin

secondaire, ce dernier présente, en général, un certain nombre de spécificités [29] :

O Les kaolins secondaires sont plus riches en kaolinite que les kaolins primaires et
présentent une distribution granulaire plus fine. Au cours du transport, des minéraux
comme la muscovite et les gros cristaux de quartz qui constituent la fraction grossiére

du kaolin initial ont été séparés de la fraction la plus fine, kaolinite et quartz trés fins.

QO Les kaolinites des gisements secondaires de type physico-chimique ont subi de fortes
modifications post-sédimentation qui conduisent, le plus souvent, a des plaquettes de
kaolinites de seconde génération submicroniques, mal cristallisées et enrichies en fer

structural.

1. 2.3 —Structure minéralogique de la kaolinite

Les kaolinites, éléments purs du kaolin, sont des minéraux argileux caractérises
par un empilement constant de plans hexagonaux et de plans compacts formant des
feuillets identiques empilés de type 1:1 ou «T — O»: une couche Tétraédrique
(superposition d’un plan hexagonal et d’un plan compact) plus une couche Octaedrique
(superposition de deux plans compacts). Chaque feuillet de kaolinite est constitué¢ d’une

couche de tétraedres SiO, reliés dans un méme plan par trois de leurs sommets, associée a

! Fer ferrique ou ferreux qui occupe des sites octaédriques de cristallisation. Ce fer par sa valence modifie les
paramétres de maille des cristaux et les domaines de cohérence : il induit des cristallisations particuliéres
qui sont des défauts structuraux [31].
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une couche octaédrique. Deux sites octaédriques sur trois étant occupés par des atomes
d’aluminium : la kaolinite est un phyllo-silicate' dioctaédrique. La kaolinite (silicate
lamellaire microcristallisé) est donc un minéral constitue des feuillets elémentaires formés
de DI’empilement d’une couche de tétracdres de silice et d’une couche d’octacdres

d’hydroxyde d’aluminium avec une épaisseur d’environ 7A (Figure 1.4) [13, 22, 28, 30].

\/L l Plan d’atomes d’oxygene du
:\ny W e 2 SIS feuillet 1
k/

Plan des groupements

/ d’hydroxyles du feuillet 2

2\
6 (OH)
= 4 Al 0:0
: 2(0OH) + 40 ®:Al
S (OH) @:OH
e :Si
4si
160

Figure 1.4 — Structure cristallographique de la kaolinite [25, 32].

On peut considérer le feuillet comme un empilement de 5 plans atomiques :
O Un plan non compact d’atomes d’oxygéne communément appelé plan hexagonal ; il
constitue la base des tétraédres SiO, ;
O Un plan d’atomes silicium ;

O Un plan compact d’atomes d’oxygene et de groupements d’hydroxyles (hydroxyles

internes) : ce plan est commun a la couche tétraédrique et a la couche octaédrique ;
U Un plan d’atomes d’aluminium ;
O Un plan compact de groupements d’hydroxyles (hydroxyles externes) [13, 32].
Les feuillets successifs sont empilés de sorte que les atomes d'oxygénes d'un

feuillet sont situés faces a des groupements d’hydroxyles d'un feuillet voisin. Ainsi des

liaisons hydrogenes stabilisent I'empilement [22, 23].

! Silicate en feuillets [29]
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1. 2.3.1 — Morphologie

La morphologie des cristaux de kaolinite est généralement assez réguliére. A
I’échelle microscopique, ces cristaux se présentent sous la forme de plaquettes hexagonales
(Figure 1.5.a), dont les bases sont délimitées par les faces (001) avec deux séries de
surfaces latérales : (110) et (010) (Figure 1.5.b). Les dimensions de ces plaquettes sont
variables, souvent allongées et parfois réduites a des losanges, leur diamétre étant compris
entre 0,04 et 5 pm et leur épaisseur entre 10 et 200 nm. Cette structure en feuillets confere

a la kaolinite ses propriétés d’absorption d’eau et de plasticité [13, 30, 33].

- N 3¢
Y |\ 3 g
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Figure 1.5 — a) morphologie d'une kaolinite bien cristallisée et b) représentations d'une
plaguette de kaolinite [33].

1. 2.3.2 — Composition chimique

La kaolinite est un silicate d'aluminium hydraté, de formule structurale théorique
Si,Al,O5(OH),4 qui peut étre exprimée sous la forme 2Si0,.Al,05.2H,0. Elle correspond
a la composition chimique pondérale de 46,5% de SiO,, de 39,5% de Al,O; et 14,0% de
H,O [13, 24, 26, 34]. Les kaolinites naturelles (pures) ou idéales ont une composition
chimique généralement constante, cependant, il existe des kaolinites présentant quelques
substitutions isomorphiques. On trouve ainsi des kaolinites contenant du fer structural en
position octaédrique. Cependant, la proportion de fer reste faible (Fe,O; < 2%) au sein des
kaolinites naturelles [13].

La kaolinite, minéral principal constituant le kaolin, est souvent associée a
d’autres minéraux. La présence de micas, de quartz et d’impuretés diverses en de trés

faibles proportions (différents oxydes) est systématique. Par ailleurs, les teneurs en oxydes
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de fer et de titane qui agissent sur la couleur du produit apres cuisson sont également
importants [28]. La kaolinite se présente donc sous forme de masses argileuses blanches,
plus ou moins friables souvent souillées par des hydroxydes de fer qui se transforment

souvent en hématite aprés traitement thermique, du quartz et des micas [32].

1. 2.4 — Utilisations du kaolin

Les kaolins, en général, ne se trouvent pas purs dans la nature mais le plus
souvent on les trouve mélangés avec dautres minéraux détritiques (quartz, micas,
feldspaths, etc.) en quantité variable et quelquefois génante [35]. Ils forment alors des
sables kaolinitiques [32, 36]. Souvent, les kaolins bruts sont directement utilisables a leurs
états, mais ils peuvent étres également enrichis en kaolinite par élimination de tout ou
partie de certains composés par des techniques telles que la Iévigation (permettant de
séparer les constituants d'une poudre avec un courant liquide) ou 1'électro-osmose ou par
des méthodes granulométriques [32]. Une fois débarrassé des substances indésirables, le
kaolin peut étre utilisé comme constituant des papiers fins blancs, comme additif dans les
peintures, dans les plastiques, dans les céramiques, dans le caoutchouc [21] et comme
composant de produits réfractaires [30]. Il trouve aussi son utilisation dans des applications
médicales et cosmétiques [23]. Les différentes applications industrielles du kaolin sont

regroupeées dans la figure 1.6 suivante :

Kaolin pour céramique

f

Industrie des adhésifs, OLINS X .
(Ol T et el Industries (-osm?thue
‘ et pharmaceutique
Industrie des catalyseurs
Kacolin de charge Industrie agroalimentaire
Industrie de peinture
Industrie phytosanitaire Industrie papetiére il M 5 i85 m?lltchoucs
‘ et des plastiques

Figure 1.6 — Secteurs d’application du kaolin [37].
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1. 2.5-Conclusion

Le matériau, roche argileuse composée essentiellement de kaolinite, est consideré
comme constituant du kaolin lorsque la quantité de kaolinite dans la roche est supérieure a
50% [38]. Selon son origine on trouve des kaolins primaires et des kaolins secondaires
dont ces derniers sont plus riches en kaolinite et également plus fins que les kaolins
primaires qui sont souvent associés a d’autres minéraux tels que la muscovite et les gros
cristaux de quartz. Les kaolins, en général, ne se trouvent donc pas purs dans la nature
mais le plus souvent on les trouve mélangés avec d'autres minéraux (quartz, micas,

feldspaths, etc.) en quantité variable et quelquefois génante.

La qualité et les caractéristiques essentielles du kaolin dépendent de son
utilisation. Souvent, les kaolins bruts sont directement utilisables a leurs états, mais ils
peuvent étres également enrichis en kaolinite par élimination de tout ou partie de certains
composés. Lorsque le kaolin est traité thermiquement, il est transformé en métakaolin,
matériau qui a également des applications industrielles plus précisément dans le domaine

de la construction.

1. 3 — Métakaolin
1. 3.1 - Définitions

Le préfixe « méta », sans trait d’union, entre dans la structuration des mots
composés a caractére technique. Il est employé dans la limite pour dénoter le « transfert »
ou le changement interne (transformation). C'est un emprunt de la signification grecque
« apres » ou « au-dela ». L'utilisation scientifique du préfixe est employée pour une forme
de combinaison dénotant la moins hydratée d'une série [39, 40]. Dans le cas de métakaolin,
le changement interne qui a lieu est le transfert du kaolin (Al,05.2S10,.2H,0) par
déshydroxylation en métakaolin (Al,05.2Si0,), d( au départ de I'eau de constitution par
I'application de la chaleur (calcination) sur une période définie [40].

La norme frangaise NF P 18-513 [41] d’aoht 2012 définit le MK comme poudre
de grande surface spécifique (ultrafine), obtenue par calcination broyage ou broyage
calcination d'une argile composee majoritairement de kaolinite qui est associée a différents
minéraux (phyllosilicates, quartz, oxydes de fer) en proportions variables suivant les
gisements. Le MK est constitué principalement de particules de silicate dalumine

amorphes ayant des propriétés pouzzolaniques et il est composé essentiellement de silice
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SiO, et alumine Al,O5 réactif [41]. Ces derniéres, leurs proportions sont comprises entre
50 et 55% et entre 40 et 45%, respectivement [31]. Le MK est donc un silicate d’alumine
déshydroxylé, de composition générale (Al,05.2Si0,) ou AS,, obtenu par calcination du
kaolin dit primaire, exempt d’impuretés minérales, ou d’argile kaolinitique (kaolinite
impure, mélangée avec d’autres minéraux). C’est un matériau amorphe, non cristallisé,

dont les particules présentent une forme lamellaire (Figure 1.7) [42].

Figure 1.7 — Métakaolin vus au microscope électronique [43].

Les MK peuvent étre de couleur blanche et se décliner vers des teintes allant vers
le rouge. La couleur rouge plus prononcée vient d’un taux de fer supérieur dans I’argile de
départ qui va s’exprimer plus largement lors de son oxydation en cours de calcination. Les
deux éléments mineurs principaux d’un métakaolin sont I’oxyde de fer Fe,O5 et ’oxyde de
titane TiO, [43].

1. 3.2 — Déshydroxylation de la kaolinite

La transformation de la kaolinite est a la base de I’évolution thermique du kaolin
par calcination et dure jusqu’a atteindre la température de 1200 °C [13]. Elle débute par
une déshydroxylation endothermique qui entraine une amorphisation du kaolin vers les
450-550 °C [28]. Cette décomposition endothermique s'accompagne d'un phénoméne

d'effondrement du réseau cristallin de la kaolinite. On passe alors d'une phase
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« cristallisée » (la kaolinite), a un systeme « désordonné » (la métakaolinite) [29] : on
obtient du MK. Ce dernier subit, ensuite, une décomposition exothermique aux alentours
de 970 °C [28]. La réaction globale de déshydroxylation est en fait une réaction au cours
de laquelle les hydroxyles (OH) structuraux sont éliminés de la kaolinite par formation de

molécules d’eau. Elle peut étre résumée de la fagon suivante [44] :

Si2A1205 (OH)4 - Si2A1207 + 2H20 (148.)

kaolinite métakaolinite
ou bien
sous la forme Al,0;.28i0,.2H,0 —  Al,0;.2S8i0, + 2H,O (1.4.b)
(notation cimentiere) AS,.2H — AS, + 2H (140

L’élimination de molécules d’eau formées et leur migration de I’intérieur des
particules vers la surface, se font par un mécanisme de diffusion dans les espaces inter
feuillets et ainsi la formation d’un matériau amorphe appelé métakaolin [22, 28]. La
température de décomposition et de formation du MK dépend de 1’origine du matériau, des
conditions expérimentales et de la pression partielle de vapeur d’eau. Le maintien d’une

pression partielle de vapeur d’eau influe sur la déshydroxylation [13, 30].

Le comportement du kaolin (c’est-a-dire sa déshydroxylation) durant une montée
en température dépend énormément du degré d’ordre de la kaolinite (ordonnée ou
désordonnée) et de la teneur en phase micacée (illite, muscovite ou un autre minéral). Une
kaolinite désordonnée (de structure amorphe) se déshydroxyle rapidement et il ne reste
presque aucun hydroxyle (OH) résiduel dans la métakaolinite. Par contre, une kaolinite
ordonnée (de structure cristalline) se déshydroxyle lentement car la structure a tendance a

retenir plus longtemps les derniers hydroxyles [13, 28, 30].

En effet les kaolinites ordonnées se distinguent des kaolinites désordonnées par
leur état de cristallinité. Les kaolinites ordonnées présentent une excellente régularité
minéralogique dans le réseau cristallin, donc des zones homogenes plus importantes que
les kaolinites désordonnées. Il a été rapporté qu’une faible cristallinité entraine un
abaissement dans la température de déshydroxylation de la kaolinite, que la formation a
haute température, de la phase de type spinelle est observée avant I’apparition de la mullite
dans le cas des kaolinites désordonnées alors que ces phases se forment de facon

concurrentielle dans le cas de produits ordonnes [13, 28].
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Un des moyens les plus utilisés pour détecter les transformations thermiques d’un
matériau est 1’Analyse Thermique Différentielle (ATD) qui met en évidence tous les
phénomeénes s’effectuant avec une variation d’énergie. La kaolinite subit un certain nombre
de phénomeénes thermiques, au cours d’un chauffage, observables sur une courbe d'analyse
thermique différentielle (Figure 1.8). L’analyse thermique différentielle d’un kaolin montre
deux pics endothermiques représentant deux pertes de masse, le premier de faible
amplitude vers 60°C traduit toujours la perte de I’cau d’hydratation hygroscopique
(déshydratation), qui ne modifie pas la structure cristalline de la kaolinite et montre le
caractéere hydrophile. Le second pic observé est de grande amplitude vers 550°C est
distinctif de la déshydroxylation et serait di aux pertes des hydroxyles (OH)
constitutionnels. Il s’agit du départ de l'eau de constitution, suivant un mécanisme de

diffusion et de la formation du MK.

Les pics de nature exothermique, I'un devenant aigu et intense observé vers
1000°C, soit généralement suivi de la cristallisation d’une phase de structure spinelle,
certains auteurs ont observé la formation concurrentielle de mullite, dite primaire [25]. Les
deux autres faibles et larges observés aux alentours de 1100 et 1200°C, généralement
attribués a la formation de mullite : la métakaolinite subit un réarrangement structural
(recristallisation) et elle se transforme en mullite. Cette derniere dite mullite secondaire
(3A1,05.2Si0,) se forme a plus basse température quand le kaolin de départ contient des

nodules ferriques localisés sur la surface des plaquettes de kaolinite [25].
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Figure 1.8 — Analyse thermique différentielle d’un kaolin [45].
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Les transformations thermiques du kaolin peuvent étre résumées de la facon

suivante [34] :

~500°C:  AL0;2Si0,2H,0 — AlL0;28i0, + 2H,0 (1.5)
kaolinite métakaolinite

~925°C : 2[AL0528i0,] — 2A1,0;38i0, + Sio, (1.6)
Spinelle phase Silice amorphe

~ 1100 °C : 2A1,0338i0,  — 2[AL0;.S8i0,] + Sio, (1.7)
1:1 mullite Silice amorphe

~ 1400 °C : 3[AL05.8i0,]  — 3A1,0;28i0, + SiO, (1.8)
3:2 mullite Silice amorphe

1. 3.3 — Activité thermique et formation du métakaolin

La calcination est un traitement thermique sur des corps solides, effectué en
présence d’air. Elle est utilisée en métallurgie pour transformer les métaux en oxydes ou

pour la transformation du calcaire en chaux, pour la fabrication du ciment portland [13].

Le kaolin, en dehors du traitement thermique, n’est pas assez réactif pour étre
exécuté comme matériau pouzzolanique. A la température normale, la kaolinite existe sous
une forme cristalline stable et ne réagira pas chimiquement avec du CH pour former un
liant. L’objectif de la calcination est de le rendre pouzzolanique par déshydroxylation, qui
apparait a partir de 550 a 600 °C pour la kaolinite chauffée a vitesse normale. Le solide
résultant du kaolin thermiquement activité est le MK : c¢’est la phase la plus réactive de la

série des transformations thermiques de la kaolinite [13, 24, 46, 47].

Deux types de calcination sont employés industriellement pour obtenir le MK.
Calcination dans des unités de production a fours rotatifs, a plateaux ou calcination dite
« flash » [41].

Dans la calcination lente industrielle, le plateau isotherme de température dure en
général, plusieurs heures. La déshydroxylation est complete aprés avoir mené lentement
I’échantillon a une température suffisamment haute (entre 600 et 1100 °C) pendant une
durée suffisamment longue (voire plusieurs heures). La métakaolinite résultante a une

densité absolue d’environ 2,74 g/cm?. Toutefois, surchauffer de la kaolinite forme ensuite



Chapitre 1 : Ajout Métakaolin — Etat de Connaissances 39

de la mullite (3A1,05.2Si0,), produit indésirable en raison d’une absence de réactivité vis-
a-vis de I’hydroxyde de calcium. Pour la calcination lente, le cru est préalablement calciné

puis broyé tres finement (Dmax = 20 pum), ce qui nécessite plus d’énergie [13, 46].

La calcination flash est une calcination tres rapide d’un solide, généralement sous
forme fine en suspension dans un gaz. Le chauffage et le refroidissement sont de I’ordre de
quelques dixiémes de secondes jusqu’a quelques secondes. Bien que la plupart des
transformations chimiques et physiques aient une cinétique rapide a haute température, le
temps tres court de calcination méne a des transformations qui peuvent partiellement ne
pas étre achevées. Les changements sont cinétiquement arrétés et les produits
incomplétement déshydroxylés si le temps d’exposition est trop court. Les propriétés des
solides préparés sous ces procédés de calcination dits « flash » sont différentes de celle de
matériaux traités dans des conditions de calcination lente ou I’équilibre chimique et
physique a pu étre atteint. Pour la méthode « flash », le cru est broyé finement (Dmax = 80

um) puis la poudre est propulsée pres de la flamme du calcinateur [13, 46].

Murat et Bachiorrini ont évalué la pouzzolanicité des métakaolinites en mesurant
la résistance a la compression de liant mixte chaux-métakaolin, suite a la calcination des
kaolins suivant différents procédés afin de synthétiser la métakaolinite. 1ls ont conclu que
le meilleur procéde de calcination est celui effectué dans un four a lit fixe et la température

optimum de calcination est 732 °C [29].

Poon et al. [48], ont indiqué que le MK est un matériel thermiquement activé
d'aluminosilicate obtenu en calcinant l'argile de kaolin & une température ambiante
comprise entre 700 °C et 850 °C. Sabir et al. [49], ont rapporté que I’activité thermique en
air entre 600 °C et 900 °C, par déshydroxylation, s’accompagne de la déstructuration
compléte ou partielle de réseau cristallin initial d’argile riche en kaolinite et produisant une
phase de transition amorphe (métakaolinite) avec une réactivité élevée vis-a-vis de
I’hydroxyde de calcium. Perlot et Rougeau [31], ont rapporté également que les MK sont
obtenus par calcination d’argile kaolinique a des températures comprises entre 600 °C et
900 °C suivant le degré de pureté en kaolinite et que la durée du traitement thermique

utilisée est couramment de cing heures.

Said-Mansour et al. [50], ont trouvé que la calcination a une température de
850 °C pendant une durée de 3 heures transforme le kaolin d’EL-Milia (Algérie) en un

matériau amorphe a réactivité pouzzolanique plus élevée. Selon la norme francaise
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NF P 18-513 [41], « les températures de calcination sont comprises entre 600 °C et 850 °C
suivant le degré d'ordre de la kaolinite. 1l se produit une réaction de déshydroxylation du
matériau avec une destruction de la structure cristalline initiale conduisant & une nature
amorphe du matériau », qui lui confere un pouvoir pouzzolanique élevé [51]. Rashad [34],
a conclu, dans sa recherche générale sur le MK, que la température optimale, pour que
I'argile de kaolin produit du MK, peut étre dans la gamme de 600 °C & 850 °C pour une
durée de 1 heure a 12 heures de calcination. La température au-dela de 850 °C est
considérée pour provoquer la cristallisation de la MK avec une diminution de réactivité.
Enfin, ces différences de température de calcination peuvent étre liées a la composition
chimique du MK [34], au degré d'ordre de kaolinite (ordonnée ou désordonnée) [41] et que
le protocole de calcination peut entrainer différentes propriétés pour le MK, comme des
différences de coordinations entre atomes d'aluminium et de silicium, des variations de

surfaces spécifiques ou de distribution en taille de particules [52].

1. 3.4 —Réaction pouzzolanigue du métakaolin

La kaolinite dont est issu le MK est un minéral de type argileux qui n’est pas
assez reactif composé de feuillets a deux couches : une couche de silice et une couche
d’alumine reliées entre elles par des molécules d’eau (Al,05.2S5i0,.2H,0). Lors du
traitement thermique, I’eau de constitution est éliminée par déshydroxylation et le kaolin
calcine (Al,05.2Si0,) devient « actif ». Les feuillets sont éclatés, la silice et I’alumine

deviennent solubles et peuvent réagir avec les ions calcium.

Mélangé au ciment, le métakaolin posséde une tres bonne activité pouzzolanique.
Sa réaction pouzzolanique est une réaction dissolution — précipitation qui se produit en
milieu aqueux entre la silice et ’alumine provenant de la dissolution du métakaolin (AS,),
et I’hydroxyde de calcium (CH) issu de I’hydratation du ciment [28, 46]. Cette réaction
donne des C-S-H qui précipitent et des aluminates de calcium hydratés. La stecechiométrie

de la réaction pouzzolanique est donnée par I’équation 1.9 [46] :

A82 + 5CH + 5H — C5ASzH10 (19)

ou CsAS,H,, est une composition moyenne représentant un meélange de C-S-H

(silicate de calcium hydraté dit secondaire), C4AH;; (aluminate tétracalcique hydrate),
C;AHg (hydrogrenat), et C,ASHg (straetlingite ou gehlénite hydratée) [46, 53]. Ces
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composants sont des principaux produits d’hydratation a la température normale (20°C)
[13, 54] et les équations chimiques de la réaction pouzzolanique peuvent étre exprimées
comme suit [44, 54, 55] :

AS, + 6CH + 9H — C,AH;; + 2CSH (1.10)
AS, + 3CH + 6H — C,ASH; + CSH (1.12)

Ces produits néoformés a partir de la portlandite (CH) sont particulierement
denses. La réaction pouzzolanique conduit ainsi a réduire la présence de chaux libre
(portlandite) dans le matériau, a une densification de la matrice cimentaire [43, 46] et a
accroitre de maniére significative les performances mécaniques et les propriétés de
durabilité des produits faconnés : résistance aux attaques chimiques extérieures au cours du
temps, sulfatation, chlorure, carbonatation etc. La limitation et le controle des
efflorescences est aussi une des propriétés premieres du MK. En consommant la
portlandite du ciment, il la rend indisponible aux phénoménes de transfert responsable des
efflorescences [43]. En outre, les réactions pouzzolaniques sont ainsi accélérées lorsque la

température ambiante est augmentée [47].

1. 3.5 - Différentes applications du métakaolin dans le béton

L’utilisation du métakaolin comme un mélange minéral pour le ciment et le béton
est une pratique bien connue depuis un bon nombre d’années. Il a été utilis¢ pour la
premiere fois, antérieure a 1963, dans le béton du barrage Jupia au Brésil et est apparu sur
le marché de I’Amérique du Nord au milieu des années 1980 [21, 44]. Aujourd’hui, c’est
un additif reconnu qui a fait ses preuves dans toutes sortes d’applications de béton. Il est
reconnu dans certaines parties du monde par les organismes de normalisation la CSA? et
I’ASTM [21] et n’a été normalisé en Europe qu’en mars 2010 par ’apparition de la norme

francaise NF P 18-513, comme premiere norme en Europe sur ce type de matériau [51].

L’addition de MK peut étre réalisée dans tous les types de bétons et pour tous
types d’application : bétons blancs ou pigments (pour les MK blancs), BHP, bétons de
fibres a ultra-hautes performances (BFUHP) et BAP ou le MK participe activement a la

! Canadian Standards Association



Chapitre 1 : Ajout Métakaolin — Etat de Connaissances 42

constitution et a I’homogénéité de la pate (anti-ségrégant), du fait de sa texture, etc. Leur
finesse permet d’obtenir des parements plus lisses (effet esthétique) et plus fermés (effet
durable). IlIs sont ainsi le complément idéal des ciments blancs dans les bétons
architectoniques. Les MK retrouvent aussi leur application dans les mortiers et les enduits
a base de ciment ou de chaux (mortiers colles et/ou de parement). Dans les composites
ciments verre (CCV), les MK s’avérent trés performants en termes de résistance et de

durabilité puisqu’ils assurent en outre la protection chimique des fibres de verres [43].

1. 3.6 —Conclusion

Le MK est un additif pouzzolanique ou hydraulique latent, incorporé dans le
béton pour améliorer ses propriétés mecaniques et sa durabilité ou pour lui conférer des
propriétés particuliéres selon la norme NF EN 206-1 [43, 47]. En outre, de nombreuses
années de recherche et d’essais pratiques ont démontré que le métakaolin a un pouvoir
pouzzolanique élevé. Il peut étre utilisé pour améliorer les performances des bétons durcis
[1] et contribue surtout au renforcement mécanique des bétons [43]. Toutefois, son activité
pouzzolanique élevée et sa capacité d’améliorer les performances des bétons dépendent de

son origine et de ses procédés d’¢laboration en produit fini.

Par ailleurs, sa réaction pouzzolanique est influencée par plusieurs facteurs tels
que [44, 46, 47] :

O Les caractéristiques chimiques du MK : composition chimique, composition
minéralogie, degré de cristallinité ;

QO La pureté et la teneur initiale du kaolin ;
QO Le processus thermique d’obtention (température de calcination, durée, processus) ;
O Le processus post calcination (broyage, désagglomération, tamisage, etc.) ;

0 La morphologie des particules de MK (forme, degré d’agglomération, porosité

intergranulaire, etc.) ;

QO Les caractéristiques du ciment utilisé au travers de la production de CH formé.
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CHAPITRE 2

BETON AUTOPLACANT — CONCEPT ET FORMULATION

2. 1 — Généralités

L’idée des bétons autoplacants (BAP) ou Self-Compacting Concrete (SCC) en
anglo-saxon a été lancée vers le milieu des années 1980 par les chercheurs de 1’université
de Tokyo, puis a été reprise rapidement par les grandes compagnies industrielles
japonaises (Taisei, Kajima, Obayashi, etc.) pour des projets d’envergure [56]. Au début des
années 80, plus précisément en 1983, le Japon a connu un gros probléeme de durabilité du
béton. Ce probléme a été apparu suite a un mauvais compactage du béton, qui est di a la
réduction progressive du nombre de la main d’ceuvre qualifiée pouvant assurer cette tache.
La solution consiste donc a chercher un béton durable qui se met en place sans vibration ni
compactage. Quelques années apres (en 1986), Okamura a proposé de produire un BAP.
Cette proposition a été concrétisée, grace aux travaux d’Ozawa et Maekawa de 1’université
de Tokyo, par le premier prototype du BAP qui a été complété en 1988, par ’utilisation
des matériaux déja sur le marché [57]. A partir de cette date, 1’utilisation du BAP a connu
un essor important au Japon et s’est progressivement élargi dans plusieurs pays du monde
suite a sa qualité autoplacante qui confere plusieurs avantages par rapport au béton
ordinaire [58] :

O Réduction du temps de bétonnage, ainsi que la période de construction ;

O Bétonnage en milieux confinés et ou la compaction par vibration est difficile ;

O Elimination des nuisances sonores, dues a la vibration, dans et au voisinage des

chantiers.

Cependant, ces avantages s’accompagnent toujours de certains inconvénients :
O Augmentation du colt des matiéres premieres (additions, adjuvants) ;

O Modifications des outils de fabrication (outils de mise en place) [59].
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Toutefois, depuis leur mise en place au Japon pour faire face aux exigences
grandissantes en termes de qualité et d'uniformité du béton, les BAP continuent a permettre
de produire des structures homogenes, a temps record, répondant aux criteres de durabilité

des ouvrages de plus en plus complexes.

2. 2 — Définitions

La norme européenne NF EN 206-9 [60], définit le BAP comme un « béton qui
s’écoule et se compacte par seul effet gravitaire, capable de remplir le coffrage avec son
ferraillage, ses gaines, réservations, etc., tout en conservant son homogénéité ». Selon
EFNARC! [61], le BAP est un béton qui peut s’écouler sous son propre poids et remplir
complétement le coffrage, méme en présence du ferraillage, sans besoin de vibration, tout
en conservant son homogénéité. Ce béton est donc trés fluide, qui se met en place et se
serre sous le seul effet de la gravité sans apport de vibration interne ou externe, méme dans

des coffrages trés ferraillés, tout en donnant un produit final homogeéne et stable [56, 62].

Le BAP est d'habitude décliné en deux familles d'applications. La premiére
désigne sous l'appellation « béton autoplacant », ou BAP, les bétons destinés aux
applications verticales et élements massifs (voiles, poutres, piles, etc.). La seconde emploie
le terme « béton autonivelant », ou BAN (moins visqueux et plus robustes), pour désigner
les bétons destinés aux applications horizontales (dalles) [63]. Cependant, selon Sedran
[56], la seule différence entre les deux appellations est que les québécois utilisent le terme
« béton autoplacant » au lieu de « béton autonivelant », terme utilisé en France. Dans la
continuité de ce travail on utilise le terme « Béton Autoplacant » (BAP), I’appellation la

plus usuelle dans le domaine de construction.

2. 3 — Principes de formulation

2. 3.1 — Cahier des charges minimum a 1’état frais

La spécificité des bétons autoplacants reside essentiellement dans leurs propriétés
a l'état frais :
O Un BAP doit s’écouler naturellement sous son poids propre, et avec un débit suffisant.

C’est-a-dire avoir dans la pratique un étalement et une vitesse d’étalement importants

[59, 64].

! European Federation for Specialist Construction Chemicals and Concrete Systems
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O Un BAP doit aussi pouvoir s'écouler, sans vibration, au travers de zones confinées

(dans un coffrage trés ferraillé, au droit d'un diaphragme, etc.) et une grande fluidité du
béton n'est pas une condition suffisante pour cela. En effet, lors de I'écoulement d'un
béton fluide au droit d'un obstacle, les gravillons cisaillent le mortier et ont tendance a
venir en contact les uns avec les autres si ce dernier n'est pas suffisamment résistant au
cisaillement (Figure 2.1). Des vodtes peuvent ainsi se former par contacts solides, se
colmater avec des parties fines, et interrompre I'écoulement. Il faut donc qu'un BAP ait
une bonne résistance a la ségrégation, en phase d'écoulement (ségrégation dynamique)

dans une zone confinée, pour rester homogéne [56, 64].
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Figure 2.1 — Phénomeéne de blocage des granulats au droit d’un obstacle [64].

O Un BAP doit présenter une bonne résistance a la ségrégation statique (une fois mis en

place) jusqu'a sa prise, pour des raisons evidentes d'homogénéité de ses propriétés

mécaniques [56, 64].

En outre, le BAP ne doit pas subir un tassement ou un ressuage trop fort, car ceci peut
générer une chute d'adhérence des armatures en partie supérieure des levées par rapport

a celles situées en zone inférieure lors du coulage, ainsi que 1’apparition de fissures [56,

64].

Enfin, le BAP est généralement pompable et que le pompage apparait comme le moyen
de transport naturel de ce béton [56, 64]. En effet, ce béton fluide présente moins de
résistance au frottement qu’un béton ordinaire, en sorte que la vitesse du pompage peut

étre augmenteée et ainsi il peut s’effectuer sur de plus grandes distances [2].
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En conclusion, la principale difficulté auquel le formulateur de BAP est
confronté est de pouvoir concilier des proprietés a priori contradictoires telles que la

fluidité et les résistances a la segrégation et au ressuage du béton [64].

2. 3.2 —Particularité de la composition des bétons autoplacants

La composition des BAP se distingue donc de celle des bétons ordinaires
principalement par un volume de pate éleve, par un dosage en éléments fins plus important,
par un volume en gravillons plus faible et par I’emploi des superplastifiants (SP)
permettant d'obtenir une grande fluidité assurant une mise en place aisée et une capacité de

moulage, d’enrobage et de compaction sous le seul effet de la gravité.

2.3.2.1 — Volume de pate élevé

Selon Bethmont [65], Kennedy a proposé, vers 1940, une théorie permettant de
comprendre 1’origine de 1’ouvrabilité d’un béton, en indiquant que le béton est un mélange
de pate et de granulats, dont il existe une quantité de pate minimum nécessaire au
remplissage des interstices entre les granulats. La quantité de pate supplémentaire
provoque une certaine dispersion des granulats, limitant ainsi les frottements
intergranulaires, et confere au matériau sa fluidité (Figure 2.2). Le volume de pate doit étre
donc supérieur au vide intergranulaire pour recouvrir et lubrifier les granulats par une
couche de pate en exces qui réduit la friction entre les granulats et améliore ainsi la

capacité d'écoulement du béton [66].

Figure 2.2 — Dispersion des granulats par exces de pate [65].

Le volume de pate (ciment + additions + adjuvants + eau efficace + air)
nécessaire dans un BAP est plus élevé que dans les bétons vibrés. Le rdole de la pate est

donc, d’écarter les granulats les uns des autres, afin de diminuer les frottements entre eux,
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ce qui favorise 1’étalement et la capacité au remplissage du béton [9, 64]. Ce volume de
pate, typiquement de 1’ordre de 330 a 400 1/m? [64], doit étre optimisé, par ’utilisation des
additions mineérales, pour lubrifier la structure granulaire et maintenir une homogénéité
permettant & la fois un écoulement sur de grandes distances et éviter la segrégation [67].
Selon Diederich [67], un certain nombre d'études ont montré que la spécificité autoplacante
d’un béton est fortement dépendante de la quantité et des propriétés d'écoulement de la

pate en tant que mélange de ciment, d’addition minérale, d’eau et d’adjuvant chimique.

2. 3.2.2 — Quantité de fines importante

La composition des BAP, généralement, comporte une quantité de fines (de
l'ordre de 500 kg/m?) importante pour assurer une maniabilité suffisante tout en limitant
les risques de ségrégation et de ressuage. Ces fines (particules < 125 um) proviennent du
ciment, des additions et des granulats. Toutefois, pour éviter des problémes d'élévation
excessive de la température lors de I'hydratation (et un co(t de formule trop €levé) dus a
une guantité trop importante de ciment Portland, le liant est souvent un composé binaire

voire ternaire de ses constituants (ciment + additions) [9, 59, 64].

Ce sont les exigences de résistance a la compression a 28 jours et les criteres de
durabilité imposées par les normes en vigueur qui déterminent le choix des additions
(cendre volante, laitier de haut fourneau, filler calcaire, etc.) et leur proportion respective
[64]. Selon Assié [59], Billberg a indiqué que I’introduction d’additions minérales entraine
une modification de la porosité de la matrice cimentaire et influence, enfin, les

caracteristiques mécaniques et autoplagantes du béton (Figure 2.3).
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2. Figure 2.3 — Influence de la finesse d’un filler sur le comportement rhéologique [59].
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La pate du béton doit étre fluide pour permettre I’écoulement, mais un simple
ajout d’eau n'est pas suffisant pour atteindre la fluidité. Par contre, un ajout d’eau trop
important se fait au détriment de la résistance, de la durabilité et de la qualité de parements
des bétons. Il est alors indispensable d'employer des SP qui permettent une meilleure

dispersion des particules fines du ciment et des additions minérales [67].

La norme européenne NF EN 934-2+A1 [68] définit le SP ou haut réducteur
d’eau comme un « adjuvant qui, sans modifier la consistance, permet de réduire fortement
la teneur en eau d'un béton donné, ou qui, sans modifier la teneur en eau, en augmente
considérablement l'affaissement/I'étalement, ou qui produit les deux effets a la fois ». Les
SP sont donc des polymeres a chaines macromoléculaires tres longues. La principale action
des molécules a longues chaines est de s’enrouler autour des particules de la poudre
(ciment + additions fines) et de leur conférer une charge hautement négative, de sorte
qu’ils se repoussent les uns les autres, conduisant a une défloculation et a une dispersion
des particules. L’eau initialement pigée entre les flocs est de nouveau disponible pour
I’hydratation ou pour fluidifier le mélange (Figure 2.4) [59, 69]. L’amélioration de la
maniabilité résultante peut étre exploitée de deux facons : par la confection de bétons de
tres grande fluidité ou de bétons a tres haute résistance [2].
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Figure 2.4 — Action des superplastifiants — Défloculation des grains de ciment [69, 70].

L’emploi de SP permet donc d’obtenir des bétons treés fluides a faible rapport E/C
et engendre ainsi, a partir d’un certain dosage, une diminution du seuil d’écoulement du
BAP se traduisant par une trés forte augmentation de 1’étalement (Figure 2.5) [69, 70]. Par
contre, la viscosit¢ du mélange n’est réduite que dans une moindre mesure puisque la
fraction volumique des suspensions solides reste invariable [69]. Toutefois, le dosage de

SP ne doit pas étre trop élevé (proche ou supérieur au dosage de saturation) sous peine
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d’augmenter la sensibilité du béton a des variations de teneur en eau vis-a-vis du probleme
de la ségrégation et du ressuage [59, 64]. En outre, d’apres [69], Sugamata et al., ont trouvé
que 1’augmentation du dosage de SP, a partir d’une certaine valeur caractéristique connue

comme étant le dosage a saturation, n’a plus d’influence sur la fluidit¢ du mortier.
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Figure 2. 5 — Influence du dosage en SP sur 1’étalement et la viscosité d’un béton [69].

2. 3.2.4 — Utilisation éventuelle d'un agent de viscosité

L’ajout d’un SP ayant pour effet d’augmenter la fluidit¢é d’un béton mais
également de réduire sa viscosité ; afin de minimiser ce dernier point, les BAP contiennent
souvent un agent de viscosité. Ces sont généralement des dérivés cellulosiques, des
polysaccharides (polymeéres issus de la biotechnologie) ou des suspensions colloidales, qui
interagissent avec 1’eau et augmentent en conséquence la viscosité de celle-ci [59]. Par
contre, quand la vitesse de cisaillement croit, par augmentation de la fluidité, ces longues
chaines de polymeres qui se fixent sur les molécules d'eau par enchevétrement, ont

tendance a s'aligner, ce qui diminue la viscosité [56].

Il peut paraitre paradoxal d'utiliser des agents de viscosité dans des BAP, puisque
d'un coté on augmente la viscosité du mortier et de l'autre on cherche a fluidifier le
mélange avec un superplastifiant. On voit d'ailleurs sur la figure 2.6 que, pour maintenir
I'étalement d'un mortier, la dose de superplastifiant croit avec le dosage en agent de

viscosité et sans aucun signe de ségrégation [56].
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Figure 2.6 — Influence du couple SP / Agent de viscosité sur un mortier [56].

Ces produits, comme les fines, ont pour réle d'empécher les mouvements libres
d’eau en réduisant le ressuage, de limiter les risques de ségrégation des granulats en
rendant la pate plus épaisse [64] et de maintenir la stabilité des mélanges cimentaires en

conservant une répartition homogeéne des différents constituants [56, 71].

Les agents de viscosité ont donc la réputation de rendre les BAP moins sensibles
a des variations d’eau a 1’égard des problémes de ressuage et de ségrégation. Tandis que,
leur utilisation peut conduire suivant les produits a des entrailnements d’air excessifs et a
une diminution de la fluidité [59, 64]. Il est a noter, que les agents de viscosité a base de
méthyl cellulose peuvent avoir une incompatibilité avec un fluidifiant a base naphtaléne et
peuvent également entrainer une quantité excessive d'air [56]. Petersson et Billberg ont
montré durant leur investigation sur le blocage des bétons autoplacants, que l'utilisation
d'un agent de viscosité provoque une perte d'ouvrabilité dans les BAP comparés a ceux qui
contiennent uniquement des fillers. Néanmoins, afin de maintenir la stabilité d’un BAP,
I'agent de viscosité peut étre utilisé, avec ou sans ajout minéral, quand le blocage n'est pas
le vrai probleme. En termes de rhéologie, les agents de viscosité agissent en augmentant a

la fois le seuil de cisaillement et la viscosité des mélanges, d’apres [71].

Leur utilisation semble utile dans le cas des bétons ayant des rapports eau/fines
élevés (car les fines ne sont pas toujours suffisantes pour fixer I'eau dans le béton) et peut

s’avérer superflue dans le cas de BAP ayant des rapports eau/fines faibles (notamment
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BAP de résistance supérieure a 50 MPa). Pour les bétons intermédiaires, leur utilité est a
étudier au cas par cas [64]. Par ailleurs, selon [72], Khayat a indiqué qu’il est difficile de
fabriquer un BAP ayant une grande fluidité et une bonne stabilité vis-a-vis du probléme de

la ségrégation et du ressuage sans utiliser un agent colloidal et du SP.

2. 3.2.5 — Faible volume de gravillons

Tous les types de granulats utilisés dans les bétons ordinaires peuvent étre
utilisés dans les BAP [73]. Pour la formulation des BAP, il est possible donc d’utiliser des
granulats naturels roulés, concassés, ou semi—concasses [74, 75]. Cependant, I’emploi des
granulats roulés demande moins d’eau que les granulats concassés et augmente
I’ouvrabilité et ’aptitude au compactage [9]. En outre, Khaleel et al. [75], ont rapporté que
I’utilisation des gravillons roulés augmente la capacité de remplissage, la capacité de
passage ainsi que la résistance a la ségrégation des mélanges en comparant aux bétons avec
des gravillons concassés. D'autre part, pour la méme proportion de mélange, les granulats
concassés produisent une résistance a la compression plus élevée que les granulats roulés
[76] ; neanmoins, la différence de résistance de compression entre les mélanges contenant
des gravillons concassés et ceux contenant des gravillons roulés est plus faible pour les
BAP que pour les bétons ordinaires [77].

Etant donné que les gravillons sont & l'origine du blocage du béton en zone
confinée, il faut en limiter le volume [64]. En effet, le blocage des granulats est provoqué
d’une part par la quantité importante de granulats dans le béton (plus de gravier, plus de
risques de blocages), et d’autre part par la taille des plus gros granulats par rapport a

I’ouverture entre armatures ou dans un confinement (Figure 2.7) [78].

Ecoulement |
_ » anulats
© @ TN g

Blocage
: @

Figure 2.7 — Blocage de granulats a travers deux armatures [78].
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Khayat a rapporté, pour avoir une bonne déformabilité du BAP, qu’il est
nécessaire de réduire le volume des gravillons, d’aprés [74]. La raison d’éviter les frictions
entre les particules des granulats, en limitant le volume des granulats grossiers, est
d'obtenir une bonne capacité de passage plutdt qu'une résistance élevée a la ségrégation.
Par ailleurs, limiter le volume des gravillons, réduira la résistance a la ségrégation [76].
D’apres [74], Aitcin rapporte qu’il est important de noter que bien qu'un exces des
gravillons pourrait diminuer le retrait de séchage, il augmentera, cependant, la quantité de
microfissures dans la pate. D'ailleurs, la présence de gravillons permet d'augmenter la
compacité du squelette granulaire du béton et donc de limiter la quantité de liant nécessaire
pour obtenir Il'ouvrabilité et la résistance souhaitées. En genéral, ces considérations
conduisent a adopter pour les BAP un rapport Gravillon/Sable (G/S) de I’ordre de 1, qui
peut étre revu a la hausse si le confinement est faible (dans un ouvrage peu ferraillé ou une
dalle par exemple) ou a la baisse dans le cas contraire [59, 64]. En outre, d’aprés [79],
’ACT! 211 indique que le rapport G/S augmente avec l'augmentation du poids unitaire sec
de gravillon, la diminution du module de finesse du sable, I’augmentation de la taille
maximale de granulats, I’augmentation de la résistance a la compression cible, ’utilisation
des gravillons angulaires au lieu d'arrondis, 1’augmentation de 1'affaissement souhaité,

I’utilisation de I'entraineur d'air ou manque d'adjuvants réducteurs d'eau.

En outre, pour avoir une autoplacité du béton, la taille maximale de granulats doit
étre réduite, afin de diminuer les frictions et d’éviter, enfin les blocages dans des zones
confinées [71]. Une haute friction entre les granulats provoque une augmentation dans le
seuil de cisaillement ainsi que la viscosité des mélanges [74]. D’ailleurs, une petite taille
des granulats offre une meilleure résistance a la ségrégation [76] et conduit a des propriétés
mécaniques d’un BAP plus élevées qu’une taille plus grande [75]. De ce fait, le diametre
maximal (Dmax) des gravillons dans un BAP est compris généralement entre 10 et 20 mm.
En effet, les risques de blocage pour un confinement donné augmentent avec Dmax, ce qui
conduit a diminuer le volume de gravillon. Le choix d'un Dmax plus important est donc
possible mais ne se justifie que lorsque le confinement est faible [64]. Selon EFNARC
[61], le diamétre maximal des gravillons dépend de la particularité de 1’application, mais

d’habitude, il est limité a 20 mm.

1 American Concrete Institute
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2. 4 — Classification des bétons autoplacants a 1’état frais

Les BAP sont classes en trois catégories (numeérotées de 1 a 3) suivant leur
domaine d’utilisation [64]. Le classement s’effectue suivant la valeur de D’intervalle
d’écoulement noté « | », qui désigne le plus petit espace a travers lequel le BAP doit
s’écouler de maniére continue pour remplir le coffrage, le type d’application (horizontal ou

vertical) et I’épaisseur (dans le cas d’application horizontale) et selon le tableau ci-apres :

Tableau 2.1 — Catégorie des bétons autoplacants

Application horizontale
Intervalle d’écoulement Application
(mm) Epaisseur <300 | Epaisseur > 300 verticale
mm mm
O @ | @
wim | @ | @ | @
® | ® | ©

O La catégorie 1 correspond aux BAP utilisés dans le cas de coulages horizontaux de
faible épaisseur (inférieure ou égale a 300 mm) et ayant un intervalle d’écoulement

« | » supérieur a 100 mm (communément appelés BAN — bétons autonivelants).

O La categorie 2 couvre principalement les BAP utilisés pour des applications
horizontales de forte épaisseur (supérieure a 300 mm) ou pour des coulages courants en

vertical. L’intervalle d’écoulement « | » est supérieur ou égal a 80 mm,

O La catégorie 3 est réservée aux BAP pour lesquels I’intervalle d’écoulement « | » est

inférieur a 80 mm (parties d’ouvrage exigu€s ou fortement ferraillées).

Pour les catégories 2 et 3, on distingue, en plus, deux sous-classes (2a, 2b et 3a,
3b) en fonction de la longueur maximale de cheminement horizontal du BAP dans le

coffrage (5 m pour 2a et 3a, 10 m pour 2b et 3b).
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2. 5 — Propriétés des bétons autoplacants a I’état frais

2. 5.1 — Propriétés principales d’ouvrabilité

Le BAP se distingue des bétons ordinaires principalement par ses propriétés a
1’état frais et sa capacité de moulage, d’enrobage et de compaction par le seul effet de la
gravité et sans vibration [64]. Selon I’AFGC! [64] et la RILEM? [80], ’ouvrabilité du BAP

se caractérise par trois propriétés principales :

O Mobilité en milieu non confiné (capacité de remplissage), par écoulement horizontale

dans les dalles armées ou non armées ;

O Mobilité en milieu confiné (aptitude a I'écoulement), par écoulement sans vibration

dans les coffrages de grande hauteur et dans les tuyaux de pompage, controlée par le
risque de blocage des gros gravillons ;

O Stabilité au repos a I’état frais conditionnant la résistance a la ségrégation dans les

phases précédant la prise et le durcissement.

Plusieurs méthodes d’essai alternatives (Tableau 2.2) ont été élaborées pour

évaluer ces propriétés fondamentales des BAP :

Tableau 2.2 — Propriétés d’ouvrabilité des BAP et méthodes d’essai alternatives [61]

) Méthodes d’essai
Propriétés
En Laboratoire Sur chantier
Etalement Etalement
. . £500 1500
Capacité de remplissage
Entonnoir en V Entonnoir en V
Orimet Orimet
L-Box J-Ring
Aptitude a I'écoulement U-Box —
Fill-Box —
Stabilité au tamis Stabilité au tamis
Résistance a la ségrégation
Entonnoiren V a 5 mn Entonnoiren Va5 mn

! Association Frangaise de Génie Civil
2 Réunion Internationale des Laboratoires d’Essais de Matériaux
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En France, trois essais de caractérisation de I’ouvrabilités des BAP ont été
recommandés par I’AFGC, comme essais de référence pour valider une formule de béton
autoplacant : 1’étalement au cone d’Abrams, 1’écoulement a la boite en L et la stabilité au
tamis [64].

2. 5.2 —Consistance des bétons autoplacants

L’ouvrabilit¢ ou la maniabilité est une qualité essentielle du béton, que soit
ordinaire ou autoplagant ; elle peut se définir comme la facilité offerte a la mise en ceuvre
du béton pour le remplissage parfait du coffrage et I’enrobage des aciers [81]. « L’aptitude
du béton frais a bien se mouler dans les coffrages et autour des armatures tout en restant
homogeéne, bref, a bien se mettre en place, est appelée ouvrabilité » [8]. Cette aptitude
s’apprécie, pour le béton autoplagant, par les mesures de sa consistance qui est caractérisee

par quatre parametres d'essai clés [60, 82] :

O Mobilité et capacité de remplissage en milieu non confiné, mesurées sous la forme d'un

essai d'étalement au cone d’Abrams « SF» conformément a la norme européenne
NF EN 12350-8.

QO Viscosité apparente, caractérisée par la vitesse d’écoulement qui peut étre évaluee par

mesure du temps #5990 « VS » (au cours de 1'essai d'étalement au cone d’Abrams) ou du
temps d’écoulement a l'entonnoir en V « VF » conformément a la norme européenne
NF EN 12350-9. L'écoulement d’un BAP a faible viscosité est trés rapide au départ,
puis s'interrompt. Un BAP a viscosité élevée continuera d’avancer lentement pendant

une durée prolongée.

O Aptitude a I'écoulement, mesurée par l'essai de boite en L (L-Box) « PL » conforme a la

norme européenne NF EN 12350-10 ou par l'essai d’écoulement a I’anneau (J-Ring)
« PJ » conforme & la norme européenne NF EN 12350-12.

L'aptitude a l'écoulement est liée a la capacité du mélange a 1’état frais a s'écouler sans
perte d’homogénéité, ou sans avoir de blocage dans des zones confinées et des
ouvertures étroites, telles que des zones de forte densité de ferraillage. La dimension
déterminante est I’intervalle d’écoulement « | ».

Pour des structures complexes avec un intervalle d'écoulement « | » inférieur a 60 mm,

des essais en vraie grandeur spécifiques peuvent se révéler nécessaires.
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Lorsque la densité d’armatures est faible voire nulle, il peut ne pas étre nécessaire de

specifier I'aptitude a I'écoulement en termes d'exigence.

O Résistance a la ségrégation, mesurée par l'essai de stabilité au tamis « SR » conforme a

la norme européenne NF EN 12350-11.

La valeur de stabilite au tamis, qui décrit la résistance a la ségrégation statique, est
fondamentale pour I'hnomogénéité et la qualité in situ du BAP.

La ségrégation statique ou la ségrégation du BAP au repos, aprés sa mise en ceuvre et
avant son durcissement, aura des conséquences plus graves sur les éléments de grande
dimension, mais également sur les dalles de faible épaisseur, et peut entrainer des
défauts de surface tels qu'une fissuration ou une surface fragile.

La stabilité au repos a 1’état frais devient un parameétre important plus les classes

d'étalement sont hautes et/ou plus les classes de viscosité sont basses.

A partir de ces quatre paramétres, les caractéristiques des BAP peuvent étre

specifiés, par classes de consistance ou valeurs cibles :

Tableau 2.3 — Classes de consistance des BAP selon NF EN 206-9 [60]

Etalement Viscosité apparente Aptitude a I'écoulement RESISt?nCE. ala
segregation
Entonnoir Stabilité
f .
Classe Eialen;l)etgt Classe | 50, | enV Classe | L-Box? ! ngge) Classe | au tamis
(mm)@ (s)? () (mm)® (%)°)
SF1 5504650 | VS1 <2 - PL1 =>0,80 <10
avec 2 avec 12 SR1 <20
SF2 | 6604750 | VF1 - <9 /'PJ1 | armatures | armatures
SF3 | 7604850 | Vs2 22 - PL2 >0,80 <10
avec 3 avec 16 SR2 <15
VF2 - 9a25 I'PJ2 | armatures | armatures

3) | a spécification d’'une classe peut &tre remplacée par une valeur cible.

b) Dmax = 40 mm.

¢ Dmax < 22,4 mm.

9 | a spécification d'une classe de l'aptitude a I'écoulement peut tre remplacée par une valeur minimale différente.
)

&) La spécification d'une classe peut étre remplacée par une valeur maximale différente.

Chacun de ces essais utilisés pour caractériser lI'autoplacité du béton est donc
associé a des valeurs limites définissant les classes du BAP. Ces classes sont reliées a des
contextes de mise en ceuvre. On peut voir dans la figure 2.8 suivante que les BAP peuvent

étre utilisés pour I'ensemble des situations de mise en ccuvre [67].
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Résistance a la

Viscosité ségrégation/capacité
de passage
VS?2 _, Capacité de passage
VE? Inclinées a définir pour SF1 et
SF2
VSlou?2 Verticales Vertical Résistance a la
VF1ou 2 erticales ségrégation a définir
ou valeur cible et minces pour SF3
Vsl ) Résistance a la
VEL Horizontales ségrégation a definir

pour SF2 et SF3

SF1

SF2

SF3

Etalement

Figure 2.8 — Propriétés des BAP a I'état frais pour différentes applications [67, 82].

2. 5.3 —Critéres d’acceptation des bétons autoplacants

Des critéres d’acceptation du BAP (Tableau 2.4), basées sur la connaissance

expérimentale de chacune des méthodes d’essai suivantes, ont été recommandées par

EFNARC. Toutefois, des valeurs en dehors de ces plages peuvent étre acceptables si une

performance satisfaisante a été démontrée.

Tableau 2.4 — Critéres d'acceptation d’un béton autoplagant (Dmax <20 mm) [61]

Valeurs limites
Meéthode Unité — _
Minimum Maximum
Etalement au cone d’ Abrams (SF) (mm) 650 800
Temps d’étalement de 500 mm (5) (s) 2 5
J-Ring (PJ) (mm) 0 10
Entonnoiren V (t,) (s) 6 12
Boite en L (PL) (H,/H,) 0,8 1,0
Stabilité au tamis (SR) % 0 15
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2. 6 — Méthodes de formulation

2. 6.1 — Principe de formulation

La formulation du BAP repose sur les mémes critéres habituellement choisis
pour la formulation des bétons vibrés (BV) « résistance mécanique, durabilité, etc. ».
Toutefois, en plus de ces criteres, les BAP doivent satisfaire a deux propriétés
contradictoires a 1’état frais, comme a été discuté au 8 2.3.1: une bonne fluidité pour
assurer une bonne mise en place ; et une bonne viscosité pour éviter les problémes de la
ségrégation [83]. La figure 2.9 suivante, décrit la démarche généralement adoptée pour la

formulation des BAP :

Diameétre
maximal
réduit

Quantité de
granulats
réduite

Quantité de

Fluidifiants 3 1
fines élevée

Résistance a
la ségrégation
statique

Résistance a
la ségrégation
dynamique

Bonne
fluidité

Bétons
autoplagants

Figure 2.9 — Principe général de formulation d’un béton autoplagant [83].

Le comportement d’un BAP a 1’état frais se différencie donc notablement de
celui d’un béton ordinaire. Son ouvrabilité se décline classiquement suivant : sa mobilité
en milieu non confiné (bonne fluidité), sa mobilité en milieu confiné (résistance a la
ségrégation dynamique) et sa stabilité au repos (vis a vis de la ségrégation statique et du
ressuage). La formulation d’un tel béton est donc plus complexe que celle d’un béton

traditionnel et implique une composition spécifique [65].
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Un certain nombre de méthodes de formulation des BAP ont été développées a
travers le monde, basées sur differentes approches expérimentales (approche japonaise,
approche suédoise, approche du LCPC?, etc.) pour répondre aux exigences d’ouvrabilité de
ce type de béton [59]. Chaque méthode a été développée pour ses propres conditions et
environnement spécifiques, et possede ses propres caractéristiques distinctives et des
limitations inhérentes. Cela rend également difficile de comparer une méthode a l'autre. Par
conséquent, la compréhension des conditions spécifiques semble étre trés importante lors
de I'application de ces méthodes. Un mélange d'essai de convenance pour une application
particuliére lors de la formulation ainsi qu'une compréhension de l'effet de chaque
composant sur les propriétés du mélange sont toujours trés nécessaires [73]. Quelques

méthodes principales de formulation rapportées par la littérature sont cependant présentées.

2. 6.2 — Méthode Générale

L’approche japonaise, considérée comme la méthode générale de formulation, a
été développée a I'Université de Tokyo par Okamura, Ozawa et ses coequipiers [80]. Cette
méthode, relativement simple (Figure 2.10) et selon les étapes suivantes, consiste d'abord a
fixer le dosage de gravillon dans le béton et celui du sable dans le mortier d’une maniére
que I’autoplagité du béton peut étre atteinte facilement en ajustant seulement le rapport

Eau/Poudre (E/P) et le dosage de SP par I’optimisation de la pate liante [57] :

QO La teneur volumique du béton en gravillon est fixée & 50 % du volume des solides, ce

qui permet d’éviter les risques de blocage.

O Le volume de sable est fixé a 40% du volume total du mortier, ce qui permet d’assurer
une bonne ouvrabilité. Les fines inférieures a 90 um sont considérées comme une
poudre au méme titre que les liants [56, 84, 85], tandis que EFNARC [82],

recommande les particules < 125 um comme une poudre.

O L'optimisation de la pate liante s'effectue sur un mortier caractérisé conjointement par
un essai d'étalement au cone et un essai d'écoulement a I'entonnoir en V (Figure 2.11).

La teneur volumique en sable égale a 40% du volume total du mortier.

O Le dosage en SP et le rapport E/P sont ajustés de maniére a obtenir une viscosité
suffisante (mesuree par le temps d'écoulement par I'entonnoir en V) et une fluidité

importante (mesurée par I'étalement au céne) du mortier.

! Laboratoire Central des Ponts et Chaussées
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Limited Gravel Content 50% of solid volume

Appropriate Mortar

—1 Limited Sand Content 40% of mortar volume

=] Higher Deformability

Higher dosage of SP
Lower W/C

-1 Moderate Viscosity

Figure 2.10 — Méthode de formulation d’un béton autoplagant [57].

70 mm
M —

30 mm

flow cone
240 mm

60 mm

-

30 mm

Figure 2.11 — Cone pour mesurer 1’étalement des mortiers et entonnoir en V pour mesurer le

temps d’écoulement des mortiers [57].

Les mesures de I'étalement au cone et le temps d'écoulement par I'entonnoir en V
sont convertis respectivement en deux grandeurs adimensionnelles : étalement relatif et
vitesse relative d'écoulement [56, 86] :

L’étalement relatif : G = (d? — dy?)/dy* (2.1)
La vitesse relative : R, =10/t (2.2)

Ou: -d, estle diamétre inférieur du cone (= 100 mm)
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- d est la moyenne d'étalement de deux médianes (en mm)

- t est le temps d'écoulement a I'entonnoir (en s)

Le terme I;,, caractérise la fluidité du mortier (plus I;,, est grand plus le mortier
est fluide) alors que le terme R,,, caractérise sa viscosité (plus R,,, est petit, plus la viscosité
est grande). D'aprés leur expérience, il faut ajuster le dosage de SP et le rapport E/P afin

d’avoir simultanément I,, = 5 et R,,, entre 0,9 et 1,1 pour obtenir un BAP acceptable [80].

D'un point de vue pratique, on a une relation linéaire entre I, et R,,, pour un
dosage en SP donneé et quand la teneur en eau varie (Figure 2.12). On peut déterminer
donc, pour chaque dosage en SP et pour chaque combinaison de fines, le rapport R,,,/I;,, @
I'aide d'un seul mortier. Le SP a essentiellement un effet sur I'étalement, alors que la teneur
en eau affecte fortement la fluidité et la viscosité. L'ouvrabilité et I'aptitude au remplissage
doivent étre vérifices, a l'aide des essais d’ouvrabilit¢ du BAP et les ajustements
nécessaires réalisés. La résistance en compression est corrigée, si nécessaire, en jouant sur
les proportions de liants (une résistance insuffisante sera compensée par une augmentation
du volume de ciment au détriment d'une addition minérale moins active) [56].
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Sp/P=0.8%
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Figure 2.12 — Relation entre les termes I;,, et R,,, pour différents dosages en superplastifiant
(Sp/P) et différents rapports volumiques (Vyy, /Vp) [56].
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L’approche japonaise a été développée pour les bétons sans agent de viscosité
tandis qu’elle conduirait a la formulation de bétons trés visqueux [62] et qu’elle pourrait
étre étendue aux bétons avec agent de viscosité [56]. Plusieurs modifications et différents
développements ont été apportés a cette méthode. Selon Phan [62], des chercheurs ont
réussi grace a I’utilisation d’additions minérales (fillers calcaire, cendres volantes, laitiers
de hauts fourneaux), a augmenter le dosage de sable dans le mortier et donc a réduire le
volume de la pate, et particulierement du ciment, dans le béton ; d’autres ont trouvé qu’il
est possible d’augmenter le volume du gravillon dans le béton a la hauteur de 60% du

volume solide total, et d’obtenir un béton autoplacant.

2. 6.3 — Formulation CBI (Suéde)

La formulation CBI (ou suédoise), c’est une méthode développée par CBI*. Elle
se caractérise par la prise en compte de l'effet du confinement. Le principe de cette
méthode s’appuie sur des travaux d’approche d’évaluation du risque de blocage effectués
par Ozawa sur des mélanges de pate de ciment et de granulats de différentes tailles, passant
a travers différents espacements d’armatures [62]. Cette méthode permet d’optimiser la
taille maximale des granulats par rapport a I’espacement entre les armatures, et le volume

des granulats dans le béton [78].

Elle a montré, Pour chaque taille de granulats, 1’existence d’une teneur
volumique critique de granulats en deca de laquelle le risque de blocage est nul et au-
dessus de laquelle le blocage est systématique. Cette teneur volumique critique est fonction
de I’espacement entre les armatures (par rapport a la taille des granulats) et de la forme des
granulats (roulés ou concassés). Cette méthode suppose que le phénoméne de blocage est
indépendant de la nature de la pate, pourvu que celle-ci soit suffisamment fluide [62, 78].

Ainsi, la methode CBI fournit une relation qui détermine le risque de blocage R, :

R —Z i
b ; Vcrit,i

Ou V;, est la proportion volumique des granulats de taille i, par rapport au volume

(2.3)

total du béton. V. ; est la teneur volumique critique de cette fraction granulaire de taille i.

1 Cement och Betong Institutet
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Le coefficient du risque de blocage R, doit étre inférieur a 1 pour obtenir un béton

satisfaisant. Une valeur proche de 1, indique une forte probabilité de blocage [56].

En utilisant cette approche pour évaluer le risque de blocage d’un béton, la

relation (2.3) est réecrite comme suit :

Vcrit,i

Ry =(1- Vp)-Z - (2.4)

Avec y;, la proportion volumique de granulats de taille i rapportée au volume

total des granulats et V, est le volume de la pate dans un volume unite de béton.

A partir de cette relation, on peut déduire, pour chaque rapport Gravillon/Sable
(G/S), le volume minimal de pate pour éviter un blocage en écrivant R, = 1. Le rapport
E/C de la pate et le type du ciment sont choisis en fonction de la classe de résistance visee.
Le dosage du SP est optimisé pour obtenir un écoulement autoplacant caractérise
essentiellement par le cone d’Abrams (un étalement de 700 mm est jugé adéquat) et la
boite en L (un rapport d'hauteurs H,/H; doit rester au-dessus de 0,8) [71]. Cette méthode
propose une meilleure optimisation du squelette granulaire, mais le critére de blocage n’est

pas général pour tout type de granulat [87].

2. 6.4 — Formulation LCPC (France)

La formulation francaise est une approche développée au LCPC par de Larrard et
Sedran. Elle est basée sur le modéle d’empilement compressible qui passe par
I’optimisation de la porosité du systéme formé par les grains solides. D’apres les auteurs,
un arrangement optimal du squelette granulaire permet d’obtenir une meilleure résistance
et une plus grande ouvrabilité. Cette approche est la synthése de quinze années de
recherche et fait I’objet d’un logiciel BétonlabPro qui prend en compte tous les parametres
de calcul de cette démarche pour différents types de béton (béton ordinaire, béton a haute

performance, béton autoplagant, etc.).

Pour un BAP, les grandeurs exigées a 1’état frais sont un étalement au cone
d’Abrams supérieur a 600 mm, un seuil de cisaillement inférieur & 500 Pa, et une viscosité
plastique comprise entre 100 et 200 Pa.s (grandeurs rhéologiques mesurées au rhéometre a
béton, le BTRhéom). Ces criteres correspondent selon les auteurs a un béton assez fluide et

qui ne présente pas de ségrégation [62, 78].
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2. 7 — Propriétés rhéologiques des bétons autoplacants

La rhéologie, c’est 1’étude de la déformation et de I'écoulement des matériaux
sous l'influence des forces qui leur sont appliquées. La déformation et I'écoulement sont en
fait les conséquences de mouvements relatifs des particules d'un corps les unes par rapport
aux autres. Cependant, dans le cas des matériaux fluides, on s’intéresse plus
particulierement a leur écoulement [88]. Par ailleurs, I’étude des propriétés rhéologiques
du béton peut commencer des le contact eau-ciment et peut s’étendre jusqu’a la prise
initiale [72].

La caractérisation du BAP a I’état frais peut se faire a I’aide d’étude de ses
propriétés rhéologiques intrinseques telles que le seuil de cisaillement ou la viscosité
plastique. Ces propriétés fondamentales de la rhéologie ne se déterminent pas a 1’aide des
essais technologiques utilisés pour évaluer les propriétés spécifiques d’ouvrabilité¢ du BAP,
méme si les grandeurs mesurées en dépendent [59]. Il est admis que la viscosité est liée au
temps d’écoulement mesuré a I’entonnoir en V, alors que le seuil de cisaillement dépend
de I’étalement [69, 89]. De nos jours, des nouveaux appareils basés sur une approche plus
fondamentale et rhéologique ont été développés pour une meilleure caractérisation du
comportement lors de 1’écoulement et de la mise en place du béton frais, en particulier, le
béton plus fluide qui était, auparavant, automatiquement associé aux problémes de
ségrégation et une faible résistance a la compression [90].

2. 7.1 — Définitions

2. 7.1.1 — Contrainte de cisaillement T [Pa]

Au cours d’un mouvement laminaire de cisaillement, les couches du matériau
sont animées de mouvement relatif les unes par rapport aux autres : deux couches
successives, au contact I’une de 'autre, se déplacent relativement 1’une par rapport a
Iautre. Il en résulte I’apparition de contraintes (contraintes de cisaillement) qui s’exercent
tangentiellement a la surface de la couche [91]. Ainsi, la contrainte de cisaillement est la

force exercée par unité de surface du fluide :

dF

== (2.5)

T

Avec : dS : Surface élémentaire d’une couche cisaillée

dF : Projection tangentielle de la force de frottement sur dS
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2.7.1.2 — Vitesse de cisaillement y [s~1]

Souvent appelée « gradient de vitesse » ou « taux de cisaillement », il s’agit de la
vitesse de déformation de deux couches successives de matériau cisaillé, qui représente

donc la dérivée par rapport au temps de la déformation de cisaillement [91].

2. 7.1.3 — Rhéogramme

Une rhéogramme, aussi appelée courbe d’écoulement d’un fluide en régime

permanent, est une représentation graphique de I’évolution de la contrainte de cisaillement
(1), en fonction de la vitesse de cisaillement (y) [91], ou de 1’évolution de la viscosité

apparente (1), en fonction de la vitesse de cisaillement (y) [92].

2.7.1.4 — Rhéométres

Les rhéometres sont des appareils utilisés pour determiner le comportement
rhéologique du matériau (liquide, péate, mortier, béton). lls peuvent étre classes
grossierement en trois grandes catégories, selon leur régime de fonctionnement
(permanent, transitoire ou dynamique) [93]. Ces appareils permettent de mesurer
directement le seuil de cisaillement statique de la suspension. Ils permettent aussi d’établir
les courbes d’écoulements (t,y) des matériaux ou des bétons testés. A partir de ces courbes
d’écoulement on peut calculer les différents types de viscosité et déduire le type de
comportement du béton [78]. Le rhéomeétre fonctionnant en régime permanent de type
couette (Figure 2.13) est le plus utilisé dans les études concernant les pates, mortiers ou
bétons. Ce dispositif consiste a cisailler une substance entre deux surfaces solides, 1’'une
immobile et I’autre mobile. Les systtmes de mesure peuvent exister en différentes

géométries : plan-plan, cone-plan et cylindres coaxiaux [91, 78] :

- -

Plan-Plan Cone-Plan Cylindres coaxiaux

Figure 2.13 — Géomeétries de cisaillement de type Couette [78].
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2. 7.2 —Types de comportements rhéologigues

Le comportement rhéologique est la maniere dont se déforme un élément de
volume soumis a des contraintes imposées [94]. Ainsi, les propriétés rhéologiques des
différents fluides sont définies selon I’allure de leur courbe d’écoulement [12]. De
nombreux modeles (courbes d’écoulement) ou lois de comportement, reliant la contrainte
de cisaillement a la vitesse de cisaillement, ont été développés afin de décrire les

comportements rhéologiques les plus couramment rencontrés [95, 96].

2.7.2.1 — Courbes d’écoulement linéaires

On distingue dans cette catégorie deux types de matériaux. Des fluides ayant un
comportement exclusivement visqueux (I’écoulement se produit dés qu’il y a une
contrainte de cisaillement), appelés « Fluides newtoniens» ou viscoplastique
(I’écoulement ne se produit que lorsque les contraintes dépassent une valeur minimale,
appelée seuil de cisaillement « T, »), appelés « Fluides de Bingham » [91]. Leurs lois de

comportement sont caractérisées par des équations simples :
Fluides newtoniens : T=Uuy (2.6)

Fluides de Bingham : T="1y+uy (2.7)

Un fluide est dit newtonien lorsque sa viscosité ne dépend ni de sa vitesse de
cisaillement, ni du temps pendant lequel le fluide est cisaillé. La plupart des fluides usuels

(eau, huile, alcool, lait, etc.) sont des fluides newtoniens [93].

2.7.2.2 — Courbes d’écoulement non linéaires

Pour chacune des deux familles de comportement (exclusivement visqueux ou
viscoplastique), il existe des modeles complémentaires pour lesquels la viscosité n'est pas
constante, tout dépendant de la vitesse de cisaillement [97]. La viscosité évolue avec la
vitesse de cisaillement lorsque 1’écoulement d’une substance n’est pas linéaire [12]. On

retrouve dans cette catégorie quatre comportements :

O Deux rhéofluidifiants (n < 1), ’'un avec et ’autre sans seuil de cisaillement, si la
courbe d’écoulement présente une concavité tournée vers 1’axe des vitesses de
cisaillement [91]. Ce sont des écoulements pseudoplastiques, pour lesquels la viscosité

apparente diminue lorsque la vitesse de cisaillement augmente [12]. La contrainte de
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cisaillement croit moins vite que la vitesse de cisaillement et 1’écoulement est de plus

en plus rapide quand la contrainte augmente [92]. Il s'agit des corps fluidifiants [97].

O Deux rhéoépaississants (n > 1), I’un avec et ’autre sans seuil de cisaillement, si la
courbe d’écoulement présente une concavité tournée vers 1’axe des contraintes de
cisaillement [91]. Ce sont des ecoulements dilatants, pour lesquels la viscosité
apparente augmente avec la vitesse de cisaillement [12]. La vitesse de cisaillement croit
moins vite que la contrainte de cisaillement et 1’écoulement est de plus en plus lent

quand la contrainte augmente. Il s'agit alors des corps épaississants [97].

Ces fluides d’écoulement non linéaire, sont souvent décrits par des modeles

mathématiques obéissant a des lois de puissance, comme ceux donnés au tableau suivant :

Tableau 2.5 — Modeles de courbes d’écoulement non linéaires [92]

Fluide Modele Nom
Exclusivement visqueux T =ky" Ostwald de Waele (n < 1)
Viscoplastique T="1Ty+ ky" Herschel-Bulkley (n > 1)
Ou: -k :D’indice de consistance

- 1 : I’indice de fluidification (rhéofluidification ou rhéoépaississement)

La figure 2.14 suivante illustre les six différents types de courbes d’écoulement
caracterisant les comportements rhéologiques des fluides.

A - R A - Rhéoﬂuidif fi_"f‘_‘,_.
& o
Q,\
¥
&
o -
aewt©
%o ‘E\md“ﬁ
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Courbes d’écoulement linéaires Courbes d’écoulement non linéaires

Figure 2.14 — Les six différents types d’écoulement de la matiere [78].
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2. 7.3 — Grandeurs rhéologigues

2. 7.3.1 — Seuil de cisaillement T, [Pa]

C’est la contrainte de cisaillement minimum a atteindre pour que le fluide
s’écoule. Pour des contraintes plus faibles que cette valeur critique, le corps ne présente
pas de déformation permanente et il se comporte comme un solide [91, 95] élastique
pouvant se déformer de facon réversible selon la loi de Hooke. Par contre, dés que la
contrainte de cisaillement dépasse le seuil de cisaillement (z,), le matériau se comporte
comme un fluide visqueux et s’écoule d’une fagon irréversible [12]. Les fluides ne
possédant pas t, sont dits exclusivement visqueux (ils s’écoulent quelle que soit ’intensité
de la force) ; ceux qui en possedent un sont dits viscoplastiques (ils ne commencent a
s’écouler qu’une fois que la force de cisaillement appliquée a atteint une valeur limite,
appelée seuil d’écoulement) [12, 91]. Le seuil d’écoulement doit étre faible dans le cas du

BAP pour lui permettre de s’écouler sous son propre poids (voir Figure 2.17) [92].

2. 7.3.2 - Viscosité u [Pa.s]

Au repos, un fluide peut étre considéré comme un ensemble de couches
moléculaires paralléles et soumis a une contrainte tangentielle, une des couches du liquide
se déplace par rapport a celle qui lui est sous-jacente. En raison du frottement permanent
sur les molécules de la seconde couche, le mouvement est transmis partiellement. Ainsi,
chaque molécule de fluide ne s'écoule pas a la méme vitesse (Figure 2.15). Cet effet de
retard, provoqué par la friction interne des molécules de la couche sous-jacente sur celle de

la couche supérieure, est appelé « la viscosité » [93].

Surface Mobil/e; Viscosité

IFIuide

Plan Mobile Force Tangentielle
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Plan Fixe

Figure 2.15 — Schéma du glissement des couches [93].
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La viscosité est donc la résistance a 1'écoulement de la maticre (c’est-a-dire, d'un
systéme soumis a une contrainte tangentielle). Le coefficient de viscosité est une grandeur
physique qui sert a caractériser le comportement rhéologique des matériaux et joue, ainsi,
un réle essentiel dans la rhéologie des fluides [93]. Il est défini généralement comme étant
le rapport entre la contrainte de cisaillement (t) et la vitesse de cisaillement ()

correspondante (Equation 2.8) :
T
U= o [Pa.s] (2.8)

Les fluides newtoniens ont 1’écoulement le plus simple. T est directement
proportionnelle a y. La viscosité du matériau (u) est un coefficient de proportionnalité
constant, représentée par la pente de la courbe et indépendante de y [12]. Elle est appelée,
souvent, par certains auteurs « viscosité apparente » [78]. Une autre viscosité du matériau,
appelée « viscosité plastique » (up), définie comme la pente de la courbe d’écoulement du
matériau en chaque point [92]. Ainsi, up d’un fluide de Bingham, appelée up de Bingham
par certains auteurs [78] et qu’on note (up), est une constante, étant donné que la courbe

d’écoulement est rectiligne (Figure 2.16). Les viscosités apparentes sont égales a up [92].

4 Fluide de Bingham T
T=T,+ iltg) Herschel-Bulkley

r=r,+ky" @>1

Fluide Newtonien

T=1y

u
1 ; Fo

v

Figure 2.16 — Différents types de modeéles d’écoulement [78].

Pour un comportement rhéologique de type Herschel-Bulkley (Figure 2.16), la
viscosité plastique (pente de la courbe d’écoulement) qui est variable a chaque point de la
courbe, est la dérivée par rapport au gradient de vitesse de I’équation de 7 indiquée au
tableau 2.5 :
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pup = n. ky™ 1 (2.9)

2. 7.4 — Comportement rhéologique du béton frais

Le développement de rhéomeétres dédiés a I’étude de la rhéologie des bétons frais
a permis d’identifier le comportement rhéologique des bétons a 1’¢tat frais [98]. Un bon
nombre de chercheurs ont alors travaillé sur le comportement du béton en écoulement et
principalement soumis a des contraintes de cisaillement, a I’aide d’un viscosimétre ou d’un
rhéomeétre qui permettent de déterminer les caractéristiques intrinseques au matériau [94].
Plusieurs modeéles existent pour décrire le comportement des matériaux cimentaires en
régime permanent. Il ressort de ces modéles que les matériaux cimentaires sont des fluides
viscoplastiques, puisque 1’écoulement ne se fait que lorsqu’un certain seuil de cisaillement

soit dépassé, obéissant généralement au modele de Bingham (Figure 2.17) [92, 94].
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Figure 2.17 — Comportements rhéologiques pour différents types de béton [59].

La campagne d'essais réalisés par Ferraris et de Larrard [99] conduit & une
modification de I'nypothese largement utilisé que le béton se comporte comme un fluide de
Bingham. Il apparait, d’apres 1’analyse des résultats, que la relation entre la contrainte et la
vitesse de cisaillement n'est pas strictement linéaire [100] dans le cas des bétons tres
fluides [97]. Elle est généralement rhéoépaississante dans le cas des BAP et les pates
contenant du superplastifiant [78] et que le béton autonivelant suit d’avantage un

comportement de Herschel-Bulkley que de Bingham [56, 59].
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Le modeéle a trois parametres Herschel-Bulkley a été trouvé pour étre mieux en
mesure de décrire le comportement non linéaire du béton frais que le modele linéaire a
deux parameétres de Bingham. En outre, ce dernier, dans le cas des BAP, conduit parfois a
des seuils d’écoulement négatifs, inacceptables physiquement ; or que pour le modéle de
Herschel-Bulkley, le seuil d’écoulement a toujours une valeur positive qui est
raisonnablement bien corrélée avec les résultats des essais au cone d’ Abrams (affaissement
ou étalement) [99]. Cependant, la nécessité d’identifier les trois paramétres (t,, k et n),

rend I’utilisation de ce mode¢le difficile [56].

Ferraris et de Larrard [99], ont, alors, propose une nouvelle approche avec un
modéle de Bingham « modifié » (Figure 2.18) basé sur le modéle de Herschel-Bulkley,
mais ne contenant que deux parametres rhéologiques indépendants et permet d'éviter le
probléme des seuils négatifs. La courbe (r — y) de Herschel-Bulkley est remplacée dans
I’intervalle [0, Vmmax] par une ligne droite obtenue par régression linéaire sur la plage
expérimentale, ou y,,,, représente ici le gradient maximum de vitesse appliqué a
I’échantillon durant 1’essai (égale a 6 s~1 en général) et le point de départ (0, t,) de cette
droite est la valeur du seuil d’écoulement (7,) obtenue avec le modeéle de Herschel-

Bulkley. u est déduite des autres parametres de ce modele, selon la relation suivante [101] :

3k
n+2

p= oy 210

e s hel -Bulkley
Eingham (par regession lingaite do moment de torsion (vitesse de

Totation] . . .
= = Binsham modifie (par regession lineaire du modele de HB)

30040

TE
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20040

15040

Conmtramie de asallement (Pa)

i 1 2 3 4 5 &
Gradient de déplacement (=)

Figure 2.18 — Approximation linéaire du modéle de Herschel-Bulkley par le modele de
Bingham [101].
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Certains auteurs [102, 103], ont proposé, pour les bétons autoplacants, un modele
basé sur celui de Bingham (Equation 2.11) permettant de décrire de fagon satisfaisante

I’écoulement de ces matériaux.
T =1y + uy + Cy? (2.11)
Avec : ( : est une constante
Enfin, la propriété commune des matériaux cimentaires, du point de vue
rhéologique, est la présence d’un seuil d’écoulement (75) méme s’il peut etre dans certains
cas tres petit (par exemple, pour les pates cimentaires). L’ordre de grandeur des propriétés

rhéologiques fondamentales des différents matériaux a base de ciment Portland est

présenté dans le tableau suivant [104] :

Tableau 2.6 — Propriétés rhéologiques des pates, des mortiers et des bétons

Matériaux Pgte de Mortier Be@on BAP B(_etor_1
ciment fluide ordinaire
Seuil de
cisaillement 10 - 100 80 — 400 400 50 — 200 500 — 2000
7, [Pa]
Viscosité plastique | 5y 4 1-3 20 20-100 | 50—100
u [Pas]
Rupture Significative | Négligeable | Aucune Aucune Aucune
structurelle

2. 8 — Propriétés des bétons autoplacants a 1’état durci

2. 8.1 —Résistance a la compression

La résistance a été longtemps considérée comme la qualité essentielle, pour ne
pas dire la seule, a rechercher pour un béton. D’ailleurs, 1’ouvrabilité et la résistance sont a
¢tudier de pair, lors de la formulation, car elles sont étroitement dépendantes 1’une de
I’autre et d’autant plus qu’elles varient en sens inverse en fonction de certains facteurs
essentiels de la composition du béton [81]. Pour les bétons ordinaires, la résistance (en
général) est le paramétre principal a optimiser, alors qu’avec les BAP leur ouvrabilité est le
facteur principal & optimiser. Le rapport E/C est le paramétre qui contrble la résistance

d’un béton ordinaire, par exemple un faible rapport E/C correspond a une résistance en
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compression élevée. Or, pour les BAP, ce méme parameétre E/C est relié principalement a
la fluidité ou a la viscosité du béton. En effet, la résistance a la compression, une priorité
dans la formulation des bétons ordinaires, est devenue un élément sujet & une vérification
dans la formulation des BAP [78].

Cependant, grace notamment a une résistance a la ségrégation élevée, le BAP a
une structure plus homogéne que le béton ordinaire vibré. La structure d’un BAP est donc
supposée étre plus compacte et plus homogene que le béton ordinaire vibré, en conférant
une amelioration au niveau de la résistance mécanique [78]. De ce fait, a un rapport E/C
équivalent, les BAP présentent souvent une résistance mécanique plus élevée qu’un béton

ordinaire (Figure 2.19).
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Figure 2.19 — Evolution de la résistance mécanique d’un BAP et d’un BV [105].

L’utilisation des fillers dans la formulation des BAP génére une accélération de
sa résistance mécanique aux jeunes ages [70]. Lorsqu’elles sont bien défloculées par les SP
dans le béton, les particules fines des fillers favorisent I’hydratation du ciment,
principalement par un effet physique, et conduisent a une matrice cimentaire de structure
plus dense. Ces effets ont une influence sensible sur la résistance mécanique jusqu’a 28
jours puis deviennent moins significatifs par la suite [59]. D’apres [59, 70], Pour Petersson
cette augmentation de résistance est d’autant plus marquée pour les BAP que la finesse du
filler est importante (Figure 2.20).
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Figure 2.20 — Résistance mécanique d’un BV et de deux BAP (de formulations différentes)
[59].

En outre, les SP et les agents de viscosité ont des répercussions sur la résistance
mécanique des BAP. Selon [59, 70], Felekoglu et al. ont indiqué que la résistance aux
jeunes ages diminue sensiblement en présence de 1’agent de viscosité. Par contre, Shi et al.
ont remarqueé que certains SP entrainent des effets secondaires comme le retard de la prise
qui aboutit a ’augmentation de la résistance mécanique au jeune age. Cependant, a long
terme, la résistance a la compression des BAP est, soit inférieure a celle des BV, ce qui est
attribué aux quantités importantes de fluidifiant et a la présence du filler calcaire, soit égale
a celle des BV [70].

La résistance a la compression peut étre influencée par des parametres de la
formulation (volume de pate, le rapport E/C et le rapport E/L). D’apres [70], Turcry et al.
rapportent que le volume de pate a un effet réel mais limité sur la résistance a la
compression en observant une diminution de 12% de la résistance pour une augmentation
de 57% du volume de pate. De méme, Pineaud remarque que le volume de péate a une
faible influence sur la résistance en compression, d’aprés [70]. Kolias et Georgiou [106]
ont constaté que lorsque le volume de pate augmente, la résistance diminue et que cette
diminution est plus accentuée pour des faibles rapports E/C. Ce rapport E/C est aussi un

facteur déterminant de la résistance a la compression. D’apres [107], le développement de
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la résistance est d’autant plus rapide que le rapport E/C est faible (Figure 2.21).
Parallelement au volume de pate, le rapport E/L est considéré comme 1’un des facteurs les
plus influents sur la résistance en compression des BAP, néanmoins, Pineaud a montré que

son influence est comparable a celle obtenue par d’autres auteurs sur des BV, d’aprés [70].
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Figure 2.21 — Evolution de la résistance en compression des BAP [107].

2. 8.2 —Résistance a la traction

Le BAP, comme le béton ordinaire, peut-étre fourni avec toute classe de
résistance a la compression spécifiée. Pour une classe de résistance de béton donnée, la
résistance a la traction des BAP peut étre assurée a étre identique a celle d'un béton
ordinaire étant donné que le volume de pate (ciment + fines + eau) n'a aucun effet
significatif sur la résistance a la traction [82]. Cependant, Sonebi et Bartos ont trouvé que
la résistance a la traction par fendage du BAP a 28 jours est plus élevée que celle du béton
traditionnel, d’apres [107]. Mais, les valeurs de résistance a la compression du BAP et du
béton traditionnel a 28 jours sont différentes. D’aprés [79], Klug et Holschemacher ont
constaté que pour une résistance a la compression donnée, la résistance a la traction était
comparable ou légérement supérieure a celle du béton conventionnel. Felekoglu et al.
[107], ont également montré que la résistance a la traction par fendage des BAP est
habituellement plus élevée que celle du béton traditionnel en raison d'une meilleure
homogénéité provenant de la production sans vibration. Selon [69], Leeman et al. ont
indiqué que cette augmentation a ¢été attribuée a 1’amélioration de la qualité de I’interface

pate-granulats dans les BAP qui est liée a I’ajout des fines dans leurs composition.



Chapitre 2 : Béton Autoplacant — Concept et Formulation 76

En ce qui concerne la résistance a la compression et la résistance a la traction des
BAP, Domone [77], a indiqué que le rapport entre la résistance en traction et la résistance
en compression des BAP est similaire a celui des BV. L’AFGC [64], a rapporté que le
rapport entre les résistances des BAP est a priori peu différent de celui des BV. Toutefois,
il est conseillé, lorsque la résistance en traction présente une importance particuliére pour
une application donnée, d’effectuer des mesures préliminaires lors des essais de
qualification de la formulation. Gibbs et Zhu [105], ont fait des tests comparant les BAP

aux BV, sur des éléments standards :

O Des cubes de 150 mm, pour mesurer la résistance a la compression ;

QO Des cylindres pour mesurer la résistance a la traction par fendage.

Le tableau suivant présente les résultats des résistances obtenues a 28 jours :

Tableau 2.7 — Résistances a 28 jours pour des éléments standards [105]

Résistance a 28 jours BAP Référence (BV)
Résistance a la compression (MPa) 47,2 37,1
Résistance a la traction (MPa) 3,4 2,4
Résistance a la traction / Résistance a la compression 0,072 0,065

Les auteurs ont conclu également qu’il y a une légere différence entre la
résistance a la traction et a la compression des BAP et des BV. Par contre, Turcry et al. ont
constaté que le rapport entre la résistance a la traction et la résistance a la compression se
situait entre 0,087 et 0,1 pour le BAP et 0,075 pour le BV, d’apres [79].

2. 8.3 —Module d’élasticité

Le module délasticité du béton est principalement lié a sa résistance a la
compression ; alors qu’il augmente lorsque cette derniére augmente [107]. Ainsi, a
résistance égale, un BAP aurait donc le méme module qu’un BV [59, 70]. Cependant,
comme le granulat représente la grande masse du volume de béton, chose certaine que le
module du béton est conditionné par le module du granulat et par les proportions
volumétriques qu’il occupe dans le béton [2]. Par conséquent, le module des BAP est en
moyenne plus faible que celui des BV [64]. Par ailleurs, les BAP sont formulés de telle

sorte a ce que le volume de la pate soit plus important et les proportions granulaires soient
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plus faibles que les BV. Felekoglu et al. [107], ont indiqué que les mélanges du BAP ont
des modules faibles que les BV. En général cette tendance peut étre attribuée a la faible

quantité des gravillons et a I’augmentation du volume de la pate.

Il existe de nombreuses expressions pour le BV, afin de prédire le module
d'élasticité qui est principalement lié a la résistance a la compression et a la densité du
béton. En tant que matériau différent, le BAP peut présenter une relation différente entre le
comportement contrainte-déformation puisque les mélanges de BAP ont une plus faible
quantité de gravillons [107]. Diverses études sur le module du BAP ont abouti a des
conclusions contradictoires. Selon [107], Persson a indiqué que le module du BAP
coincidait bien avec les mémes propriétés du BV lorsque la résistance était maintenue
constante. Erik et Pentti ont trouvé des résultats similaires. D'autre part, I'étude
expérimentale réalisée par Dehn et al., a montré que le module du BAP est inférieur a celui
du BV ; donc le BAP est « plus doux ». Jacobs et Hunkeler ont trouve qu'a une résistance
donnée le module d'élasticité du BAP est inférieur a celui d'un BV. Cela est dd a la plus
petite taille de gravillon du BAP et a la plus grande quantité de pate de ciment du BAP.

Comme pour la résistance a la compression, d’autres parameétres influencent
également le module d’élasticité et que le module du béton dépend des proportions
volumiques de ses constituants et de leur module respectif. Domone a conclu que le
module des BAP est également plus faible que celui des BV, si le rapport G/S est plus
éleve pour les BV que pour les BAP et differe peu de celui des BV, si le rapport G/S est
similaire et est inférieur a 1, d’aprés [98]. Turcry et al. ont montré une diminution du
module des BAP avec I’augmentation du volume de pate. Toutefois, selon ces mémes
auteurs, 1’influence du volume sur le module est négligeable. Pineaud a observé des
valeurs de déformation a la rupture trés voisines pour les BAP et les BV. Parallelement au
volume de péte, il a observé une diminution du module avec I’augmentation du rapport E/L
(résultat en accord avec la diminution de la résistance en compression, ainsi que la

diminution de la compacité de la matrice), d’apres [70].

2. 8.4 —Porosité

La porosité est généralement considérée comme un parameétre de premier ordre
qui caractérise le béton vis-a-vis de la durabilité. Ce n’est pas I’unique paramétre mais
c’est celui qu’il faut déterminer en premier lieu car il va conditionner toutes les propriétés

du béton telles que la résistance en compression et les indicateurs de durabilité (porosité
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accessible a 1’eau, absorption capillaire, perméabilité au gaz, etc.). Le béton, matériau
cimentaire plus ou moins poreux, sa porosité diminue au fur et a mesure de I’avancement
de I’hydratation (remplissage des pores par les hydrates formés) et que sa valeur
n’explique pas tous les phénoménes de transfert. Cependant, la connaissance de la
distribution et la taille des pores est tout aussi essentielle. En effet, il existe deux catégories
distinctes de pores [46, 54] :

O Les pores capillaires (macropores) dont le diamétre est supérieur a 0,02 um et qui sont
les vestiges des espaces intergranulaires de la pate a I’état frais. La porosité capillaire
est donc liée a I’hydratation et dépend du rapport E/C et de I’a4ge du matériau ;

O Les micropores ou pores de gel dont le diametre est inférieur a 0,02 um et qui sont une
caractéristique intrinseque de I’hydrate. Cette microporosité, au contraire de la

précedente dépend faiblement du rapport E/C et est essentiellement due aux C-S-H.

Les dimensions des pores dans le béton sont donc directement liées au rapport
E/C de la formulation étudiee. En effet, lorsque le rapport E/C augmente, la porosité
devient plus importante et la structure poreuse plus grossiére. Les transferts de matiéres de
I’extérieur vers I’intérieur du béton sont alors facilités et la perméabilit¢ du matériau
s’amplifie. L’importance du rapport E/C sur cette propriété de transfert est a prendre en

compte avec une attention toute particuliere [59].

La pate de ciment s’hydrate uniquement grace a I’eau de la porosité capillaire
étant donné que I’eau des micropores est peu réactive. De plus, il faut noter qu’il existe un
réseau de pores a I’intérieur du matériau qui est relié a I’extérieur et permet des échanges :
il y a donc des phénomeénes de transfert entre le matériau et son environnement. D’autre
part, le réseau poreux ne se résume pas seulement a la valeur de porosité et de taille de
pores. En effet, le réseau poreux est beaucoup plus complexe qu’il n’y apparait avec les
termes de tortuosité et de connectivité [46]. On peut classer les pores en trois familles
(Figure 2.22) :

O Les pores interconnectés ou communicants (forment la porosité dite ouverte), qui
permettent un passage continu a travers le réseau poreux et sont disponibles pour

I'écoulement des fluides ;

O Les pores non interconnectés ou pores isolés (forment la porosité fermée), sans liaison

avec le milieu extérieur ;
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O Les pores aveugles ou bras morts, qui sont accessibles seulement par une extrémité.
Bien qu'accessibles de I'extérieur, ils ne peuvent pas contribuer au transport par

perméation.

Bras morts L Pores
Noeud Pore isolé :
ou aveugles \ communicants
A% 1 A

Solide L@lk

Figure 2.22 — Représentation schématique d’un solide poreux [59].

La porosité est donc une grandeur physique qui permet de caractériser la
durabilité du matériau. Le protocole de sa détermination est décrit dans la norme
NF P 18-459 [108]. L’essai est conduit dans une ambiance régulée a 20°C. Cependant la
méthode de détermination de la porosité accessible a I’eau est une méthode globale qui ne
permet pas de séparer les familles de pores. Il sera nécessaire de compléter les résultats
obtenus en porosité accessible a 1’eau par la porosimétrie a mercure [44]. Enfin, le béton
est un matériau hétérogene dont les constituants (granulats, pate de ciment) ont des
perméabilités différentes ainsi que la zone qui se forme entre eux, appelée auréole de
transition. Celle-ci est plus perméable que le reste de la matrice cimentaire mais son
influence sur la perméabilité d’un béton dépend surtout du degré d’interconnexion de ces

zones d’interface [59].

2. 8.5 — Absorption capillaire

Le transfert de liquides dans un matériau a structure poreuse, dd a des tensions de
surface dans les capillaires, est appelé « I'absorption d'eau ». Ce mécanisme de transfert
n'est pas seulement lié a la porosité du matériau mais aussi a I'numidité relative du béton.

L'absorption d'eau a l'intérieur du béton sec est connue pour dépendre de deux parametres
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majeurs a savoir la porosité effective du béton et la vitesse d'absorption par remontée
capillaire (absorptivité). Etant donné que le remplissage des capillaires et des vides a lieu
en méme temps que la montée de I'eau durant I'absorption, seule une combinaison de

phénomeénes est mesurable et donne une idée sur I'absorption d'eau d'un béton [59].

En pratique, 1'absorption d’eau se mesure en faisant sécher une éprouvette de
béton a masse constante, puis en I'immergeant dans l'eau et en mesurant l'augmentation de
sa masse au cours du temps. Un autre type d’essai pour évaluer I'absorption d'eau consiste
a mesurer le taux d'absorption d'eau par succion capillaire a lI'intérieur d'une éprouvette de
béton [59]. Cet essai d’absorptivité permet d'exprimer le taux ou la vitesse d'absorption par
remontée capillaire [2]. L'absorptivité, a titre d’exemple, est influencée par le rapport E/C.
D'autre part, comme pour I’essai d’absorption initiale de surface, plus le taux d’humidité du
béton est élevé, plus la valeur mesurée dabsorptivité est faible de telle sorte que, si
possible, 1’éprouvette doit étre séchee a 105 °C avant de réaliser I’essai [2]. L'évaluation du
comportement des bétons face a ce mécanisme de transfert permet de compléter et
d'approfondir I'analyse des propriétés caractéristiques de leur durabilité.

Pareillement aux propriétés de transfert telles que la perméabilité et la diffusion,
la composition particuliere des BAP (volume de pate plus important, additions minérales,
etc.) pourrait les entrainer a posséder une absorption d’eau différente de celles des bétons
vibrés. Par ailleurs, les résultats de Zhu et al. [109], démontrent que 1’absorption capillaire
des BAP est inférieure a celle des bétons vibrés (Figure 2.23) et elle est d’autant plus faible

qu’ils contiennent des fillers calcaires ou des cendres volantes.
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Figure 2.23 — Résultats d’absorption d’eau par capillarité de trois BAP et deux BV [109].
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2. 8.6 —Perméabilité

La perméabilité et la diffusivité sont complémentaires et traduisent la résistance
des bétons a la pénétration des agents extérieurs. La perméabilité est I’aptitude d’un
matériau a se laisser traverser par un fluide, principalement I’eau et le gaz, sous I’effet d’un
gradient de pression motrice. Sa mesure va informer sur I’interconnectivité et la tortuosité
du réseau poreux. La diffusivité est un mécanisme relatif au déplacement d’une espéce

chimique a I’échelle moléculaire sous I’action d’un gradient de concentration [46].

Dans le cas de la perméabilité au gaz, plusieurs parametres, entrant en jeu lors de
I’écoulement d’un gaz a travers un milieu poreux, ont une influence sur la perméabilité.
Ainsi, la teneur en eau du béton a un effet marqué sur la permeabilité au gaz, qui est trés
affectée par la quantité d’eau interstitielle. Dans un matériau poreux, le solide et I’cau se
comportent plus ou moins de la méme maniére, c¢’est-a-dire en bloquant 1’écoulement du
gaz. Les échantillons sont donc presque imperméables au gaz quelle que soit leur porosité.
Il faut alors drainer 1’eau interne, partiellement ou entiérement, avant qu’une mesure de
perméabilité au gaz ne puisse étre realisée. D’autre part, plus le rapport E/C est important,
plus la perméabilité est forte et moindre est I’influence d’une variation du taux de
saturation sur la perméabilité. L’influence du taux de saturation sur la perméabilité¢ au gaz

décroit donc avec I’augmentation du rapport E/C [59].

Le deuxieme facteur qui influe sur la perméabilité au gaz est la pression d’essai.
Celle-ci est inversement proportionnelle au libre parcours moyen. Lorsque ce dernier est
bien plus petit que la dimension des pores, 1’écoulement est laminaire ou turbulent. En
revanche, quand le libre parcours moyen est proche du diametre des pores, 1’écoulement
est alors moléculaire. Cependant, la perméabilité peut aussi dépendre des caractéristiques
propres au matériau, notamment de sa microstructure [59]. En effet, le béton posséde une
gamme trés étendue de taille de pores (Figure 2.24) :



Chapitre 2 : Béton Autoplacant — Concept et Formulation 82

a0

30 -

M=

10

Vol Pore: of dismater Dferm?® of pore vol., %

50 10* 0% 1
D Pare dizmeter, A

Figure 2.24 — Distribution de la taille des pores de pates de ciment a divers E/C [69].

En s’intéressant plus particulierement a la perméabilité des BAP, il est a noter
que I’utilisation des additions minérales fines rend la microstructure du BAP plus dense
que celle du BV correspondant et entraine une diminution de sa perméabilité. Ainsi, les
travaux de Zhu et al. montrent que la perméabilité des BAP est moindre que ceux du BV,

d’aprés [69] et elle est d’autant plus faible qu’ils contiennent des additions minérales
(Figure 2.25).
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Figure 2.25 — Coefficient de perméabilité a 1’oxygéne de trois BAP et deux BV [69].
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2. 9 — Conclusion

Depuis sa premiere application dans le béton, au début des années 1960,
plusieurs recherches sur I’utilisation du MK comme matiére cimentaire supplémentaire ont
été menées. Il a été conclu, que le métakaolin est une addition ultrafine de type (Il) de
pouvoir pouzzolanique élevé comparable a la fumée de silice et peut étre utilisée pour
ameéliorer les performances des bétons durcis [1]. Toutefois, son activité pouzzolanique
¢levée et sa capacité d’améliorer les performances des bétons dépendent de son origine et

de ses procedés d’élaboration en produit fini.

Le développement des BAP a conduit a I’emploi des ajouts minéraux afin de
lubrifier sa structure granulaire et maintenir une homogénéité permettant a la fois un
écoulement sur de grandes distances et éviter la ségrégation [67]. Toutefois, la majorité des
études sur les BAP sont conduites avec des ajouts minéraux tels que les fillers calcaires, les
laitiers granulés de haut fourneau, les cendres volantes et la fumée de silice et sont basées
sur la comparaison de leurs propriétés par rapport a celles des bétons vibrés composés, plus
particulierement, de ciment Portland sans additions (CEM 1). D’aprés les différentes
littératures consultées, peu de travaux de recherche ont été menés sur I’emploi du MK
comme ajout cimentaire dans la formulation des BAP surtout en présence d’un ciment

composé tel que le ciment PLC.

Dans la suite du manuscrit, on s’intéresse a caractériser le MK, produit d’un
kaolin local qui est thermiquement activité, a I’admettre en substitution partielle du ciment
PLC, comme matiére cimentaire supplémentaire et a étudier son effet sur les différentes

propriétés des mortiers et des bétons autoplacants formulés.
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CHAPITRE 3

MATERIAUX UTILISES ET CARACTERISATION DU METAKAOLIN

3. 1 — Introduction

Le choix des matériaux utilisés dans une composition du béton joue un réle trés
important sur ses propriétés et ses performances ultérieures. En effet, la qualité d’un béton
dépend de ses constituants qui ont une influence sur son comportement rhéologique a 1’état
frais, ses performances mécaniques a 1’état durci et sa durabilité au cours du temps. De ce
fait, la normalisation des modes d’essais et d’identification des composants d’un béton
devient une condition nécessaire pour l’obtention d’un béton confectionné selon des

normes en vigueur.

Dans ce chapitre, on présente les différents matériaux qui seront utilisés dans la
formulation et la confection des bétons a étudier ainsi que leurs essais de caractérisation
effectués selon des normes européennes, des normes francaises et des modes opératoires en
vigueur. Les caractéristiques physiques, chimiques, thermiques et mécaniques du kaolin et
de son MK produit, vont étre définies a partir des résultats obtenus en utilisant les

différentes techniques de caractérisation.

3. 2 — Matériaux utilisés

3. 2.1-Ciments

Deux types de ciments courants, fabriqués selon la norme européenne

NF EN 197-1 [16], ont été employés lors de 1’étude :

O Le ciment Portland (PC) CEM 152,5N de la société Ciments Calcia, provenant de
I’usine de Villiers-au-Bouin (France), a été utilisé dans la caractérisation du matériau
métakaolin selon la norme francaise NF P 18-513 [41]. Sa surface spécifique Blaine est

de 3590 cm?/g et sa masse volumique de 3,13 g/cm?. Les caractéristiques physico —
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mécaniques ainsi que la composition chimique massique de ce ciment sont données en

annexe Al ;

O Le ciment Portland au calcaire (PLC) CEM II/A-L 42,5R de classe «R» a
durcissement rapide, contient 15 % de fillers calcaires et produit par la société Puzzle
Etni du Portugal a une résistance minimale de compression a 2 jours de 20 MPa et a 28
jours de 42,5 MPa. Il a été utilisé dans la confection des mortiers et des bétons
autoplacants. Son début de prise est supérieur ou égal a 60 minutes, sa surface Blaine
est de 4449 cm?/g et sa masse spécifique est de 3,03 g/cm?. La composition chimique
massique de ce ciment, effectuée au CETIM, Boumerdés, Algérie, est présentée dans le

tableau suivant :

Tableau 3.1 — Composition chimique massique du ciment Portland au calcaire

Composants | SiO, | Al,O3 | Fe,03 | CaO | MgO | K;O | Na,O | SOz | CaOllibre | CI™ | Ins. | P.F

Teneurs (%) | 16,93 | 5,26 | 2,82 | 62,23 | 1,03 |0,65| 0,04 | 2,89 1,78 0,02 |1,61|7,83

3. 2.2-Kaolin

3.2.2.1 — Gisements du kaolin algérien

Quatre gisements de kaolin, dans le Nord — Est de 1’Algérie, a potentiel

économique important sont déja identifiés [110] :

QO Le gisement de kaolin de Tamazert (Figure 3.1) est localisé dans la commune d’El-

Milia (wilaya de Jijel), d’une réserve de plus 15 Millions de tonnes ;

O Le gisement de kaolin de Djebel Debbagh (Figure 3.1) est localisé dans la commune

de Hammam Debbagh (wilaya de Guelma), d’une réserve de plus 200 Mille tonnes ;

O Le gisement de kaolin de Sidi Ali Bounab est localisé dans la commune de Tadmait

(wilaya de Tizi Ouzou) ;
O Le gisement de kaolin de Adjerda de la commune de Chekfa (wilaya de Jijel).
La production limitée en quatre vingtaines de milliers de tonnes par an, satisfait

quelques besoins locaux des industries céramiques et du papier [111]. Les réserves en

place sont estimées a 20 millions de tonnes [110].
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Figure 3.1 — Situation géographique de Tamazert (©) et de Djebel Debbagh (o) [23].

3. 2.2.2 — Différents types des kaolins produits

La Société des Kaolins d’Algérie « SOALKA », qui exploite le gisement de
Tamazert et Djebel Debbagh, produit et commercialise sept types des kaolins, selon leurs

usages ; on trouve :

O Le kaolin trié KT1,

O Le kaolin traité KT2,

O Le kaolin traité KT3,

O Le kaolin traité KT3B (Blanchi),

QO Les trois kaolins triés non traités de Djebel Debbagh DD1, DD2 et DD3.

Ces kaolins sont utilisés comme matiere premiére pour la fabrication de la
céramique sanitaire, des carreaux sol et mural, de la vaisselle, du grés cérame, des émaux,
du réfractaire et comme produits de charge en papier, abrasifs, caoutchoucs, plastiques,
peintures, colles, engrais et autres [112]. Les différents usages de ces kaolins sont présentés

dans le tableau suivant :
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Tableau 3.2 — Les différents usages des kaolins [112]

Kaolin Gisement Type d’intervention Usages

industries céramiques,

KT1 Tamazert triage insecticides et autres

industrie céramiques,

KT2 et KT3 Tamazert traitement .
plastique et caoutchouc

KT3B Tamazert traitement _et planchlment charge papier
chimique

triage manuel du tout- industries céramique,

DD1 et DD3 Dj. Debbagh venant* vaisselle et autres

triage manuel du tout-

DD2 Dj. Debbagh venant*

industries

(*) : Pas d’installation de traitement

3. 2.2.3 — Kaolin brut de Tamazert

Le kaolin de Tamazert est un gisement primaire ou la kaolinite représente le
résultat direct de 1’altération de gneiss feldspathiques intercalés par de schistes micacés
sans transport ultérieur. La zone kaolinisée est constituée de deux principaux facies qui
sont caractérisés par leurs taux de minéraux argileux. Ce sont : le kaolin sableux plus riche
en kaolin, sous forme de couche superficielle d'épaisseur de 30 métres en moyenne et le
gneiss kaolinique situé en profondeur. Ces deux faciés sont traversés par des passées

ferrugineuses situes le long des failles et des fissures [23].

Ce gisement du kaolin qui a été découvert en 1925 et est exploité depuis 1932, se
trouve dans la wilaya de Jijel, au nord - est de 1’Algérie et a 17 km au nord de la Daira
d’El-Milia. Sa taille est considérable, mais la roche brute de ce gisement constituée d’un
mélange de plusieurs minéraux est si pauvre en kaolinite (voir annexe A2) que certains
n'hésitent pas a l'appeler sable de Tamazert, précisément a cause de la concentration tres
élevés en quartz. La roche primaire, du feldspath orthose, s'est décomposée en donnant
différents minéraux, principalement de la silice libre, du mica, de la kaolinite et des
impuretés d'oxydes métalliques, avec une proportion appréciable d'oxyde de fer, ce qui
contrarie son utilisation par l'industrie locale. La qualité de ce kaolin a I'état brut, est donc
trés médiocre [32]. Le triage de ce kaolin brut se réalise par extraction mécanisée qui se

fait apres sélection des sites d’abattage aux moyens d’engins de carriére. Finalement, le
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chargement du minerai abattu au moyen de pelles chargeuses et son évacuation vers 1’usine

de traitement a 1’aide de camions a benne [112].

3. 2.2.4 — Kaolins traités de Tamazert

Par nécessité de I'enrichissement du kaolin de Tamazert en kaolinite, la Société
des Kaolins d’Algérie « SOALKA » exploite le gisement de kaolin de Tamazert depuis
1994, par la mise en production de I’usine de traitement des kaolins d’El-Milia, située a 11

km du gisement, avec une capacité de traitement de 50 mille tonnes par an [112].

Les trois variétés du kaolin de Tamazert : KT2, KT3 et KT3B qui sont produites
(voir Annexe A3), Issus du méme gisement, se différencient par les traitements de
valorisation et d’enrichissement qu’ils ont subi. Le traitement du kaolin de Tamazert se fait
par voie humide, qui est un procédé beaucoup plus complexe ; mais il permet d’obtenir un
produit d'une valeur considérablement plus élevée. Un des objectifs principaux du
processus de traitement est la séparation totale ou d’une portion sensiblement importante

de toutes les impuretés colorantes dans le but de décolorer le produit [26].

Le processus de traitement du kaolin de Tamazert s’effectue comme suit [112] :
O Reéception du kaolin trié KT1 aux trémies de réception ;

O Homogénéisation de KT1 (pour avoir une teneur moyenne de kaolin produit) puis

stockage ;
O Séparation par voie humide des impuretés ;
O Décantation — Epaississement (décanteur) ;

O Blanchiment chimique (pour la production du kaolin blanchi KT3B, soit 25% de la

capacité installée de 1’usine) ;

Q Filtration et séchage (pour la production des kaolins traités KT3 et KT3B d’une
capacité de 2,65 tonnes/heure chacun et du kaolin KT2 d’une capacité de production de

5,30 tonnes/heure) ;

O Ensachage et expédition des produits finis.

Comme on constate, la production d’un kaolin industriel est conditionnée par une
série de processus physico-chimiques et qu’a I’intérieur d’un méme gisement, 1’intensité de

ces processus peut étre différente et enfin, aboutir a des kaolins de différentes qualités.
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3. 2.2.5 - Kaolin de Tamazert (KT2)

Le kaolin utilisé dans cette étude est un kaolin traité de Tamazert de type KT2.
Ce produit fini est fourni sous forme des granules de dimension centimétrique et de couleur
ocre jaune (Figure 3.2). La présence de forte teneur en fer dans le kaolin KT2 est
responsable de sa couleur ocre jaune [23] qui nous informe sur la présence d’hydroxydes
de fer [26]. Koneshloo [26] a remarqué une présence presque toujours du fer dans toutes
les kaolinites examinées et que le rapport pondéral Fe,O; / Al,O5 varie de 0,01 a 0,03
pour les particules claires. En outre, I’oxyde de fer (Fe,O3) est un élément colorant non
souhaité (soit Fe,O5 < 2%) [13, 26]. Pour notre produit, Fe,O est supérieur a 2% et le
rapport pondéral Fe,O3 / Al,O; du kaolin KT2 est de 1’ordre de 0,07 : signe indicatif
d’une teneur en fer nettement supérieure a celle de "kaolinites blanches et plus claires".
Son analyse chimique, qui a été effectuée au CETIM, Boumerdes, Algérie, est donnée au
tableau 3.3.

Figure 3.2 — Kaolin de Tamazert KT2.

3. 2.3 — Métakaolins produits

Trois types de MK ont été produits par traitement thermique du kaolin KT2 a une
température de 850 °C respectivement pendant 2, 3 et 4 heures de séjour dans un four
électrique a lit fixe de type « Vecstar Ltd » (Figure 3.3) du Laboratoire de Recherche de
Génie Civil (LRGC) de I’université de Laghouat. Ce four qui peut atteindre une

température de 1200 °C, permet une montée en température linéaire de 10 °C par minute.
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Figure 3.3 — Calcination du kaolin KT2.

Les MK issus de cette calcination, de couleur brun-rouge, sont ensuite broyés
tres finement et tamisés sur le tamis de 80 um (Figure 3.4). Selon Chandrasekhar et
Raghavan [23], la teinte brun-rouge des MK produits est due a la présence de fer sous
forme Fe?*. Ce fer provient de la goethite jaune (Hydroxyde de fer : FeO(OH)) dans le
kaolin de depart, qui a été transformée en hématite rouge (Oxyde de fer : Fe,Os) par
déshydratation du fer en substitution octaédrique dans la kaolinite et dans le mica
transformé en oxyde libre lors de la destruction de leurs réseaux par déshydroxylation en
MK. L’analyse chimique, effectuée au CETIM, Boumerdeés, Algérie, des différents MK
produits respectivement a 2, 3 et 4 heures de calcination et désignés respectivement comme
MK2, MK3 et MK4, est également présentée au tableau 3.3 :

Figure 3.4 — a) Kaolin KT2 calciné et b) Kaolin KT2 calciné et broyé.
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Tableau 3.3 — L’analyse chimique du kaolin et des métakaolins

Composants (%) KT2 MK2 MK3 MK4 NF P 18-513

Somme (SiO, + Al,O;) 82,74 | 9124 | 9159 | 91,49 >90 %
Si0, 49,18 53,19 53,15 53,56 -
Al,O; 33,56 | 38,05 | 3844 | 37,93 -
Fe,0; 2,23 2,69 2,65 2,49 -
CaO 0,13 0,21 0,17 0,39 -

MgO 0,42 0,57 0,47 0,50 <4,0%

SO, 0,03 0,03 0,03 0,01 <1,0%
Na,O 0,05 0,23 0,08 0,21 -
K,O 3,11 3,52 3,43 3,41 -
TiO, 0,33 0,37 0,37 0,35 -
P,0s 0,16 0,17 0,17 0,18 -

CaoO libre - - 0,13 - <1,0%

Cl” - - 0,01 - <0,10%

Perte au feu 10,80 0,97 1,04 0,97 <4,0 %

Valeur de bleu (g/kg) - 2,6 2,4 2,3 <10 g/kg

Dans la continuité de ce travail, on a opté pour 1’utilisation du métakaolin MK3,
kaolin calciné pendant une durée de 3 heures et dont ses propriétés pouzzolaniques,
représentées par la somme de ses teneurs en silice (SiO,) et alumine (Al,03) [51], sont
supérieures a celles de MK2 et MK4. Ce résultat obtenu est en accord avec celui trouvé par
Said-Mansour et al. [50], qui ont indiqué que la réactivité pouzzolanique la plus élevée est

obtenue pour le kaolin calciné a 850 °C pendant 3 heures de duration.
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3. 2.4 —Granulats

Trois classes granulaires de granulats naturels ont été utilisées lors de 1’étude. Un
sable alluvionnaire de classe granulaire (0/5), disponible en abondance dans la région de
Laghouat et deux gravillons d’origine calcaire, de classes granulaires (3/8) et (8/15),
provenant d’une station de concassage de la région de Laghouat. La taille maximale des
granulats a été sélectionnée de diamétre 15 mm afin d’éviter I’effet de blocage dans 1’essai
de la boite en L [107]. Selon EFNARC [61], la taille maximale normale est généralement
de 16 a 20 mm. Nos gravillons ont été utilisés sous la forme d'un mélange de gravillons
(3/8) et (8/15) dans un rapport de 1 : 2 en poids afin d’assurer un volume de pate optimal
couvrant les granulats. En outre, tous les granulats ont été entreposés et utilisés a leur état
humide, et I'on a tenu en compte de la teneur en eau libre du sable et des gravillons et de la
teneur en eau du superplastifiant lors du calcul des poids des ingrédients pour les
mélanges. Le tableau 3.4 et la figure 3.5 suivants présentent respectivement les

caractéristiques physiques et les courbes granulométriques du sable et des gravillons

utilisés.
Tableau 3.4 — Caracteéristiques physiques du sable et des gravillons
Caractéristiques Sable (0/5) | Gravillon (3/8) | Gravillon (8/15)
Masse volumique apparente (kg/m?) 1535 1317 1350
Masse volumique absolue (kg/m?) 2632 2641 2660
Equivalent de sable 89 / /
Module de finesse 1,52 / /
Coefficient d’absorption (%) 0,65 3,75 1,61
Porosite des gravillons (%) / / 3,87
Coefficient Los Angeles (%) / / 22
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Figure 3.5 — Courbes granulométriques des granulats utilisés.

D’apres les résultats de caractérisation, on voit que le sable utilisé avec un
module de finesse (MF) de 1,52 est un sable composé majoritairement d’éléments fins &
tres fins, ce qui nécessite une augmentation du dosage en eau. Un bon sable pour le béton
doit avoir un MF d’environ 2,2 a 2,8 [81]. Selon I’ACI 211.4R-93, Un sable ayant un MF
compris entre 2,5 et 3,2 est préférable pour obtenir une résistance élevée, d’aprés [66].
Toutefois, un sable avec un MF inférieur peut étre utilisé dans les BAP, en ajustant le
rapport G/S a la hausse d’aprées le comité d’ACI 211 (§ 2.3.2.5).

3. 2.5—Eau de gichage

L’eau de gachage peut avoir une influence sur le temps de prise, 1’évolution des
résistances du béton et la protection des armatures contre la corrosion [113]. Cependant,
I’eau potable est considérée comme appropriée pour la fabrication du béton et ne nécessite
aucun essai [114]. L’eau de gachage utilisée pour la confection des différents mélanges est

une eau potable de robinet du laboratoire LRGC de 'université de Laghouat.
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3. 2.6 — Adjuvant

La norme européenne NF EN 934-2+A1 [68] d’aotit 2012 définit ’adjuvant pour
bétons comme un « produit incorporé au moment du malaxage du béton a une dose
inférieure ou égale a 5 % en masse de la teneur en ciment du béton, pour modifier les

propriétés du mélange a I'état frais et/ou durci ».

L’adjuvant utilisé dans ce travail (voir Annexe A4), est un SP haut réducteur
d’eau de la troisieme génération, fabriqué par la société Granitex — Algérie et
commercialisé sous le nom « MEDAFLOW 30 ». Il est congu a base de polycarboxylates
d’Ether qui améliorent considérablement les propriétés des bétons et ne présente pas
d’effet retardateur. Sa plage du dosage normal d’utilisation a été fixée par le fabricant de
0,5% a 2% du poids de ciment et qu’il sera ajouté dans le béton apres que 50 a 70% de
I’eau de gachage ait déja été introduite. L'utilisation de SP est essentielle pour que le BAP
atteigne la capacité d'écoulement nécessaire et que le SP a base de polycarboxylate est
principalement utilisé pour produire des BAP a haute performance en raison de sa
meilleure capacité a retenir la fluidité du mélange du béton [66]. Les caractéristiques de ce

SP utilisé sont données dans le tableau 3.5 suivant :

Tableau 3.5 — Caracteristiques du MEDAFLOW 30

Aspect Couleur PH Densité Teneur en chlore Extrait sec

Liquide | Brunclair | 6-6,5 1,07 £0,01 <0,1¢/l 30%

3. 3 — Caractérisation du kaolin KT2 et du métakaolin MK3

Le kaolin est un minéral argileux kaolinique qui peut étre identifié et caractérise
avec des méthodes appropriées. Les caractéristiques du kaolin peuvent influencer les
propriétés du MK et, en conséquence, avoir un effet sur la réactivité pouzzolanique. En
effet, la taille des particules de kaolin, conditionne la taille des particules de métakaolin.
Par ailleurs, la composition minéralogique du kaolin détermine la teneur en métakaolinite
ainsi que la teneur en phases minoritaires dans le MK. Ces phases, comme I’illite, peuvent

éventuellement présenter une réactivité pouzzolanique [55].
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3. 3.1 - Analyse thermogravimétrique et différentielle

L’analyse thermique différentielle (ATD) mesure la différence de température
entre 1’échantillon a analyser et une référence soumise au méme programme de traitement
thermique. Si I’échantillon est plus froid que la référence c’est qu’il est le siege d’un
phénomeéne endothermique tel qu’une décomposition. Inversement, si I’échantillon est plus
chaud, il s’agit dans ce cas d’un phénomeéne exothermique, par exemple une

recristallisation [23].

L’analyse thermogravimétrique (ATG) mesure la variation de masse entre
I’échantillon et la référence soumis au méme programme de traitement thermique. La perte
de masse de I’échantillon par échauffement thermique peut étre due a un départ des
molécules d’eau, ou tout autre composé volatil a la température considérée, ou a une
combustion [23]. Pour les phyllosilicates, le traitement thermique entraine 1’élimination de
matieres organiques et la décomposition de certains minéraux souvent associés ainsi que le
départ d’eau physiquement liée (déshydratation) et chimiquement liée (déshydroxylation)
[30, 35].

Les mesures d’analyse thermique différentielle et gravimétrique du kaolin KT2
ont été réalisées, au niveau du laboratoire de Meécanique et Matériaux Geénie Civil
(L2MGC) de I’université de Cergy-Pontoise, France, a 1’aide d’un dispositif ATD-ATG
couplé (Figure 3.6) qui peut atteindre une température de 1650°C. La vitesse de chauffage

a été de 10°C/min, entre la température ambiante et 1500°C.

Figure 3.6 — Appareil NETZSCH STA 449 F1 Jupiter®.
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Les résultats de I’analyse du kaolin KT?2 sont présentés sur la figure suivante :
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Figure 3.7 — ATD et ATG du kaolin KT2.

La courbe d’ATG du kaolin KT2 a montré deux pertes de masse distinctes ; la
premiére a lieu entre 100 et 200 °C environ, attribuée au processus de pré-
déshydroxylation, a laquelle correspond une perte de masse aussi élevée que 1,0%,
associée a la libération des eaux de surface [115], la seconde commence a 250 °C et se
termine a 800 °C, ce qui correspond a une perte de masse relativement élevée (9,5%) due a
une libération de groupements hydroxyles (OH) de la structure de la kaolinite et de
conversion de kaolin en métakaolin [116, 117]. Toutefois, cette perte de masse a grande
amplitude est inférieure a celle associée a la déshydroxylation d’une kaolinite idéale

(13,95%) : ceci est due a la présence d’impuretés [13].

La courbe d’ATD présente deux pics, a savoir : un pic endothermique a 525 °C
qui fait référence a la déshydroxylation de la kaolinite [118] et la formation d'une phase
désordonnée (métakaolinite) [117] ; et un pic exothermique a 984 °C, qui peut étre attribue
a la recristallisation de la métakaolinite et la formation d'une phase cristalline, tel qu’un
spinelle ou de mullite [117, 119]. Cette température de début du phénomene exothermique
est relativement basse : ceci est di probablement au fait que notre kaolin contient des
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composés ferriques [25]. Selon [26], Delineau a indiqué que les défauts structuraux de la

kaolinite augmentent par la présence du fer dans la structure de la kaolinite.

Sur le pic endothermique de déshydroxylation, on définit généralement
le « Slope Ratio » (S.R) ou rapport des pentes maximales de la branche descendante a la
branche ascendante de ce pic (Figure 3.8). Ce rapport (S.R) croit avec le nombre de défauts
dans la kaolinite [120]. Lorsque S.R=1, le pic est symétrique et la kaolinite ne présente pas
de defauts de surface. Quand S.R=2, de nombreux défauts de surface sont présents [121,
122]. Ainsi, selon la courbe d’ATD, notre kaolin KT2 contenait une grande quantité de

défauts de surface.

Figure 3.8 — Définition du rapport des pentes maximales (S.R) [120].

D’aprés Garcia-Diaz [29], les métakaolinites obtenues, apres calcination de
kaolinites désordonnées, présentent un nombre élevé de défauts de surface qui leur
conférent une réactivité a court terme importante ; toutefois, la présence de fer structural
est responsable de la formation de sous domaines « incompletement amorphisés » qui
conduisent a une diminution de la réactivité des métakaolinites. D’autre part, l'absence de
fer structural des MK obtenus apres calcination de kaolinites ordonnées fait que ces MK
présentent une « amorphisation compléte » et donc une réactivite a court terme élevée [31].
D’apreés la figure 3.4.a du kaolin KT2 calciné (§ 3.2.3), on constate clairement la présence
de quelques granules de couleur ocre jaune, c’est-a-dire ils sont incomplétement
amorphisés, ce qui confirme la présence de fer structural responsable de cette situation
dont la réactivité est moindre. En outre, d’aprés la figure 3.4.a toujours, on peut conclure

que notre KT2 est un kaolin a caractere polyphasique (présence de plusieurs types de
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kaolinites a son sein) [29] et dont presque la totalité ont une amorphisation compléte apres

calcination (granules de couleur brun-rouge).

3. 3.2-— Analyse Minéralogigue

3. 3.2.1 — Analyse chimique

L’analyse ¢élémentaire par spectrométrie de fluorescence a rayons X permet de
déterminer la teneur en éléments, exprimée en équivalent d’oxydes, de I’échantillon [55].
Le résultat de cette analyse (Tableau 3.3) montre que le kaolin KT2 est riche en silice et
alumine (éléments majeurs) avec un rapport silice/alumine de 1,47 qui est nettement
supérieur a 1,18 d’une kaolinite pure (§ 1.2.3.2). Cette valeur élevée est liée probablement
a la présence de silice libre (voir § 3.2.2.3), en leur sein [23, 123] sous forme du quartz [28,

30], ainsi que d’autres impuretés [124].

Les kaolins de Tamazert se distinguent alors par leurs fortes teneurs en SiO,,
Fe, 05 et K,0 [23]. Les échantillons riches en K,O sont également riches en fer. Toutefois,
la teneur en fer est plus faible dans les gisements riches en alumine, ce qui traduit
simplement la pureté et la blancheur de ces produits (absence d’autres minéraux
qu’alumineux). Cela est vrai, méme pour un gisement qui est réputé pour sa teneur assez
élevée en K, O [26]. Par conséquent, notre kaolin KT2 qui n’est pas assez riche en alumine,

il est riche en K,O et est également riche en fer.

La forte teneur en impureté, comme le fer (Fe,O3 > 2%) qui est responsable de la
couleur ocre jaune de notre kaolin [23], peut avoir un impact sur la déshydroxylation de la
kaolinite [55]. Les défauts cristallins sont principalement reliés a la présence de fer dans la
kaolinite [120]. D’aprés [25], Schroeder et Pruett ont indiqué que le fer qui se trouve en
substitution dans les sites octaédriques des phyllosilicates entraine généeralement un
désordre structural favorable & la déshydroxylation. D’ailleurs, la présence d’impuretés
dans le kaolin est responsable de la diminution de sa cristallinité et que la clarté (kaolin

pur) augmente avec l'ordre structurel de la kaolinite et la teneur en fraction fine [125].

Le kaolin KT2 montre une perte au feu relativement faible (10,8%) associée a
une forte teneur en K,O : ceci est d0 a la présence d’une phase micacée [23, 28]. Selon
Soro [25], cette perte au feu tres inférieure a celle attendue pour de la kaolinite pure
(13,95%) et en accord avec I'hypothese de la présence de silice libre en quantité

importante.
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Le kaolin KT2 renferme une faible quantité des oxydes de titane (TiO,),
présentait sous forme d’anatase [120]. Dans les kaolins sédimentaires, les oxydes de titane
peuvent atteindre 3,5% en poids. Par contre, les kaolins primaires contiennent beaucoup
moins de TiO,, généralement moins de 0,5% [126]. Ces résultats indiquent que notre

kaolin est un kaolin primaire.

Le tableau 3.3 montre que le MK3 présente une augmentation significative dans
la teneur des phases Al,O5 et SiO, comme conséquence de I'amorphisation de la kaolinite
en métakaolinite [38]. La composition chimique du MK3 met en évidence une teneur trés
elevee ensilice. Le rapport massique SiO,/Al,O; est égal a 1,38, ce qui est bien supérieur
a celui du metakaolin pur de formule structurale AS, (SiO,/Al,0; = 1,2) [44]. Le MK3

est donc un métakaolin impur qui peut contenir une importante quantité de quartz.

3. 3.2.2 — Diffraction de Rayons X (DRX)

L’analyse minéralogique d’une matiére argileuse permet d’identifier les especes
minérales (ou composés chimiques) qui la constituent. L’analyse minéralogique du kaolin
KT2 et du métakaolin MK3 a été faite par Diffraction de Rayons X (DRX). La
diffractométrie de rayons X ou (XRD pour X-ray diffraction en anglo-saxonne) est une
technique d'analyse utilisee couramment pour la caractérisation des matériaux solides tels
que les ciments non hydratés et hydratés, les bétons, les roches, les argiles, les céramiques
et certains produits organiques et pour connaitre ainsi l'organisation de la matiere [28,
127]. Elle se base sur la diffraction des rayons X sur la matiére cristalline, qu’on 1’appelle
aussi la radiocristallographie. Pour les matériaux non-cristallins, on parle de diffusion. La
méthode consiste a soumettre le composé sous forme de poudre a un faisceau de rayons X
monochromatique et a recueillir le spectre de diffraction qu'il émet. Les données collectées

forment le diagramme de diffraction ou diffractogramme [26, 28].

Les résultats de cette analyse, qui a été réalisée au niveau du CETIM de
Boumerdes, Algérie, avec un rayonnement X balayant un angle de 0° a 60° (20), sont

donnés aux figures 3.9 et 3.10 suivantes :
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Diffraction des rayons X du métakaolin MK3.

A travers ’analyse de ces diffractogrammes, les phases minérales cristallisées
contenues dans ces produits sont identifiees. Le tableau 3.6 récapitule la composition
cristalline du kaolin KT2 ainsi du métakaolin MK3.
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Tableau 3.6 — Phases minérales cristallisées du KT2 et du MK3

Matériaux Kaolinite Quartz Ilite
KT2 v v v
MK3 Traces v v

D’apres ce tableau on remarque que :

O Le kaolin KT2 renferme outre la kaolinite, du quartz et une phase micacée qui
correspond a une illite. Selon [25], Castellein a rapporté que la teneur non négligeable
en K,O et le fait que la fin de la déshydroxylation du kaolin soit décalée vers les hautes

températures suggerent la présence d’une phase micacée.

O Le feldspath, qui est souvent présent dans les matiéres premieres du type kaolin (voir
Annexe A3) en tant que résidu de décomposition, n’a pas été détecté par la diffraction
des rayons X du kaolin KT2. Toutefois, 1’identification des phases peut parfois étre
compliguée en raison de la faible quantité de certaines phases et que seules les phases

cristallines qui sont détectables par cette technique [30, 55, 127].

O Le traitement thermique du kaolin KT2 a une température de 850 °C au bout de 03

heures de duration a conduit aux résultats suivants :
e Ladisparition des pics relatifs a la kaolinite ;

e L'apparition d'un déme, pour I’angle d’incidence 20 compris entre 20 et 30°,
indiquant la formation d'une phase amorphe, appelée métakaolinite. Elle
correspond a la phase la plus réactive de la série des transformations thermiques
de la kaolinite [13].

Ces résultats, qui sont en accord avec ceux trouveés par Said-Mansour et al. [50],
prouvent clairement que pendant la calcination, la kaolinite est transformée en une phase
amorphe, qui est potentiellement réactive avec la portlandite Ca(OH), issue lors de

I'nydratation du ciment portland [128].

3. 3.2.3 — Composition minéralogique approchée du KT2 et MK3

Les résultats combinés de 1’analyse chimique par spectrométrie de fluorescence
X, de la diffraction des rayons X et de I’analyse thermique différentielle et

thermogravimétriqgue (ATD-ATG) permettent d’évaluer les quantités relatives des
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minéraux contenus dans nos produits étudiés. Tout d’abord, le diffractogramme du KT2
ainsi que du MK3 indiquent la présence des différentes phases cristallisées dans chaque
produit (Tableau 3.6).

Les analyses thermiques (8 3.3.1) confirment ’apparition d’une phase amorphe,
appelée métakaolinite, grace a I’effondrement du réseau cristallin de la kaolinite par
déshydroxylation endothermique qui entraine une amorphisation du kaolin KT2 a une

température de 850 °C au bout d’une durée de 03 heures.

Ainsi, selon le produit et d’aprés les phases détectées et les teneurs en oxydes

mesurées, les hypotheses suivantes sont émises et les calculs suivants sont utilisés :

a) — Cas du kaolin KT2 : I’approche quantitative a été effectuée sur les bases

suivantes :
O Le potassium est mobilisé par Iillite [K,O, 2H,0, 2(Al,(Si3Al)O;,OH)].
O L'alumine est contenue dans I’illite et la kaolinite [2SiO,, Al,O3, 2H,0].

O La silice est répartie entre la kaolinite, le quartz et I’illite.

Nous allons utiliser une méthode dite « normative » qui consiste, a partir de la

composition chimique globale exprimée sous forme d’oxyde, a estimer [29] :

QO La proportion de I’illite en attribuant le potassium total a I’illite.

QO La proportion de kaolinite a partir de I'alumine totale diminuée de I'alumine contenue

dans ’illite.

QO La proportion de quartz a partir de la silice totale diminuée de la silice contenue dans

I’illite et de la silice contenue dans la kaolinite.

Soient KOy, Al,Ojz4 €t SiOy les quantités de potassium, d’alumine et de

silice contenues dans le kaolin KT2 et exprimées sous formes d’oxyde, on a :

%K, 061

X 814
94

% illite =
Al2O3 = % illite X (102 X 3)/814

102 258

% kaolinite =

60 x 2
258

60 X
% quartz = SiO,,; — % illite X — 9% kaolinite X
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Avec en gmol ' ;
— Masse molaire de la kaolinite :258 —— — Masse molaire de K,O :94
— Masse molaire de I’illite : 814 — Masse molaire de SiO, : 60

— Masse molaire de Al,0O4 102

b) — Cas du métakaolin MK3 : I’approche quantitative a été effectuée sur les

bases suivantes :
O Le potassium est mobilis¢ par Iillite [K,0, 2H,0, 2(Al, (Si3Al)O;,OH)].
O L'alumine est contenue dans I’illite et la métakaolinite [2S10,, Al,O4].
QO Lasilice est répartie entre la métakaolinite, le quartz et I’illite.
A partir de ces hypothéses, on peut estimer la proportion de ces trois phases dans

le métakaolin MK3 en adoptant le calcul normatif utilisé pour calculer la composition
minéralogique du kaolin KT2.

%K,0
% illite = % x 814
Al,O5,.« — % illite X (102 X 3)/814
% meétakaolinite = 2t 2 102 ( )/ X 222
% tz = SiO % illite X X % métakaolinit ><60><2
6 quartz = SiOyor — % illite 314 b métakaolinite >33

Avec en gmol
— Masse molaire de la métakaolinite :222 —— — Masse molaire de K,O :94
— Masse molaire de I’illite : 814 — Masse molaire de SiO, : 60

— Masse molaire de Al,O4 : 102
Le tableau 3.7 regroupe les compositions minéralogiques du KT2 et du MK3 :

Tableau 3.7 — Composition minéralogique du KT2 et du MK3

Matériaux Kaolinite | Métakaolinite Quartz Ilite Autres
KT2 59,28 - 9.70 26,93 4,09
MK3 - 59,36 7,93 29,70 3,01
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L’analyse normative ne se boucle pas & 100%, il existe des phases minoritaires
dont la proportion est trop faible pour étre détectée par la diffraction des rayons X ou bien

leur structure « amorphe » les rend indétectables [29]. Parmi ces composés, on trouve :

Q Les hydroxydes de fer plus ou moins cristallisés qui sont responsables de la coloration
du kaolin KT2 en couleur ocre jaune qui se transforme en brun-rouge lors de la

destruction de leurs réseaux par déshydroxylation du kaolin en métakaolin.

O Les oxydes de titane (TiO,), appelés « anatase », qui sont généralement fortement

colorés par le fer et par conséquent varient du jaune au brun foncé [126].

On retrouve a travers 1’analyse normative un certain nombre de caractéristiques

qui permettent d’exprimer que notre matériau est un kaolin primaire :

O Le matériau renferme une quantité de 59,28% de la kaolinite (> 50%) dont il est
considéré comme constituant du kaolin [38] et peut étre classé en tant que matiére
premiére de qualitt moyenne convenant pour la fabrication des additions

pouzzolaniques [116].

O Le kaolin KT2 est donc un kaolin pauvre en kaolinite. Par contre, les kaolins

secondaires sont plus riches en kaolinite que les kaolins primaires [29].

O Les kaolins les plus riches en kaolinites sont assez purs mais contiennent une quantité
importante d’anatase [120]. Cas des kaolins sédimentaires (secondaires) ; par contre, les

kaolins primaires ont une quantité beaucoup plus faible (TiO, < 0,5%) [126].

O Le kaolin KT2 est associé a des illites héritées du granit parental, alors que pour les
kaolins secondaires, le transport a separe les grandes plaquettes des minéraux comme la

muscovite des petites plaquettes de kaolinite et des quartz fins [29].

Le kaolin KT2 est donc un kaolin pauvre en kaolinite d’une teneur de 59,28% et
en conséquence, le métakaolin MK3 est également un MK pauvre en métakaolinite d’une
teneur de 59,36%. Le MK3 est ainsi un MK impur et qu’il renferme une importante

quantité d’illite ainsi que de quartz.
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3. 3.3 —Granulométrie et analyse des paramétres physiques

3. 3.3.1 — Observations microscopiques a balayage (MEB)

La morphologie des particules du kaolin KT2 avant et aprés calcination a éte
observée avec un microscope électronique a balayage de type LEICA S430i (Figure 3.11),
du laboratoire L2ZMGC de I’université¢ de Cergy-Pontoise (France). Ce dernier fonctionne
sous une tension d’accélération maximum de 20 kV. La microscopie électronique a
balayage (MEB) est une technique qui permet d'étudier la morphologie (microstructure) de
la surface des matériaux. Son principe est basé sur 1’interaction entre 1’objet observé et un
faisceau d’¢lectrons incident. Les électrons secondaires émis par 1’échantillon permettent
de reconstituer 1’image de ’objet. Les poudres observées n’étant pas conductrices, elles
sont placées sur des supports carbones adhésifs (noir) puis métallisées par un dépot d’or
(15 a 20 nm), avant leur introduction dans la chambre d’observation. Les résultats de cette
observation microscopique a balayage du kaolin KT2 ainsi du métakaolin MK3 sont

donnés aux figures 3.12 et 3.13 suivantes :

Figure 3.11 — Microscope électronique a balayage LEICA S430i.
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Figure 3.12 — MEB du kaolin KT2.
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Figure 3.13 — MEB du métakaolin MK3.
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La morphologie feuilletée du kaolin KT2 est observable au microscope
électronique a balayage (Figure 3.12). Les plaquettes de kaolinite sont regroupées en amas.
La surface des plaquettes n’est pas réguliére et montre des distorsions notables. Selon
Shafiq et al. [129], cette morphologie est généralement celle des kaolinites moyennement a
mal cristallisées et que les particules sont devenues plus agglomérées apres traitement
thermique (Figure 3.13). Le MK produit semble avoir une taille de grain quelque peu plus

grossiére que le kaolin initial [130].

3. 3.3.2 — Analyse granulométrique laser

La granulométrie d'un matériau est I'étude de la répartition de ses éléments selon
leurs tailles. Pour des poudres fines, on utilise un granulometre laser [28]. C’est une
technique, puissante et précise, de mesure globale, c¢’est-a-dire que les mesures ne sont pas
effectuées sur des grains individuels, mais sur une population entiére de particules [91].
Elle repose sur la diffusion d’un rayonnement laser par les particules a analyser au sein
d’une suspension maintenue en agitation [23]. La poudre est convoyee par de l'eau
(suspension liquide) ou par de l'air (suspension gazeuse) et passe dans un faisceau laser. Le
laser diffracte sur les particules [28] qui le diffusent a leur tour sur un angle varie en
fonction de la taille des particules (Figure 3.14) [23]. Plus la particule est petite, plus
I'angle de diffraction est grand [91, 131]. Une modélisation du spectre de diffusion recu par
le détecteur permet de calculer la contribution de chaque classe granulométrique a la
diffusion totale. Le résultat est une courbe granulométrique exprimée en pourcentage

volumique en fonction de la taille [23].

s —
Imcident light
* Small angle scattering
—————
v
Incident light

* Large angla scattering

Figure 3.14 — Diffraction de rayon laser sur les particules.
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La distribution des particules de la poudre fine peut étre donc déterminée par

granulométrie a diffraction laser de deux maniéres différentes :

O Voie seche permettant de caractériser des poudres dont on ne détruit pas 1’agrégation
initiale ;
U Voie humide permettant de caractériser des poudres dont on détruit 1’agrégation initiale

si elle existe par ultrasons [52].

De nombreuses matiéres séches sont utilisées a sec par leurs consommateurs ou
dans les procédés de fabrication. Certains, comme les ciments, les produits alimentaires et
les amidons sont modifiés par une hydratation. Dans ces cas, il sera préférable de mesurer

a sec la distribution de tailles des particules de ces produits [28].

L’analyse granulométrique du kaolin KT2 a été donnée par la fiche technique du
dit kaolin (Annexe A3). Par contre, celle du MK3 a été déterminée par voie seche et
réalisée par la société Solides Divises Technologies (SDTech), Alés (France), en utilisant
un granulometre laser de la compagnie Malvern de type Mastersizer 3000 avec son
accessoire Aero S (Figure 3.15). Ce granulomeétre est caractérisé par une plage de mesure

qui s’étend de 0,01 pm a 3500 um.

Figure 3.15 — Granulometre laser Mastersizer 3000 & accessoire Aero S.
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La figure 3.16 et le tableau 3.8 présentent la distribution des particules du KT2 et
du MK3 en volume cumulé :

120 I
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Figure 3.16 — Distribution des particules du KT2 et du MK3 en volume cumulé.

Tableau 3.8 — Distribution des particules du KT2 et du MK3 en volume cumulé

Dimensions <2pum | <5pum | <10pum [ <15um | <40 um | <90 pm
KT2 43 65 88 98 100 100
Volume (%)
MK3 18 42 64 75 93 99

L’analyse granulométrique montre que le kaolin KT2 est caractérisé par des fines

particules, tel que son diametre moyen ds, est de 2,6 um. Par contre, aprés le traitement

thermique, la distribution de tailles des particules du MK3 a été jugée plus grossiere que

dans le kaolin non traité, et que la valeur de ds, indique également une augmentation de

2,6 um de la matiére non cuite a environ 6,5 um. Ces résultats sont confirmés par les

observations microscopiques et cohérents avec ceux des autres auteurs [115, 118], en

indiguant que l'activation thermique provoque l'agglomération des particules (voir figure

3.13) et une augmentation de la taille moyenne des particules dso,. Par ailleurs, la

distribution granulométrique de notre MK peut étre caractérisée par une population de

« grandes » plaquettes. D’apres Perlot et Rougeau [31], les distributions granulométriques

des MK sont caractérisées par trois types de populations :
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O Une population de plaquettes ou d’agglomérats de plaquettes submicroniques centrée
sur0,2a0,3 um;
O Une population de plaquettes ou d’agglomérats de plaquettes microniques centrée sur 3

wm environ ;

O Une population de « grandes » plaquettes ou d’agglomérats de plaquettes centrée sur 8

a 10 pum.

3. 3.3.3 — Mesure de la surface spécifique BET

La finesse de mouture ou « la surface spécifique » ou « la surface massique »,
c’est une surface développée d’une poudre par unité de masse, exprimée en m?/kg
(éventuellement en cm?/g ou en m?/g). La valeur de la surface spécifique dépend de la
méthode de mesure, et 1’on est ainsi conduit a parler de surface spécifique Blaine ou de
surface spécifique BET [8]. La surface des poudres plus fines que le ciment Portland,
comme celles de la fumée de silice et des cendres volantes, ne peut pas étre déterminée par
la méthode de perméabilit¢é a 1’air (méthode Blaine), mais nécessite 1’utilisation de
méthodes par absorption de gaz, telle que la méthode d’absorption d’azote (ou méthode
BET) [2]. Pour les poudres tres fines et non sphériques, il est donc plus indiqué de mesurer
la surface BET [54]. Le principe de la méthode BET (BET du nom de ses inventeurs
Brunauer, Emmett et Teller) est fond¢ sur I’absorption de gaz par les matériaux étudiés.
Une masse déterminée de matiere est soumise a un dégazage poussé par le vide.
L’ensemble de la cellule de mesure est plongé dans un bain d’azote afin de maintenir sa
température constante. Des quantités connues d’azote sont alors successivement introduites
dans la cellule. La pression résiduelle permet de calculer la surface spécifique qui est en
relation directe avec la quantité d’azote adsorbée. Cette surface spécifique renseigne sur la

finesse et la porosité ouverte du matériau [54].

La surface spécifique BET de notre MK3, qui est de 1’ordre de 14,15 mz/g, a ete
mesurée au niveau de la SONATRACH Division Laboratoires, Boumerdes, Algérie a

I’aide d’un dispositif de Quantachrome Instruments. D’aprés la fiche technique (Annexe
A3), la surface spécifique du kaolin KT2 est de 1’ordre de 25 mz/g. On constate clairement
que notre kaolin KT2 a une grande surface spécifique (25 mz/g) qui a été largement

diminuée (14,15m2/g) apres traitement thermique. Selon Souri et al. [119],

I’augmentation de la taille des particules de kaolin, aprés le traitement thermique,
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entrainera une diminution correspondante de la surface spécifique. Cette diminution est
probablement due au frittage et a I'agglomération des particules qui se produisent a la
température d'activation thermique [115, 119, 132]. 1l est évident d’exprimer que, dés que

la surface spécifique diminue la distribution granulométrique du matériau augmente.

3. 3.3.4 — Mesure de la masse volumique absolue

La mesure de la masse volumique absolue du MK3 a été réalisée au niveau du
laboratoire Interdisciplinaire Carnot de Bourgogne (ICB) de I'universit¢ de Bourgogne
(France), a I’aide d’un pycnométre a gaz de type Micromeritics AccuPyc Il 1340, équipé
d’une cellule de 10 cm?® et alimenté en gaz Hélium alpha 1 & une pression de 1,6 bar. Le
pycnometre mesure des pressions permettant de déterminer le volume de 1’échantillon. A
chaque cycle le volume de 1’échantillon est ainsi mesuré et la masse volumique de
I’échantillon calculée en faisant le rapport de la masse sur le volume. Un certain nombre de
cycle est nécessaire afin de dégazer parfaitement les échantillons et obtenir une mesure du
volume précise. La valeur de la masse volumique de 1’échantillon déterminée est une
moyenne réalisée sur les 50 derniers cycles, lorsque la valeur du volume mesuré est stable.
La masse volumique absolue mesurée du MK3 est de 1’ordre de 2,605 g/cm’. D’aprés la
fiche technique (Annexe A3), la masse volumique absolue du kaolin KT2 est de 1’ordre de
2,6 g/cm?’. On constate que le kaolin traité thermiquement a la méme densité que le kaolin
initial. Selon Garcia-Diaz [29], les kaolins et les MK ont sensiblement la méme densité qui

peut varier entre 2,5 et 2,7 g/cm’.

3. 4 — Caractérisation du MK3 selon la norme en vigueur

La caractérisation de notre MK3 a été faite conformément aux exigences
physico-chimiques de la norme frangaise NF P 18-513 [41], considérée comme premiére

norme en Europe sur ce type de matériau [51].

3. 4.1 — Exigences chimiques

3.4.1.1 — Teneur en silice et alumine

Le MK étant une addition pouzzolanique, il est donc nécessaire qu'il ait une
teneur minimale en matiére réactive, dans ce cas-ci en silice (SiO,) et alumine (Al,O3)
réactives, supérieure ou égale a 90% en masse [41]. Plus les teneurs en silice et en alumine

contenues dans le MK sont grandes plus la réactivité sera grande [54].
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3.4.1.2 — Teneur en éléments a effets néfastes

Différents éléments ou composés des additions minérales peuvent avoir des effets
néfastes sur les bétons, ce qui explique le besoin d'en limiter leur teneur. C'est le cas
surtout : du chlorure (C17), qui peut engendrer des problémes de corrosion des armatures ;
du soufre qui, s'il est disponible et rapidement soluble (sous forme de sulfates (SO;) par
exemple), peut faciliter la production d'ettringite (trisulfoaluminate de calcium hydraté)
gonflante ; de la chaux libre (CaO) et de la périclase (MgO), qui peuvent entrainer des
gonflements de la matrice aprés prise ; de la perte au feu qui, dans le cas de matiere
imbrdlée (comme le charbon imbrGlé des cendres volantes), peut par exemple interférer
avec les agents entraineur d'air et avoir des conséquences néfastes sur la durabilité des
bétons soumis a des cycles de gel/dégel. Ces éléments ou composes sont généralement plus
critiques pour les additions provenant de sous-produits industriels (fumées de silice,
cendres volantes, laitiers) que pour le MK, en partie parce que les compositions de ces

additions sont difficilement contrdlables [51].

3.4.1.3 — Valeur de bleu

La valeur au bleu de méthylene mesure la capacité dadsorption d'un matériau.
Elle est directement liée a la surface spécifique de ses particules. C’est un test normalisé
généralement utilisé pour déterminer la propreté (c’est-a-dire teneur en argile) d'un sol ou
d'un granulat. Contrairement au kaolin, le MK absorbe peu le bleu de méthyléne. Ce test
permet alors de contréler que le produit est suffisamment cuit, puisque des valeurs trop
élevées sont un signe d'une forte présence d'argiles, donc de kaolinite non-déshydroxylees
[51]. Cette mesure est utilisée par des producteurs de MK, comme test rapide pour
contréler leur production en continu, puisqu'une valeur au bleu trop élevée se traduit par un
manque d'activation du produit, et donc d'une faible réactivité en milieu cimentaire. Ce test
permet donc d'avoir dans un délai rapide une idée de la réactivité du produit, sans attendre
les 28 jours du test de résistance a la compression [51]. La valeur de bleu, déterminée selon
la norme NF EN 933-9, ne doit pas exceder 10 g de colorant par kilogramme de MK [41].

3.4.1.4—Bilan

D’apres le tableau 3.3, les résultats de ces différentes exigences chimiques :
teneur en silice, alumine, chlorure, sulfate, chaux libre, oxyde de magnésium, ainsi que la

perte au feu et la valeur de bleu de notre MK3 sont conformes a la norme NF P 18-513.
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3. 4.2 — Exigences physiques et mécaniques

3.4.2.1 — Finesse

La finesse des MK peut se mesurer par la taille de ses particules (8 3.3.3.2). Cette
derniere peut varier de moins d'un micrometre jusqu'a plusieurs dizaines de micromeétres.
Toutefois, ce mode de mesure n'est pas toujours facile a interpréter car le MK est formé de
plaquettes. En effet, comment caractériser une particule par une taille unique lorsque la
longueur, la largeur et I'épaisseur varient ? C'est pourquoi on lui préfére généralement une
mesure de surface spécifique. La technique BET (§ 3.3.3.3) est utilisée couramment pour
mesurer la surface spécifique d’un matériau lorsque les particules sont trop fines, ce qui est
le cas des MK. L'ordre de grandeur des surfaces BET varie entre environ 8 et 20 m?/g
pour les MK courants [51]. La finesse des MK a un effet sur la maniabilité des matériaux
cimentaires, ce qui explique la définition de deux classes de finesses (haute et moyenne
finesses), données a titre informatif seulement. Néanmoins, la surface spécifique n'a pas été
retenue comme critere d'acception ou de rejet des MK, ni pour définir les catégories A et B
des MK. La raison de ce choix est que l'indice d'activité des MK n’est pas directement lié a
la valeur de leur surface BET (Figure 3.17) [51]. Ainsi, Des MK de surfaces spécifiques
comprises entre 8 et 12 m?/g ont montré une activité comparable a celle de produits plus
fins (12 2 20 m?/g) [41].
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Figure 3.17 — Indice d'activité des métakaolins, a 28 jours, sur éprouvettes normalisées.
Effet de la surface BET, pour des taux de remplacement de ciment entre 10 et 20% [51].



Chapitre 3 : Matériaux Utilisés et Caractérisation du Métakaolin 114

La finesse d’'un MK selon la norme NF P 18-513 [41], qui spécifie deux
catégories de finesse : haute « Fi; » et moyenne « Fy; », est le pourcentage massique du
passant au tamis de 0,063 mm, déterminé selon la norme européenne NF EN 933-1 en voie
humide (Tableau 3.9).

Tableau 3.9 — Exigences minimales sur les finesses des métakaolins

Exigences minimales

Critére
Catégorie Fy Catégorie Fy

Finesse 90% 70%

3. 4.2.2 — Demande en eau

Une augmentation de la demande en eau des mélanges de pates, mortiers et
bétons, a eu lieu lorsqu'un MK est utilisé en remplacement du ciment [49, 133, 134]. Cet
effet, qui peut étre plus ou moins important selon les MK, a mené a avoir deux catégories
de MK (Figure 3.18) en fonction de leurs demandes en eau : MK de demande en eau
élevée (catégorie W) et MK de demande en eau moyenne (catégorie Wy,). Ces catégories
donnent une indication sur la demande en eau qui caractérise les MK et les résultats des
tests sur pates et mortiers ne fournissent pas d'information directe sur 1’influence du MK

sur la demande en eau des bétons [51].
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Figure 3.18 — Demande en eau des métakaolins de différentes origines [51].




Chapitre 3 : Matériaux Utilisés et Caractérisation du Métakaolin 115

Ces deux catégories ont été définies a la suite d'essais sur pate, selon I'essai de
consistance normalisée (NF EN 196-3). L’essai consiste a faire pénétrer une sonde
normalisée dans des pates contenant des quantités d’eau différentes. La consistance
normalisée correspond a la teneur en eau introduite lorsque la sonde s’arréte a 6 mm du
fond du moule. La demande en eau du MK (Tableau 3.10) est exprimée donc comme le
rapport des quantités d’eau nécessaires a 1’obtention de consistances normalisées, selon la
norme NF EN 196-3, de deux pates constituées, pour 1’une, de 85% de ciment d’essai et de
15% de MK et, pour I’autre, de 100% de ciment d’essai [41]. Ces teneurs en eau sont
respectivement 170 g et 140 g.

Tableau 3.10 — Demande en eau des métakaolins

Catégories

Critére
WH WM

Demande en eau Rapport > 1,15 Rapport < 1,15

3.4.2.3 — Temps de début de prise

Le temps de début de prise d’une pate préparée avec 85% de ciment d’essai et
15% de MK, déterminé selon la norme NF EN 196-3, ne doit pas varier de plus de 25% par
rapport a une pate de ciment constituée de 100% de ciment d’essai [41]. Ce temps de début
de prise est de 155 minutes pour la pate avec MK3 et de 165 minutes pour la pate de
ciment pur. On constate que notre MK a un effet accélérateur du temps de prise. Des
études antérieures ont constaté que I'incorporation de MK avait des effets variables sur le
comportement des mortiers et des pates. Brooks et al. ont examiné I'effet du MK sur le
temps de prise du béton a haute résistance par I’ASTM C 403. IIs ont indiqué qu’il y a eu
une augmentation progressive de l'effet retardateur jusqu'a 10% de remplacement, mais
une réduction aux niveaux de remplacement plus élevés. Batis et al. qui ont examiné a la
fois un kaolin grec localement traité thermiquement et un produit MK commercialisé. Ces
auteurs ont trouvé que tous les mélanges de MK avaient des temps de prise
significativement plus longs que les pates témoins et plus particulierement avec 20% de
MK, d’apres [45]. Selon Mounanga [135], la différence de temps de prise entre deux liants
est attribuée & une différence de finesse et de teneur en C;A. Ainsi, le ciment le plus fin et
le plus riche en aluminates manifestant la prise la plus rapide. Ces constats sont conformes

a nos résultats obtenus.
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3. 4.2.4 — Indice d’activité

L'indice d'activité est le seul veéritable critere de performance retenu dans la
norme pour déterminer la catégorie d'un MK, puisqu'un mauvais résultat sur l'une des
autres exigences chimiques ou physiques aura nécessairement des répercussions sur les
performances mécaniques du produit [51]. Il a pour objet d'évaluer la régularité d'un
produit et ne fournit pas d’information directe sur la résistance du béton contenant le MK.
I1 est défini uniquement a 1’échéance de 28 jours, bien que la réactivité pouzzolanique du
MK se développe essentiellement entre 7 jours et 28 jours [41]. L’indice d’activité
(Tableau 3.11) est exprimé comme le rapport des résistances a la compression, déterminées
selon la norme NF EN 196-1, & 28 jours, de deux mortiers normalisés dont la partie liante
est constituée, pour 1’un, de 85% de ciment d’essai et de 15% de MK et, pour 'autre, de
100% de ciment d’essai [41]. La résistance a la compression est de 57,50 MPa pour le
mortier avec MK3 et de 62,10 MPa pour le mortier de ciment pur. Par contre, pour le
mortier avec KT2, elle est de 48,30 MPa.

Tableau 3.11 — Exigences minimales sur les indices d’activité a 28 jours

Exigences minimales
Critere
Type A Type B
Indice d’activité a 28 j 100% 90%
3.4.2.5-Bilan

Tableau 3.12 — Caractéristiques physico-meécaniques du KT2 et du MK3

Caractéristiques KT2 | MK3 NF P 18-513
Fy =90
Finesse (%) - 99,15
Fy =70
Wy >1,15
Demande en eau - 1,21
Wy < 1,15
Variation entre les temps de debut de prise (%) - 6,5 Variation < 25%
A>100
Indice d’activité i,g (%) 78 93
B>90
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D’apres ces résultats notre MK3 est un métakaolin de type B, d’une grande
finesse et d’une demande en eau élevée. Il peut avoir une désignation normalisée comme

suit : « Métakaolin (NF P 18-513) — B — Fyy — Wy ».

3. 5 — Conclusion

L’analyse des résultats de caractérisation des différents matériaux étudiés dans ce

chapitre nous conduit & faire la synthese suivante :
1. Lecimentet I’eau de gachage sont appropriés pour la confection des bétons ;

2. Le SP a base de polycarboxylate est approprié pour produire des BAP a haute
performance par ’effet de sa meilleure capacité a retenir la fluidité du mélange de

béton. En outre, le SP utilisé ne présente pas d’effet retardateur ;

3. Une attention particuliere est necessaire lors de la formulation des mélanges avec le
sable alluvionnaire, du fait qu’il a une majorité d’éléments fins a tres fins (MF =
1,52) ; toutefois, il peut étre utilisé dans les BAP, en ajustant le rapport G/S a la

hausse d’apres le comité d’ACI 211 ;

4. Les gravillons (3/8) et (8/15) seront utilisés sous la forme d'un mélange du rapport en
poids de 1 : 2 respectivement, afin de limiter le pourcentage en éléments fins et

d’assurer un volume de pate optimal couvrant les granulats ;

5. Le kaolin KT2 est un kaolin primaire a qualitt moyenne, composé de 59% de la
kaolinite, associé a d’autres minéraux tels que I’illite et le quartz et convenant pour la

fabrication des additions pouzzolaniques ;

6. Le MK produit est un métakaolin impur, a fer structurel, caractérisé par une

population de grandes plaquettes et une réactivité a court terme moindre ;

7. Le MK produit est un métakaolin de type B, présentant une activité pouzzolanique
moyenne, d’une grande finesse et d’une demande en eau élevée. Il peut avoir une

désignation normalisée comme suit : « Métakaolin (NF P 18-513) — B — Fj; — Wy ».

La caractérisation de ces différents matériaux nous permettra de les utilisés, en
étapes suivantes, dans les formulations a adopter et dans la procédure expérimentale a

réaliser pour les différents mortiers et bétons autoplacants confectionnés a base du MK.
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CHAPITRE 4

FORMULATIONS ET PROCEDURE EXPERIMENTALE

4, 1 — Formulations adoptées

L’étude de la composition d’un béton consiste a déterminer les quantités
nécessaires de ses différents composants, tout en particulier son dosage en ciment et en
eau, afin de réaliser un béton dont les qualités soient celles recherchées pour la

construction de 1’ouvrage ou de la partie d’ouvrage en cause [81].

Lors de la formulation d’un BAP, sa caractérisation est nécessaire. Cela consiste
a connaitre son comportement a I’état frais a partir de certains essais spécifiques.
Evidemment, un béton n’est pas qualifié¢ d’autoplagant par rapport a sa composition, mais
parce qu’il posséde certaines propriétés a 1’état frais : la capacité de remplissage, 1’ aptitude
a l'écoulement et la résistance a la ségrégation [63]. Bouhamou et al. précisent que la
formulation du BAP requiert une étude précise notamment dans le choix de ses
constituants, et 1’optimisation des paramétres influant, en particulier, le rapport
Eau/Ciment (E/C), le rapport Addition/Ciment, le dosage en SP, le volume de péte et le

diametre maximal des gravillons, d’aprés [71].

Les principaux essais réalisés sont empiriques, et ont pour objectif de vérifier les
différentes propriétés définies ci-dessus. lls sont destinés a caractériser le béton avec les
termes qualitatifs de fluidité, hétérogénéité et absence de blocage [78]. Selon Koehler [79],
bien que la rhéologie puisse étre utile pour décrire I'écoulement du béton, la simple
connaissance du seuil de cisaillement et de la viscosité plastique peut étre insuffisante pour
prédire les performances du béton. Par exemple, deux bétons ayant les mémes parametres
rhéologiques mais avec des tailles maximales de granulats différentes présenteront des

capacités de passage différentes.

Dans ce travail nous avons fixé comme but essentiel I'influence du MK, comme

ajout minéral, sur le comportement physico-mécanique d’un BAP a base de ciment PLC.
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Pour cela, on a fixé les autres parametres, a savoir la quantité de sable dans le mortier donc
le rapport Sable/Mortier (S/M) ainsi que le rapport Eau/Liant (E/L). Le dosage en SP par

rapport au liant a été ajuste a une ouvrabilité constante.

La méthode que nous avons adoptée pour la formulation est basée sur
I’optimisation des mortiers, approche japonaise proposée par Okamura et désignée par la
méthode générale, avec quelques modifications concernant la sélection de la quantité de
sable dans le mortier, le rapport E/L ainsi que le rapport Superplastifiant/Liant (SP/L). Ces
parameétres ont été évalués expérimentalement sur un mortier, de maniere a avoir des
valeurs de I'étalement au mini-céne et du temps d'écoulement a I’entonnoir en V (V-
funnel) acceptables. Pour la sélection des quantités d'air et de gravillons, la méthode
Okamura a été maintenue. En outre, du fait que I’utilisation d’agent entraineur d’air peut
avoir un impact négatif sur les propriétés mécaniques malgré son rdle d’améliorer les
propriétés du BAP a 1’¢tat frais [136], les différents BAP ont été formulés sans entraineur
d’air et leur teneur en air a été supposée étre de 1% pour une granulométrie maximale de
20 mm [76], au lieu de 2%, fixée par Okamura, en régle générale, lorsque I’entraineur d’air

n’est pas indispensable [79].

4. 1.1 - Formulation des mortiers

Le mortier est une phase importante dans les BAP, car il sert a fournir la
lubrification entre les particules des gravillons et de maintenir la stabilité globale du béton.
En outre, la rhéologie du BAP peut étre optimisée si la partie fine du béton est bien congu.
Le mortier autoplacant (MAP) peut servir de base pour la conception du béton et ses
propriétés mettent en évidence l'ouvrabilité des BAP [137]. Les propriétés requises pour
que le mortier puisse étre considéré comme autoplacant sont : une fluidité importante et
une résistance suffisante aux ségrégations statiques et dynamiques. En termes de rhéologie,
cela revient a abaisser le seuil de cisaillement du mortier, tout en gardant la viscosité
plastique du melange suffisante [107]. La fluidité importante du MAP peut étre obtenue en
ayant recours a des SP sans augmenter le rapport E/C. L'ajout d'un SP peut provoquer une
diminution significative du seuil de cisaillement mais n‘aura qu'une influence limitée sur la
viscosité plastique, tandis qu'une quantité supplémentaire d'eau peut diminuer le seuil de

cisaillement et la viscosité plastique [71].

Selon Domone et Jin [89], des essais sur les mortiers sont a réaliser pour les

raisons suivantes :
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O La teneur volumique du BAP en gravillon est moins importante que le béton ordinaire,

et par conséquent les propriétés du mortier sont dominantes.

O L’évaluation des propriétés du mortier fait partie intégrante de la formulation des BAP,

et donc la connaissance de ses propriétés est utile.

O Tester un mortier est beaucoup plus commode et simple que de tester un béton.

Dans le BAP, la phase du mortier assure la lubrification entre les particules des
gravillons et la stabilité globale au béton. Ses propriétés requises sont semblables a celles
du béton lui-méme, c’est-a-dire un faible seuil de cisaillement pour assurer I'écoulement
sous le seul effet de la gravité et une viscosité plastique suffisante pour assurer

I’homogénéité et la non-ségrégation du béton pendant I'écoulement [89].

La mesure du seuil de cisaillement et la viscosité plastique nécessite un
rhéométre. En I’absence de ce dernier, d'autres tests plus simples et peu colteux sont
utilisés pour évaluer la fluidité et la viscosité du mortier. L’essai d’étalement au mini-cone

et ’essai de temps d'écoulement a ’entonnoir en V, qui ont été utilis€s par plusieurs

chercheurs [88, 138].

EFNARC [61], a suggéré un étalement au mini-cone cible de 240 a 260 mm et un
temps d'écoulement a I’entonnoir en V de 7 a 11 secondes. Nawa et al., récapitulant
I'expérience japonaise, ont indiqué que des valeurs comprises entre 250 et 280 mm pour
I’étalement, et 6 et 10 secondes pour le temps d'écoulement a I’entonnoir en V produiront
un BAP réussi. Quant a Chai qui a travaillé avec des matériaux britanniques, a suggéré une
valeur d’étalement minimum de 300 mm, et un temps d'écoulement a 1’entonnoir en V
entre 2 et 10 secondes, d’aprés [89]. Safiuddin [66], a indiqué qu’un étalement de mortier
entre 275 et 335 mm produira généralement un BAP avec un étalement entre 550 et 850
mm. Cette derniere plage qui est suggérée par la norme européenne NF EN 206-9 [60],
correspond selon les directives européennes du BAP a un étalement de mortier entre 280 et
340 mm [86].

4.1.1.1 — Formulation du mortier de référence

La formulation du MAP de référence, a été basée sur la méthode Okamura avec
une amélioration au niveau de la teneur en sable, le rapport E/L et le rapport SP/L pour
s’adapter aux propriétés des matériaux locaux et en particulier le sable. La sélection des

rapports S/M et SP/L est ajustée par 1’essai d’étalement, dont le diametre de la galette
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obtenu doit étre compris entre 275 mm < d < 335 mm [66], et par ’essai de 1’entonnoir en

V, dont le temps d’écoulement obtenu doit étre compris entre 2 sec <t < 10 sec [89].

a) — Rapport Eau/Liant (E/L)

La résistance des bétons et leur durabilité dépendent du rapport E/C [8]. Plusieurs
essais préliminaires, de mesure d’étalement et de temps d’écoulement, ont été effectués
afin de fixer le rapport E/L. Selon EFNARC [61], le rapport E/L est compris entre 0,80 est
1,10 en volume. Felekoglu et al. [107], ont indiqué que le rapport E/C optimum pour
produire un BAP est compris dans ’intervalle 0,84 et 1,07 en volume qui correspond a
I’intervalle 0,28 et 0,45 en masse. Les rapports en dessous et au-dessus de cet intervalle
peuvent provoquer un blocage ou une seégrégation du mélange, respectivement. Les
différents essais préliminaires ont montré qu’il faut aller jusqu’au rapport 0,42 afin d’avoir
un mortier autoplacant satisfaisant ayant un étalement supérieur a 275 mm notamment dans
le cas de faibles dosages en SP. Pour tous les essais des mortiers, aprés ajustement, nous

avons fixé le rapport E/L a 0,42 en masse.

b) — Rapport Sable/Mortier (S/M)

Pour le BAP, le sable est défini comme toutes les particules de granulats
supérieures a 0,125 mm et inférieur a 4 mm et que le volume optimal de sable dans le
mortier varie entre 40 et 50% en fonction des propriétés de la pate [61] pour produire une
bonne fluidité du BAP a hautes performances [66]. L’optimisation du rapport S/M consiste
a obtenir les caractéristiques optimums du mortier a 1’état frais pour assurer par la suite les
meilleures propriétés du BAP a I’¢état frais et durci. Le principe de la méthode consiste a

rechercher la composition optimale pour le rapport S/M tout en faisant varier SP/L [71].

c) — Variation du rapport Superplastifiant/Liant (SP/L)

Afin de déterminer le mortier de référence optimum, nous avons étudié 1’effet de
la variation de la teneur en SP sur le mortier a 1’état frais, par mesure de I’étalement au
mini-cone et le temps d’écoulement a I’entonnoir en V. Le ressuage et la ségrégation ont
été contrdlés visuellement lors de I'essai d'étalement [137]. Le ressuage est la tendance
d’un béton a rejeter son eau de gachage. La ségrégation est le manque de cohésion d’un

béton qui se traduit par une séparation entre ses constituants fins et plus gros [8].
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4.1.1.2 — Formulation des mortiers binaires

Aprés la détermination du mortier de réference, des mortiers binaires a base du
MK ont été formulés. Dans cette étape tous les autres paramétres (E/L, S/M et SP/L) sont

maintenus constants, seule la teneur en MK a été variée.

Des études antérieures [50], sur un mortier normalisé a base du kaolin calciné a
850 °C pendant 3 heures d’El-Milia (Algérie), ont montré qu’un mélange de 10% de MK a
une meilleure résistance a la compression a des ages différents et qu’avec 20% de MK, la
résistance a la compression est relativement supérieure a celle de la référence a partir de 7
jours d’age. Khaleel et al. [75], ont rapporté que l'utilisation de 10% de MK comme
remplacement partiel en poids de ciment du BAP entraine une diminution de la fluidité,
une augmentation de la viscosité et une amélioration de la résistance aux (28, 56, 90) jours
d'essai. Il a été rapporté, également, que le remplacement du ciment par 5 a 15% de MK
entraine une augmentation significative de la résistance a la compression pour les bétons et
mortiers & hautes performances jusqu'a 28 jours, en particulier aux premiers ages [48]. Par
ailleurs, 1’utilisation du MK ne se limite pas a ces proportions des mélanges. On peut noter
également que certains résultats de la littérature montrent de meilleures propriétés de
durabilité des bétons lorsque 25% de MK sont utilisés, plutét que 15 ou 20% [51].
Dr’ailleurs, des mélanges en ciment contenant jusqu'a 30% de MK peuvent étre facilement

développés dans des pays pauvres en additions pouzzolaniques [130].

Pour ces raisons citées ci-dessus et afin de déterminer I’effet de la teneur du MK,
utilisé en substitution partiel du ciment PLC, sur le MAP a I’état frais et sur le
comportement rhéologique et les propriétés physico-mécaniques du BAP a 1’état durci,

nous avons opté a varier le pourcentage du MK utilisé de 0 a 35% de masse de ciment.

4. 1.2 — Confection des mortiers

Pour la confection des mortiers, les proportions du mélange (ciment, addition,
sable, eau et superplastifiant) ont été calculées d’aprés I’exemple de composition de

mortier donné a I’annexe B.

Le moment d’introduction du SP lors du malaxage peut avoir un effet sur la
fluidit¢ du béton. Lorsque I’introduction du SP se trouve retardée, les réactions
d’hydratation se trouvent déja amorcées (période latente) et consomment a peine de SP, en

conséquence toute la quantité introduite reste a disposition pour la défloculation du ciment
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[83]. Aiad et al. [139] trouvent que le retard dans I’addition du SP améliore les propriétés
rhéologiques du mélange. Pour eux le temps optimal pour introduire un SP est de 10
minutes aprés avoir ajouté de 1’eau au mélange. Par contre, Domone et Jin proposent
I’introduction du SP entre 30 secondes et deux minutes apres 1’initial contact de I’eau avec
le ciment, d’apres [86]. Dans nos essais nous avons opté pour la derniére proposition. La

séquence du malaxage suivante est adopté pour tous les mélanges du mortier :
O Malaxer a sec le ciment et le sable pendant environ 30 secondes afin d’homogénéiser le
mélange (un malaxeur a mortier de 5 litres de capacité a été utilisé).

Q Ajouter la premicre quantité d’eau (Eau 1 = 70% Eau) et malaxer pendant la premicre

minute.

0 Malaxer pendant une (1) minute avec le restant de I’cau de gachage (Eau 2 = 30% Eau)

mélange avec le SP.

O Malaxer le mélange pendant 3 minutes.

La séquence de malaxage du mortier est mentionnée sur la figure 4.1 suivante :

Liant
+ Sable

1

ﬁau 1=70% Eau aﬂEta.co{}

Malazage
Pendant Malzzaze
1 min. Pendant 3
3 mim.

(Ean 2 = 30% Eau efficace +5

Malaxazs
Pendant
1 min.

Figure 4.1 — Séquence de malaxage du mortier autoplacant [140].

4. 1.3 -Formulation des bétons autoplacants

En suivant la procédure d’exécution de la méthode générale, on remarquera que
I’étape des essais sur mortier est une étape primordiale car elle nous permet de fixer les
rapports E/L, S/M ainsi que SP/L. Etant donné que le mortier, dans les BAP, occupe un

volume important dans le mélange, les résultats des essais sur mortier seront concluants. A
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1’étape suivante, on formulera le BAP de référence ainsi que ceux avec ajout du MK en se
basant sur les résultats y afférents des essais sur mortier et on procedera, par la suite, aux
différents essais sur le BAP a 1’état frais et a 1’état durci. Le maintien fixe des propriétés du
mortier pour formuler le béton nous permettra de vérifier la relation existante entre un BAP

et son mortier, tout en particulier lors d’utilisation d’ajout MK.

L'expérience a montré qu'il existe une large plage de proportions de mélange
pouvant produire un BAP réussi, mais dans la plupart de ces cas, un certain nombre de
facteurs clés entrent dans la limitation des valeurs [80]. La teneur en granulats fins et
grossiers, le rapport Sable/Granulats, la teneur en liant, le rapport E/L, la teneur en eau, le
volume de pate ou de mortier, les dosages du SP, de I’entraineur d’air et de I’agent de
viscosité jouent un réle important dans la composition du BAP [66]. Le tableau 4.1
suivant, présente les plages de valeurs du dosage des constituants entrant dans la
formulation des BAP indiquées par la RILEM [80] et ’EFNARC [82].

Tableau 4.1 — Limites générales de dosages pour les constituants des BAP

) Plages de dosages
Constituant
RILEM EFNARC
Gravillon 30% & 34% de volume du béton | 270 — 360 litres/m® de volume du béton
Soit 750 — 920 kg/m?® 750 — 1000 kg/m?®
40% a 50% de volume du mortier | ... . -0 :
Sable Soit 710 — 900 kg/m® 48% a 55% de poids total des granulats
Pate 34% a 40% de volume du béton | 300 — 380 litres/m® de volume du béton
Eau/Liant 0,841,2" en volume 0,85 a 1,10 en volume
Liant 450 — 600 kg/m?® 380 — 600 kg/m?®
Eau totale 150 — 200" kg/m?® 150 — 210 kg/m?®

(*) : limite supérieure en cas d’utilisation d’un agent de viscosité.

4. 1.4 — Confection des bétons autoplacants

Pour la confection des bétons autoplacants, les proportions du mélange (ciment,
addition, sable, gravier, eau et SP) ont été calculés d’aprés 1’exemple de composition du
béton donné a I’annexe C. En général, pour un faible rapport E/L et un fort dosage en SP,
le mélange du béton nécessite un temps de malaxage plus prolongé. Un malaxage intensif
disperse mieux les particules de poudres. Dans le cas d’un mauvais malaxage ces particules

de poudres restent dans la phase pate et rendent le béton plus visqueux. D’ailleurs, un
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malaxage prolongé peut doubler le volume d’air occlus [59]. De Larrard et al. [141], ont
rapporté que I’étalement et la résistance a la compression sont les plus influencés par le

temps de malaxage.

Le SP utilisé, « MEDAFLOW 30 », est plus efficace lorsqu’il est ajouté dans le
béton apres que 50 a 70% de 1’eau de gachage ait déja été introduite (voir Annexe A4). La
séquence de malaxage et la composition du béton ont un r6le important pour avoir une
hydratation correcte, ce qui conduit a obtenir un béton performant et durable. Les mélanges
ont été confectionnés dans un malaxeur a béton d’une capacité de 80 litres. La procédure

de malaxage adoptée est celle donnée dans les étapes suivantes et dans la figure 4.2 :

Q Calculer l'eau efficace que l'on introduit dans le malaxeur en tenant compte de
I’adsorption et de l'absorption des granulats ainsi que de I'eau contenue dans l'adjuvant.

La quantité d'eau efficace est donnée par la formule suivante :

Eeff = Etotale - Eadsorbée - Eadjuvant + Eabsorbée (4-1)
Eesr : Eau introduite dans le malaxeur ;
Etotate : Eau théorique ;
E dsorbée : Eau présente sur la surface des granulats ;
Eqdjuvant : Eau dans I’adjuvant ;
Epsorbee : Eau absorbée par les granulats.

Q Calculer les proportions du ciment, du SP, du sable et des gravillons (3/8 et 8/15).

O Malaxer le sable, le ciment, le MK et les gravillons (3/8 et 8/15) pendant 30 secondes

pour homogénéiser le mélange.
O Ajouter une quantité d’eau (Eau 1 = 70% Eau) et malaxer pendant une minute ;

O Ajouter le SP dilué dans le restant de 1’eau de gachage (Eau 2 = 30% Eau) et malaxer

pendant une deuxieme minute.
O Malaxer pendant 5 minutes.
O Arréter le malaxeur et laisser le mélange au repos pendant 2 minutes.

O Ré-malaxer pendant 30 secondes.
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Malaxare pendant 1 min. Malaxare peodant 1 min.
—{(E=nT=T0% Eau efficace} o Eau 2 = 30% Eau efficace +501)
Pre-malaxaze 3 i 2
=ar pendant
30 mec.

Ciment 3

+3"'h1_’“‘ Malaxaze
+ Grawvier pendant

+Eau 1 5 min.

30 =ec.

Figure 4.2 — Séquence de malaxage du béton autoplagant [140].

Cette séquence du malaxage est la méme pour tous les mélange de bétons. En ce

qui concerne le ré-malaxage il se fait juste avant chaque essai.

4. 1.5 Conservation des éprouvettes

Pour la caractérisation du BAP a I'état durci, aprés la mise en place du béton, les
éprouvettes sont maintenues pendant 24 heures, dans leurs moules a I’intérieur du
laboratoire. Afin d’éviter tout échange hydrique avec ’extérieur, la face supérieure du
moule est recouverte d’un film en plastique, durant la période de conservation. Aprés
démoulage, les éprouvettes sont entreposées dans de 1’eau saturée en chaux jusqu’au
moment de 1’essai, a une température ambiante de 20a 24 °C, ou dans une salle en
laboratoire de 20 a 26 °C. La conservation des éprouvettes dans 1’eau ou dans 1’air libre a

¢été faite selon le type d’essai.

4. 2 — Caractérisation des mortiers autoplacants a I'état frais

4. 2.1 —Essai d'étalement au Mini-Cbne

L'essai d’étalement ou d'écoulement de mortier est utilise pour évaluer la
déformabilité en calculant le diamétre d'écoulement comme la moyenne de deux diametres
de la galette d'étalement [142]. L’essai consiste a remplir un moule tronconique (Figure
2.11) placé sur une surface horizontale lisse, une fois le moule soulevé, le diamétre
d’étalement du mortier est mesuré suivant deux directions perpendiculaires, la moyenne est

retenue [89].
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4, 2.2 —Essai d’écoulement a 'entonnoir en V (V-funnel test)

Le test de I’entonnoir en V (Figure 2.11) est utilisé pour évaluer la viscosité et la
capacité de passage du mortier dans un milieu confiné, par mesure du temps d'écoulement
[142]. 1l peut également étre considéré comme une mesure de la viscosité [76]. Dans cet
essai, 1’entonnoir est rempli de 1.1 litre de mortier, et un temps d’écoulement est calculé
entre I’instant de 1’ouverture de I’orifice de 1’entonnoir et 1’instant de I’apparition de la

premicre lumiere en regardant verticalement vers le bas de I’entonnoir.

4. 2.3 —Essai au rhéométre a mortier

Pour mesurer les propriétés rhéologiques intrinséques d’un mortier autoplagant,
telles que le seuil de cisaillement et la viscosité plastique, nous avons utilise un rhéometre
a mortier développé au niveau du laboratoire L2MGC de I'université de Cergy-Pontoise,
France (Figures 4.3 et 4.4). Ce rhéométre rotatif, assisté par ordinateur, fonctionne suivant
un agitateur de marque Heidolph- RZR 2102 Control Z avec une vitesse maximale de 400
tours/min. Il est composé d’un croisillon, de deux plaques perpendiculaires, de dimensions
5x10 cm et d’un récipient cylindrique de dimension 10x13 cm [143]. Le rhéometre utilise,
dont le principe s’inspire du dispositif Couette a cylindres coaxiaux, peut fonctionner en
imposant des vitesses de cisaillement appliquées sur le mortier, d'ou on obtient les
contraintes de cisaillement. A partir de la courbe qui représente les contraintes de
cisaillement en fonction des vitesses de cisaillement, on peut déterminer les paramétres

rhéologiques de chaque mortier [90].

Figure 4.3 — Rhéometre a mortier.
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Figure 4.4 — Croisillon et récipient cylindrique du rhéometre a mortier.

4, 2.4 —Essai de la chaleur d’hydratation

Mélangé a l'eau, le ciment de constituants anhydres forme une pate qui se
solidifie dans l'air ou sous l'eau, par effet des réactions d’hydratation qui se produisent
entre les composés (phases) du ciment et I’eau. Ces réactions d’hydratation
s’accompagnent d’un dégagement de chaleur qui peut étre mesuré par calorimétrie. La
chaleur dégagée donne alors une indication sur I’avancement du processus d’hydratation

du ciment durant le durcissement du matériau.

Deux méthodes d’essai de la chaleur d'hydratation des ciments peuvent étre
utilisées : la méthode semi-adiabatique, dite méthode de Langavant ou la méthode par
dissolution dans une solution acide. La méthode semi-adiabatique, qui a été utilisée dans ce
travail, consiste a enregistrer la température du mortier en fonction du temps, dans des
conditions quasi-adiabatiques ou les pertes de chaleur ne sont pas totalement évitées. Etant
donné que les pertes de chaleur apparaissent lors de 1’essai, le résultat obtenu est corrigé en
fonction d’un étalonnage préalable du calorimétre. Il est possible, a partir des données de

température enregistrées, d’aboutir au résultat adiabatique [144].

L’essai par calorimétrie semi-adiabatique [145], a pour but de mesurer en continu
la chaleur d'hydratation du ciment au cours des tout premiers jours. Il consiste a introduire
un échantillon de mortier fraichement préparé dans une boite a mortier et de placer cette
éprouvette dans un calorimetre étalonné afin de déterminer, dapres I'évolution de la
température, la quantité de chaleur dégagée. A une échéance donnée, la chaleur
d'hydratation du ciment contenu dans I'échantillon est égale a la somme de la chaleur



Chapitre 4 : Formulations et Procédure Expérimentale 129

accumulée dans le calorimétre et de la chaleur dissipée vers le milieu ambiant pendant
toute la durée de I'essai. L'échauffement du mortier est comparé a la température d’un

échantillon inerte dans un calorimétre de référence (Figure 4.5).

Figure 4.5 — Dispositif expérimental pour la mesure de la Chaleur d’Hydratation.

Le temps t (durée d’hydratation) est compté a partir du moment ou 1’eau est
ajoutée dans le malaxeur. La chaleur d'hydratation « Q », exprimée en joules par grammes

de ciment, au temps écoulé t, est calculée au moyen de 1’équation suivante :

—C9+1ft6dt (4.2)
Q_mct mCOa- t- .

Avec: —m, :lamasse de cimentou de liant contenu dans I'éprouvette (g) ;

—C :lacapacité thermique totale du calorimétre (J/°C) ;
—a :lecoefficient de déperdition thermique totale du calorimétre (J/h°C) ;
— 6, :ladifférence de température entre le calorimétre d’essais et de référence.

Les différents facteurs entrant dans le calcul de la chaleur d’hydratation Q(t) et
les coefficients des calorimétres utilisés sont donnés a I’annexe D. On notera enfin que cet

essai a été réalisé au laboratoire LZMGC de I’Université Cergy-Pontoise (France).

4. 3 — Caractérisation des bétons autoplacants a I'état frais

Une liste non exhaustive des essais de caractérisation des BAP a 1’état frais a été
présentée dans la synthese bibliographique (8 2.5.1). Cependant, pour la caractérisation a

I’¢état frais de notre BAP, on se limite uniquement aux essais recommandés par la norme
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européenne NF EN 206-9 [60] : I’étalement au cone d’Abrams, 1’écoulement a 1’entonnoir
en V, a la boite en L et a I’anneau ainsi que la stabilité au tamis. Les essais ont été
effectués selon les procédures décrites par la norme européenne. De plus, pour les essais
d’écoulement a la boite en L, des temps d’écoulement intermédiaires ont été mesurés. Il
s’agit des temps d’écoulement entre I’ouverture de la trappe et le moment ou le béton

parvient a la distance 200 mm et 400 mm dans la partie horizontale de la boite en L.

4. 3.1 —Essai d'étalement au cOne d’Abrams (Slump flow test)

L’essai d’étalement au cone d’Abrams (ou slump-flow test) est utilisé pour
caractériser la fluidité du BAP, telles que sa mobilité par mesure de 1’étalement et sa
vitesse d’écoulement par mesure du temps 50, en 1’absence d’obstacles. Cet essai est basé
sur l'essai d'affaissement a 1’aide d’un cone d’Abrams, qui est généralement destiné aux
bétons conventionnels (Figure 4.6). Il permet d'indiquer la capacité de remplissage du
BAP, exprimée par le degré de remplissage (étalement) et par la vitesse de remplissage

(temps ¢50). Cet essai ne convient pas lorsque le Dmax des granulats excede 40 mm [146].

.
e
[\ 500
'.0 /',f‘\to' =
|-~ ‘ P 200
- , 7~ = 900

Figure 4.6 — Dispositif de 1’essai d'étalement au cone d’Abrams.

L’essai d’étalement [146], consiste & remplir le cdne (placé au centre de la
plaque) en une seule fois sans le soumettre a aucune agitation ou aucun compactage
mécanique, en arasant le surplus de béton au niveau du sommet du cone. Laisser reposer le
cone rempli pendant une durée maximale de 30 s. Soulever le c6ne verticalement en un
mouvement de 1 s a 3 s sans faire obstacle a I'écoulement du béton. Une fois que
I’écoulement du béton est stabilisé sans déplacer la plaque ou le béton, mesurer le plus
grand diameétre d'étalement (d,) et son diamétre perpendiculaire (d,) au millimétre le plus
proche (Figure 4.7).
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Cone d’Abrams

Figure 4.7 — Essai d'étalement au cone d’Abrams.

Observer, dans la limite, la présence des signes de ségrégation (Figure 4.8), qui
comprennent une auréole de pate de ciment/mortier et/ou d’amoncellement du gravillon au

centre de la galette en fin d’essai et les consigner de maniére qualitative.

Déme de
granulats

Laitance

Figure 4.8 — Ségrégation du béton autoplacant [67].

L'étalement « SF » est la moyenne de d; et d,, exprimée a 10 mm pres, donnée

par lI'équation suivante :

_(dit+dy)

F
5 2

(en mm) (4.3)

Avec: —d; :leplusgrand diamétre d'étalement (en mm),

—d, :le diametre d'étalement perpendiculaire a d; (en mm),
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Le tableau 4.2 suivant définit les trois classes d’étalement « SF » indiquées au

paragraphe (8 2.5.2) et selon le domaine d’utilisation des BAP :

Tableau 4.2 — Classes des BAP selon le domaine d’utilisation [82]

Classe | Etalement (mm) Domaine d’utilisation

— Structures non ou peu ferraillées. Béton coulé a partir du
— haut (ex. les dalles de logement).

SF1 550 — 650 — Coulage par une pompe d'injection (ex. revétements de

— tunnels).

— Petites sections (ex. les piles et les fondations profondes).

SF2 660 — 750 — Applications normales (ex. des murs, des colonnes).

— Applications verticales

— Structures trop ferraillées.

— Structures de forme complexe.

— Coulage a partir du dessous du coffrage.

SF3 760 — 850

La classe SF3 est habituellement produite avec un Dmax de granulat inférieur a
16 mm et donne généralement une meilleure finition de surface que la classe SF2 pour les
applications verticales normales, mais la résistance a la ségrégation est plus difficile a
controler. Des valeurs d’étalement supérieures a 850 mm peuvent étre spécifiées dans
certains cas particuliers, mais le plus grand soin doit étre pris en ce qui concerne la
ségrégation et le Dmax de granulat doit étre normalement inférieur a 12 mm [82]. Le temps
d'écoulement 5., est mesuré dés que le cone est retiré vers le haut, le temps qui s'‘écoule
entre le début du mouvement ascendant du cone et le moment ou le béton atteint un
diameétre de 500 mm est mesuré ; il sagit du temps ¢so, consigné a 0,1 s pres. Ce temps
constitue une mesure de la vitesse d'écoulement et une indication de la viscosité apparente
du BAP [82, 146].

4, 3.2 —Essai d’écoulement a 'entonnoir en V (V-funnel test)

L’essai d’écoulement a 1’entonnoir en V (Figure 4.9) est considéré comme une
priorité secondaire alternative du temps d'écoulement z5,, [147]. Il a été proposé par Ozawa
et al. [148], pour évaluer la fluidité a travers de petites ouvertures, qui est I'une des
propriétés les plus importantes du BAP. Cet essai permet donc de mesurer la facilité
d'écoulement du béton a travers de petites ouvertures. Il consiste a déverser du béton dans

I’entonnoir en V en une seule fois sans le soumettre a aucune agitation ou aucun
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compactage mécanique, puis araser le surplus de sorte que le béton soit au méme niveau
que le sommet de I’entonnoir. Apres un délai de 10 s suivant le remplissage de I’entonnoir,
ouvrir la trappe rapidement et mesurer le temps « £, » qui s’écoule entre le moment de
I’ouverture de la trappe et le moment ou 1’on peut apercevoir le jour en regardant a travers
la trappe. £, est la durée d’écoulement a I’entonnoir en V, exprimée a 0,1 s prés. Cet essali

ne convient pas lorsque le Dmax des granulats excéde 22,4 mm [149].

515

Figure 4.9 — L’essai d’écoulement a 1’entonnoir en V.

4. 3.3 —Essai alaboite en L (L-Box test)

L’essai a la boite en L permet d’évaluer I’aptitude a 1I’écoulement du béton
autoplacant au travers de zones confinees, telles que des zones de forte densité de
ferraillage, sans aucune ségrégation ou aucun blocage. Selon Nguyen et al., cet essai peut

étre utilisé pour détecter la ségrégation dynamique, d’apres [150].

L’essai a la boite en L [151] consiste a remplir la partie verticale de la boite
entiecrement de béton (le volume nécessaire est d’environ 14 litres), sans aucune agitation
Ou aucun compactage mécanique. Apres arasement, on laisse le béton reposer pendant une
minute pour voir s’il y a de la ségrégation. Puis on leve la trappe coulissante et on laisse le
béton s’écouler dans la partie horizontale de la boite a travers un ferraillage standard (41
mm entre 3 barres @12) qui correspond a des ouvrages tres ferraillés mais qui peut étre
éventuellement allégé (59 mm d’espace libre entre 2 barres). L’essai a été conduit a travers

un ferraillage standard de trois barres en acier lisses (Figure 4.10).
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Mesures a prendre :

Aprés avoir souleveé la trappe, les parametres suivants peuvent étre mesures :

O Le temps d’écoulement du béton « t,o » pour arriver a la distance 200 mm du bras

horizontal de la boite en L (en secondes).

O Le temps d’écoulement du béton « t490 » pour arriver a la distance 400 mm du bras

horizontal de la boite en L (en secondes).

O Une fois I’écoulement achevé, on mesure les hauteurs « Hy » et « H, » au mm pres.

Le taux de remplissage, tel qu’il est mesuré par 1’essai a la boite en L, est calculé

au centieme preés a partir de I'équation suivante :

PL = 2 4.4
- H1 ( ' )
Ou: —PL :letaux de remplissage mesuré par I’essai a la boite en L ;

—H; :lahauteur du béton dans la partie verticale de la boite, en mm ;

—H, :lahauteur du béton a I'extrémité de la partie horizontale de la boite, en mm.

gate
600 | AH,

3 X 12 ¢ smooth bars

Figure 4.10 — Essai a la boite en L.
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Le taux de remplissage représenté par le rapport Ha/H1 a été utilisé pour évaluer
la capacité de passage des mélanges. Les mélanges avec une capacité de passage faible ont
moins de capacité a porter le granulat grossier et se déplacent a travers les barres de la
boite en L. Ainsi, une accumulation du granulat grossier derriere les barres de la boite peut
se présenter [136]. Ce rapport constitue donc une mesure de la capacité d’écoulement ou
de blocage du BAP [151]. Pour avoir une bonne aptitude au passage, une valeur du « PL »
entre 0,8 et 0,85 est acceptable selon I’expérience suédoise [80]. La capacité de passage et
la résistance a la ségrégation, peuvent étre détectées visuellement, si on observe un
amoncellement de granulats en amont de la grille, c¢’est le signe d’un probléme de blocage
ou de segregation. Par contre, si on observe une bonne distribution des gravillons tout au

long de la partie horizontale de la boite en L, on pourra dire que ce béton est homogene.

4. 3.4 —Essai d’écoulement a I’anneau (J-Ring test)

L’essai d’écoulement a 1’anneau (J-Ring test) comme I’essai a la boite en L
permet aussi d’évaluer I’aptitude a I’écoulement du béton autoplacant au travers de zones
confinées et des ouvertures étroites, telles que des zones de forte densité de ferraillage,
sans aucune ségrégation ou aucun blocage. Il peut constituer une alternative a l'essai a la
boite en L, bien que le résultat ne soit pas directement comparable [152]. Selon EFNAR
[61], I’essai d’écoulement a I’anneau est généralement utilisable sur chantier. Il permet de

mesurer trois parametres : le taux de remplissage « PJ », I’étalement « SF} » et le temps

d’écoulement « f5qq; ».

On I’appelle aussi un essai d'étalement modifié, car il suit le méme mode
opératoire que 1’essai d’étalement au cone d’Abrams, sauf que, avant de remplir le cone
d'Abrams de béton, I’anneau, de 300 mm de diamétre, est placé autour du cone. L'anneau
supporte une grille (large ou étroite) constituée de barres lisses verticales réparties de
maniere égale. La grille utilisée est une grille étroite (Figure 4.11), constituée de 16 barres

lisses, et qui simule un plus fort pourcentage d’armatures.

L’essai d’écoulement a I’anneau, comporte le remplissage du cone (placeé au
centre de la plaque et a I’intérieur de I’anneau) en une seule fois sans le soumettre a aucune
agitation ou aucun compactage mécanique, en arasant le surplus de béton au niveau du
sommet du cbne. Laisser reposer le céne rempli pendant une durée maximale de 30 s.
Soulever le cone verticalement en un mouvement de 1 s & 3 s sans faire obstacle a

I'écoulement du béton [152].
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A-A

Céne d'Abrams

15 £2

Anneau

Plateau

300 +2

Dimensions en millimétres

Figure 4.11 — Dimensions de I’anneau et positions pour mesure de différence en hauteur.

Mesures a prendre :

Une fois que 1’écoulement du béton est stabilis¢ sans déplacer la plaque ou le
béton, vérifier les signes de ségrégation suite a 1’étalement et mesurer les parametres

suivants :

a) Etalement « SFy » : on mesurera le plus grand diametre d'étalement (d,) et son diametre

perpendiculaire (d,) au millimetre le plus proche (Figure 4.12), puis on calculera

I’étalement a partir de la formule suivante :

= (ditdy) (en mm) (4.5)
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Figure 4.12 — Mesure d’étalement en présence de 1’anneau (J-Ring)

b) Temps d’écoulement a I’anneau « tsoq; » : €st la période comprise entre le moment ou le

cone est soulevé de la plaque et le moment ou le béton autoplacant entre en contact pour la
premiére fois avec le cercle de diamétre 500 mm. Peut étre mesuré si nécessaire.

c) Taux de remplissage « PJ » : ou le palier de I’étalement a 1’anneau, mesuré par le palier

de blocage et représente la différence de hauteurs du BAP entre la moyenne des quatre
mesures a I’extérieur de 1'anneau et la mesure a l'intérieur de l'anneau [152] afin de détecter
le taux de blocage (Figure 4.13). Il mesure la capacité de passage ou de blocage du BAP a

travers les barres [61] et il est calculé a lI'aide de I'équation suivante :

| _ (8hy + Ahy, + Ahy, + Ahyy)

— Ahy (en mm) (4.6)

4

Figure 4.13 — Mesure des hauteurs a I’intérieur et a ’extérieur de 1’anneau.
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Plus le taux de remplissage « PJ » ou le taux de blocage sera grand, moins sera la capacité
de passage. Le blocage et/ou la ségrégation peut également étre détecté visuellement,

souvent plus fiable que par le calcul [61].

4. 3.5—Essai de stabilité au tamis (GTM test)

La capacité d’un BAP a rester homogéne aprés sa mise en place jusqu’au début
de prise peut étre caractérisée par ’essai de stabilité au tamis développé par la société
francaise « GTM! construction » (Figure 4.14). Cet essai vise a qualifier les BAP vis-a-vis
du risque de ségrégation. Il peut étre utilisé en phase d’étude de formulation d’un BAP en

laboratoire, ou pour controler sa stabilité sur chantier. Il complete les essais permettant

d’apprécier la mobilité, en milieu confiné ou non, en caractérisant la stabilité [64].

&/

béton

50cm

— Laitance

Figure 4.14 — Essai de stabilité au tamis [153].

D’aprés [64, 154], I’essai de stabilité au tamis consiste & placer, juste apres le
malaxage, 10 litres de béton dans un récipient a échantillon pendant 15 minutes. Recouvrir
ce dernier pour prévenir toute évaporation. Observer et noter 1’éventuelle présence d’eau
claire de ressuage a la surface du récipient apres les 15 minutes. Déverser ensuite un poids
de I’échantillon « Pgcpantinon » €92l a 4,8 kg &= 0,2 kg sur un tamis (de mailles carrées de 5

mm) avec une hauteur de chute de 50 cm. Aprés 2 min, consigner la masse de laitance

L Grands travaux de Marseille
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« Ppitance » Qui s'est écoulée a travers le tamis (Figure 4.15). Le pourcentage de laitance

« SR » qui est passée a travers le tamis est calculé selon 1’expression suivante :

— Plaitance x 100

P échantillon

SR 4.7)

Figure 4.15 — Mesure du pourcentage de laitance.

La mesure de pourcentage de laitance « SR » conduit a classer les formulations
de béton autoplacant de la fagon suivante (Tableau 4.3) :

Tableau 4.3 — Criteres de stabilité au tamis [78]

Conditions Critéres de stabilité Remarques

0% <SR <15% | Stabilité satisfaisante Béton homogene et stable

15% < SR <30% Stabilité critique Vérifier les autres critéres d’ouvrabilité
SR > 30% Stabilité trés mauvaise | Ségrégation systématique, béton inutilisable

Toutefois, une stabilité inférieure a 5% nécessite une attention particuliére. Dans
ce cas, la pate liante ou le mortier du béton est trop visqueux pour s’infiltrer dans tous les

vides granulaires et assurer une bonne qualité de parement [83].
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4. 4 — Caractérisation des bétons autoplacants a I'état durci

4. 4.1 - Essai de résistance a la compression

La résistance en compression est généralement considérée comme la propriété la
plus importante du béton, car elle projette généralement une image globale de sa qualité
puisqu’elle est directement reliée a la structure de la pate de ciment hydraté [2]. L’essai de
résistance a la compression du béton a été effectué conformément a la norme européenne
NF EN 12390-3 [155], par application d’un effort de chargement sur une éprouvette
cubique (demi-prisme), dans le sens perpendiculaire a 1’axe de coulage, jusqu’a rupture

dans une machine pour essai de compression (Figure 4.16).

Figure 4.16 — Essai de résistance a la compression.

La résistance a la compression du béton est donnée par 1’équation suivante :

fo = Aﬂ (en MPa) (4.8)

C

Avec: —F :lacharge maximale a la rupture de I’éprouvette (en Newtons),

— A, :laire de la section chargée de 1’éprouvette (70 mm x 70 mm).

La résistance a la compression du béton, a 1’age déterminé de séjour a 1’eau, est
égale a la moyenne arithmétique, exprimée a 0,1 MPa pres, des valeurs mesurées sur

chacun de demi-prismes obtenus dans I’essai de flexion de trois éprouvettes 7x7x28 cm.
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4. 4.2 —Essai de résistance a la traction par flexion

La résistance du béton a la traction peut étre contr6lée par 1’essai de résistance en
flexion qui est le plus couramment utilisé. Il consiste a rompre une éprouvette prismatique,
de coOté « d » et de longueur « 4d », par application d’un moment de flexion constant (M =
(F.d)/2) entre les deux points d’application de la charge totale de rupture « F» [81].
L’essai a été effectué conformément a la norme européenne NF EN 12390-5 [156], par
I’emplacement d’une éprouvette 7x7x28 cm dans 1’appareil de chargement de la machine

d’essai, en prenant comme faces de chargement ses faces de moulage (Figure 4.17).

)
83
1 LY i ‘E
i py {
A~
//_ﬁyuz 12 G N
2 [ =3d v 3
L =35d

Figure 4.17 — Essai de résistance a la traction par flexion.

La résistance en flexion du béton, par application d’une charge centrée, est

calculée d’apres 1’équation suivante :

f 3.F.1 (en MPQ) 4.9)
= ——— (en MPa .
"7 2.4, d,?
Avec: -F - la charge maximale a la rupture de 1’éprouvette (en Newtons),
-1 : écartement entre les deux rouleaux d’appui (en mm),

—dietd, :lesdimensions de la section transversale de 1’éprouvette (en mm).

Pour tenir compte d’une sorte de plastification en traction supposée précédant la
rupture, la contrainte de traction correspondante sur la fibre inférieure (équation 4.9),
calculée par la formule de 1élasticité (f; = (M.V)/I), doit étre affectée d’un coefficient
0,6 qui est valable en moyenne pour les prismes (7x7x28 cm), mais ne I’est plus pour

d’autres prismes [157]. On déduit ainsi la résistance en traction par :
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F.l
= 18X — = (en MPa 4.10
fi= 18x g (en MPa) (410)

1-

Pour un age donné de mdrissement a 1’eau, la résistance en traction par flexion
est égale a la moyenne arithmétique, exprimée a 0,1 MPa pres, des valeurs mesurees sur

chacune des trois éprouvettes prismatiques.

4. 4.3 — Essai d’auscultation dynamique

L’essai d’auscultation dynamique, par vitesse du son, consiste & mesurer le temps
de propagation d’ondes sonique dans une éprouvette de béton a 1’aide d’un appareil a

ultrasons (Figure 4.18). L’essai a été effectué conformément a la norme P 18-418 [158].

Figure 4.18 — Essai d’auscultation dynamique.

La vitesse de propagation du son est calculée par la formule suivante :

d
V= T (enm/s) (4.11)
Avec: -—d :distance entre faces de I’éprouvette mesurée en métres,

—t :temps de propagation d’ondes en secondes.

Les vitesses de propagation du son calculées, sont exprimées en métres par
seconde, sous la forme de la moyenne des valeurs mesurées sur trois éprouvettes de chaque
type du béton. La vitesse de propagation du son est d’autant plus élevée que le béton est

plus dense donc plus résistant. Elle fournit des indications sur les qualités des bétons, tels
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que 1’homogénéité du béton, les cavités, les fissures, le module d’élasticité ainsi que la

résistance a la compression.
Le module d’élasticité instantané peut se déterminer expérimentalement par la
vitesse du son, dont il est proportionnel au carré de la vitesse du son :
, ®

Avec: —@® :masse volumique du matériau (en kg/m3),

—g :accélération de la pesanteur (9,81 m/s?).

K étant une fonction du coefficient de poisson (v) :

K = 1+v)(1-2v)

— (4.13)

Le coefficient de poisson (v), est le rapport entre la déformation transversale et la
déformation longitudinale en valeurs relatives. Sa valeur varie de 0,15 a 0,30. On le prend
souvent égal a 0,20. L’essai d’auscultation dynamique par vitesse du son permet de se
rendre compte in situ de la qualité du béton et de sa régularité, puisqu’elle peut étre faite

sur I’ouvrage lui-méme [81].

4. 4.4 —Essai de porosité et de masse volumigue

L’essai de porosité et de masse volumique a pour but de déterminer la porosité
accessible a I’eau (ou porosité ouverte) et la masse volumique apparente d’un corps
d’épreuve de béton durci [108]. Il consiste & saturer au vide un corps d’épreuve dans un

dessiccateur en verre pendant 4 heures, puis 1I’imbiber d’eau pendant 44 heures.

Figure 4.19 — Essai de saturation au vide et d’imbibition.
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On place ensuite, le corps d’épreuve dans le systéme de suspension de la balance
hydrostatique et le peser lorsqu’il sera complétement immergé (Figure 4.20), soit « My, ».
On pese immédiatement I’échantillon dans I’air, aprés qu’il soit sorti de 1’eau et essuyé
rapidement et soigneusement de l’eau superficielle, soit « M. ». On séche ensuite,

I’échantillon a (105 + 5) °C jusqu’a masse constante, soit « Mge. ».

Figure 4.20 — Pesée hydrostatique de 1’échantillon.

La masse volumique apparente « p; », exprimée en kilogramme par metre cube,
est donnée par I’équation suivante :

Msec

—X 4.14
My — Myay Peau ( )

Pa =

AVEC, p.ay : masse volumique de I’eau utilisée pour la pesée hydrostatique (en kg/m?).

La porosité accessible a I’eau « € », exprimée en pourcentage volumétrique, est

donnée par I’équation suivante :

Mair - Msec
=—%x 100 4.15
Mair - Meau ( )
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4. 4.5 —Essai d’absorption capillaire

L’essai d’absorption capillaire est également intéressant et facile a effectuer. Il
renseigne globalement sur la structure et sur I’importance du réseau capillaire. Il est aussi
utilisé en complément d’autres essais pour caractériser la durabilité du béton. Cet essai
d’absorption capillaire a été réalis¢ conformément au mode opératoire de la norme
européenne NF EN 480-5 [159]. Il consiste a déterminer le taux d’absorption par remontée
capillaire, due a la force de succion, d’une éprouvette prismatique de béton posée a sa base
sur de petits supports de telle maniére que seuls les (3 + 1) premiers millimétres du bas de
I’éprouvette soient immergés. Les éprouvettes séchées préalablement de masse « M, » sont

placées dans un récipient a couvercle pour éviter toute dessiccation (Figure 4.21).

Figure 4.21 — Essai d’absorption capillaire.

On mesure alors I’augmentation de la masse de I’éprouvette en fonction du
temps. A chaque échéance donnée, I’éprouvette de béton est sortie du récipient, essuyée

Iégerement puis pesée « M; » et replacée dans le récipient en position verticale.

Pour une échéance donnée, 1’absorption capillaire « C4 » est exprimée en

grammes par millimétre carré, par la formule suivante :

M- M,

s Bl 4.16
Ca 4900 (4.16)
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4. 5 — Récapitulatif du programme des essais réalisés

4. 5.1 —Essais des mortiers autoplacants a 1’état frais

La figure suivante regroupe les différents essais d’optimisation des MAP a 1’état
frais ainsi que les essais d’évaluation de la chaleur d’hydratation de liants adaptés pour la

formulation des BAP :

| Chaleur d’hydratation | | Rhéométre 3 Mortier | | Etalement, Temps d’écoulement

v v !
Fixation Fixation Fixation
EL=0,42 et SN =0,30 E/L=0,42 et SM =050 EML=0,40 et S/M = 0,50
- !
Variation du ME avec SP/L Variation du SPIL Variation du SP/L

0-5-10-15-20-125-30-35%

-10-11- - - -11-12- -
Lo 11-13-15-18-20-20-208 | | W-10-L1-12-14-16 | |10-11-12-14-16

'L '
A Mortier normalisé Optimisation du MAP de Réf. Optimisation du MAP de Réf.
EL=050et5L=1 SPL=11 SPL=11
I
v v v 5
Verification de perte Vérification de perte
Variation du MK Variation du MK douvrabilité d'ouvrabilité
0-5-10-15-20-25% 0-5-10-15-20% Aprés 60 minutes du Aprés 60 minutes du
malaxage malaxage
) ¥
A parr!r de 10MK Rétention d'ouvrahilité Perte d'ouvrabilité
le mortier est ferme
Optimisation des MAP avec Variation du MK avec SP/L MAP de 30 et 35% n’ont

—  0-3-10-15-20-25-30-35% [

MEK par variation du SP/L
par variation du 11-11-13-15-18-20-2.0-20%

pas adopté pour les BAP

Figure 4.22 — Essais des mortiers autoplagants a 1’état frais.
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4. 5.2 —Essais des bétons autoplacants a ’état frais

La figure sous-cité regroupe les différents essais d’ouvrabilit¢é des BAP par

variation du MK avec le dosage en SP :

Essais d’ouvrabilite des BAP

W

Fixation
EL=042 - SM=030 - GS=1,0

'y
Variation de MK avec SP/L
0-5-10-15-20-25%
L1-1L1-13-15-18-2.0%

v , v
Essai d’étalement au Temps d'écoulement I .
cone d'Abrams (Entonnoir en V) Stabilité au tamis
! ! ]
Etalement i Vérification de I absence Essai de la boite
Temps T:0 C e
SF de ségrégation enL
b 'y '¢' W \L‘
Ségrégation Essai d’écoulement
et recsuage s 'annean Temps Tn Temps T4 Rapport H2/Hi
v ¥
Etalement SE1 Temps T:0 Différence d’hautenrs By

Figure 4.23 — Essais des bétons autoplagants a 1’¢état frais.
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4. 5.3 —Essais des bétons autoplacants a 1’état durci

La figure suivante regroupe les différents essais de propriétés physico-
mécaniques des BAP a I’état durci :

Propriétés des BAP a I’état durci

¥
Fixation
EL=042 - SM=030 - G/S=1,0
)
Variation de MK avec SP/L

0-5-10-15-20-25%

L1-11-13-15-13-2,0%
|

I
v v
Propriétes mécaniques Propriétes physiques
l
v v
Résistance a la compression Résistance a la traction
1-3-7-28-90-180jrs 1-3-7-28rs

Module d’élasticité
dynamique

‘l ‘1‘ ¥

.-ihsm:ptmn d. eau Densité .-‘n.bsurptl?n d'e?u
par immersion par capillarité

Figure 4.24 — Essais des bétons autoplagants a 1’état durci.
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CHAPITRE 5

INFLUENCE DU METAKAOLIN SUR LES PROPRIETES
DES MAP A L’ETAT FRAIS

5. 1 — Introduction

Dans ce chapitre nous exposerons et analyserons les résultats des différents essais
effectués sur la caractérisation des MAP a I’état frais. En premier lieu, nous nous
intéresserons a la caractérisation du mortier de reférence par optimisation du rapport S/M
et par la fixation du rapport E/L que les on pourra utiliser par la suite dans la composition
du BAP, tout en vérifiant au préalable I’efficacit¢ du SP sur I’ouvrabilité du MAP de
référence dans le temps par ajustement du rapport SP/L. Nous étudierons ensuite I'effet du
MK sur la demande en eau, sur le besoin en SP, sur les parametres rhéologiques et sur la
chaleur d’hydratation des MAP.

5. 2 — Mortier autoplacant de référence

5. 2.1 — Optimisation du rapport Sable/Mortier (S/M)

L’optimisation du rapport S/M consiste a développer les meilleures propriétés du
mortier autoplacant a I’état frais pour assurer une meilleure performance du béton
autoplagant a 1’état frais et durci. Le principe du procédé consiste a rechercher une
composition optimale avec un volume de sable dans le mortier approprié. D’aprés [73, 76],
Chai a suggéré que la teneur en sable devrait étre comprise entre 40% et 47% de mortier
par volume. Il a également rapporté [76], que lorsque le rapport E/L sera supérieur a 0,34
la teneur en sable devrait étre supérieure ou égale a 45% du volume du mortier. D’apreés
[71], Fang et al. ont indiqué que, pour la fabrication d’un béton autoplagant a haute
performance, il est préférable de prendre S/M entre 45 et 48%. Enfin, Chai [76], est arrivé
a montrer qu'une augmentation de la teneur en sable a 50% du volume du mortier peut

minimiser la ségrégation malgré la faible valeur de viscosité de pate calculée.
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D’autre part, pour la formulation du BAP, en raison de l'exigence de résistance a
la segregation, le rapport E/C ne doit pas étre supérieur a 0,40 avec un Dmax de 20 mm si
aucun agent de viscosité n'est utilisé [76]. Avec un Dmax de 10 mm, le rapport E/C ne doit
pas dépasser 0,50 [76]. En outre, Hassan et al [136], ont indiqué qu'un rapport E/L d'au
moins 0,40 et une teneur totale en liant de 450 kg/m? devrait étre utilisé pour obtenir un
BAP ayant un étalement acceptable sans signe visuel de ségrégation. Des travaux
antérieurs [71, 140], ont trouvé que des mortiers avec un S/M de 0,50 et un E/C de 0,40 ont
donné des meilleures fluidités. Afin d’arriver a un écoulement acceptable du mélange sans
signe de ségrégation dans tous les mélanges testés, une étape expérimentale préliminaire a
été réalisée pour déterminer le E/C minimum et la teneur minimale en ciment necessaire
pour obtenir un écoulement de MAP acceptable sans surdosage en SP. Par conséquent, en
premier lieu, on a opté pour un volume de sable dans le mortier de 50% (S/M = 0,50) et un
rapport E/C choisi fixe de 0,40 en masse pour toutes les compositions du mortier tout en
faisant varier le rapport SP/L. Le dosage du SP est enfin déterminé par 1’essai d'étalement

du mortier au mini-cone et 1I’essai du temps d'écoulement a 1'entonnoir en V [76].

Les différentes compositions des MAP, en fonction du rapport SP/L sont
présentées dans le tableau 5.1 ainsi que les résultats des essais d'étalement au mini-céne et
du temps d'écoulement a l'entonnoir en V. Un examen visuel du ressuage et de la

ségrégation a été effectué lors de I'essai d'étalement [137].

Tableau 5.1 — Compositions et résultats des essais sur mortiers (E/L = 0,40)

E/L =0,40; S/M = 0,50

Mélanges M1 M2 M3 M4 M5
Superplastifiant (SP) (%) 1,0 1,1 1,2 1,4 1,6
Liant (L) : PLC (kg/m®) 685 685 685 685 685
Sable (S) (kg/m°) 1316 | 1316 | 1316 | 1316 | 1316
Eau (E) (kg/m?) 274 274 274 274 274
Etalement (mm) 250 285 299 317 315
Temps d’écoulement (s) —* 5,70 5,60 4,70 4,95
Ressuage - Non Oui Oui Oui

Observations
Ségrégation - Non Non Non Oui

(*) : Ecoulement trop long (mortier ferme)
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On constate d’apres le tableau 5.1 et la figure 5.1, que I’augmentation du dosage
en SP augmente 1’étalement et diminue le temps d’écoulement du mortier. Néanmoins, au-
dela de 1,4%, on remarque que le mortier n’a plus de progression dans la fluidité du
mélange et que son temps d’écoulement commence a augmenter. Au dosage de 1,4% de
SP, la courbe obtenue présente une cassure trés nette appelée « point de saturation » [8]. Le
SP est arrivé alors a sa valeur de saturation. Au-dela de cette valeur, I’augmentation du
dosage en SP n'améliore pas de maniére significative la fluidité du matériau [160] et il n’a
plus d’influence sur la fluidité du mortier (§ 2.3.2.3). Le dosage de saturation est défini
donc comme une dose en SP au-dela de laquelle le temps d'écoulement ne diminue plus
[66] et qu’elle produit un seuil de cisaillement a peu prés nul [80]. En outre, dans la plupart
des cas, elle conduit a I'apparition de la ségrégation et des ressuages a la surface et aux
bords de la galette du mortier [74], comme il a été constaté a la figure 5.2 suivante. Tout
ajout de SP, au-dela du point de saturation, est un gaspillage [8]. La ségrégation inattendue
résultait souvent d'un surdosage en SP et I'adhérence de la pate au granulat est grandement
réduite par le surdosage [76]. En effet, la fluidité du béton ne s'améliore pas mais le risque
de ségrégation ou de retard de prise peut augmenter lorsque le dosage en SP dépasse le
point de saturation [66].

Un dosage de SP de 1,1% du poids du ciment a conduit a des valeurs d'étalement
et de temps d'écoulement recommandees (§8 4.1.1.1), toutefois des doses supérieures a
1,1% présentaient un certain ressuage et une certaine ségrégation. Un dosage de 1,0% est

en dehors de l'intervalle de valeurs d’étalement proposé et produit un mortier ferme.

320 8
I Etalement )
310 A ) o
—_ —e— Temps d'écoulement K2
£ 300 A -7 =
= €
E 280 T L 6 %
D o | 3
£ 270 - e g
S ©
i 260 \.///0 5 %
250 A g
|_

240 T T T T T 4

1 11 12 1,4 1,6

Teneur en superplastifiant (%0)

Figure 5.1 — Etalement et temps d’écoulement du mortier en fonction du SP (E/L = 0,40).
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Figure 5.2 — Ressuage du mortier M5 (SP = 1,6).

5. 2.2 —Optimisation du rapport Eau/Liant (E/L)

L'évolution des propriétés de I'état frais au cours du temps est un facteur clé dans
les propriétés du BAP et le temps de mise en ceuvre peut étre ajusté au type de SP et de
retardateur de prise [161]. L’efficacité d’un SP dans le temps doit toujours étre vérifiée au
préalable, car certains couples ciment/adjuvant présentent des problémes d’incompatibilité
[83]. Une caracteristique essentielle que devra présenter un béton adjuvanté est un bon
maintien de sa consistance dans le temps, afin que sa mise en ceuvre soit facilitée [8]. Les
SP gardent habituellement la fluidisation de la pate de ciment et du mélange de liant de
ciment a un niveau fixe pendant 60 min et plus [162]. Leur structure chimique stérique des
polymeres peut étre importante, les chaines principales ou latérales plus longues permettent
au mélange de maintenir une plus longue période de fluidisation [162]. La diminution de la
fluidité des mélanges des BAP avec le temps est due a I'hydratation du ciment, ce qui
augmente la cohésion de la péate de ciment [163]. En vertu d’EFNARC [61], il est utile de

contrdler le maintien de 1’ouvrabilité pendant une heure et plus, avant le début des travaux.

L'évolution de la maniabilité du BAP au fil du temps est suivie par 1’essai
d’étalement [164]. Le tableau 5.2 et la figure 5.3 suivants montrent les propriétés a 1’état
frais du mortier de référence (M2) choisi pour la continuité des travaux, juste apres
malaxage et aprés 60 min du malaxage. D’aprés les résultats, le mortier a une perte
d’ouvrabilité de 16% aprés 60 min du malaxage et présente un comportement ferme. 1l est
en dehors de la fourchette proposee (§ 4.1.1.1) et par conségent, il ne sera plus considéré
comme MAP. Cette perte d’ouvrabilité précoce est due probablement au ciment PLC de

classe « R » a durcissement rapide qui peut provoquer une perte rapide d’étalement. Selon
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Chai [76], un adjuvant accélérateur de prise et un PC a durcissement rapide provoqueront
une perte rapide d’étalement et, par conséquent, ils sont rarement utilisés dans la
formulation du BAP, malgré leur effet d’améliorer la résistance initiale. Toutefois, notre
SP est a base de polycarboxylate qui selon Safiuddin (§ 3.2.6), est principalement utilisé
pour produire des BAP a haute performance en raison de sa meilleure capacité a retenir la

fluidité du mélange de béton.

Tableau 5.2 — Propriétés a 1’état frais du mortier M2

E/L=0,40;S/M=0,50;SP/L=11

Temps Juste apres malaxage | Aprés 60 minutes du malaxage
Etalement (mm) 285 239
Temps d’écoulement (s) 5,70 —*
) Ressuage Non Non
Observations ————
Ségrégation Non Non

(*) : Ecoulement trop long (mortier ferme)

Figure 5.3 — Etalement du mortier M2 a) juste apreés malaxage b) aprés 60 min du malaxage.

D’aprés [71], Ohno et al. ont rapporté que la perte de maniabilité est causée par
la dispersion de 1’adjuvant et la quantité libre d’eau dans le mélange. Afin qu’on puisse
arriver a un maintien d’ouvrabilité assez long avec la présence d’un PC a durcissement
rapide, on a opté pour I’augmentation du dosage en eau par ajustement du E/C. Plusieurs
essais d’étalement et du temps d’écoulement ont été¢ conduits. Les mortiers ont été congus
pour donner un diameétre d'étalement de 275 a 335 mm [66], avec une valeur moyenne
cible de 305 + 10 mm, et un temps d'écoulement a 1I’entonnoir en V de 2 a 10 secondes [89]
pour tous les mélanges avec ou sans MK. Le tableau 5.3 suivant, présente les différentes
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compositions des MAP en fonction du rapport SP/L ainsi que leurs résultats obtenus, pour

un dosage en eau de 0,42 du poids de ciment :

Tableau 5.3 — Compositions et résultats des essais sur mortiers (E/L = 0,42)

E/L=0,42;S/M =0,50

Mélanges M6 M7 M38 M9 M10 M11
Superplastifiant (SP) (%) 0,9 1,0 1,1 1,2 1,4 1,6
Liant (L) : PLC (kg/m?) 667 | 667 | 667 | 667 | 667 | 667
Sable (S) (kg/m?) 1316 | 1316 | 1316 | 1316 | 1316 | 1316

Eau (E) (kg/m®) 280 280 280 280 280 280
Etalement (mm) 230 289 301 309 313 323

Temps d’écoulement (s) —* 5,00 4,20 4,20 4,00 3,55
Observations Ressuage - Non Non Oui Oui Oui
Ségrégation - Non Non Non Non Oui

(*) : Ecoulement trop long (mortier ferme)

Le tableau 5.3 et la figure 5.4 montrent ’effet du SP sur I’ouvrabilit¢ du MAP.

L’¢lévation du SP, augmente le diametre d’étalement et démunie le temps d’écoulement.

Plus le dosage en SP est élevé, plus la fluidité est grande et, par conséquent, plus le temps

d'écoulement est court et plus I’étalement est étendu [160]. Un dosage de 0,9% est inférieur

a I’intervalle de valeurs d’étalement proposé et produit un mortier ferme. Des SP de 1,0%

et de 1,1% présentent des résultats acceptables sans aucune ségrégation ni ressuage, tandis

que des doses supérieures a 1,1% présentaient des ressuages et une certaine ségrégation.
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Figure 5.4 — Etalement et temps d’écoulement du mortier en fonction du SP (E/L = 0,42).
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5. 2.3 —Optimisation du rapport Superplastifiant/Liant (SP/L)

L’action du SP dans le temps pourra étre egalement évaluée a I’aide des essais
d’étalement et de temps d’écoulement. Le tableau 5.4 et les figures 5.5 et 5.6 présentent les
propriétés des mortiers M7 et M8 juste apres malaxage et apres 60 min du malaxage.
D’aprés les résultats on remarque clairement que le mortier M8 a un maintien d’ouvrabilité
au cours de temps beaucoup plus important que le mortier M7 qui se transforme en mortier
tres ferme a 60 min du malaxage. Le mortier M8 a une perte d’ouvrabilité de 8,6% apres
60 min du malaxage et son étalement et son temps d’écoulement sont dans les fourchettes
proposées. Par contre, pour le mortier M7, la perte d’ouvrabilité est de 39%. Sonebi et

Bartos [165], ont estimé la perte d’ouvrabilité¢ a 70 min aprés malaxage a moins de 10%.

La seule différence entre les deux mélanges qu’on peut constater, est que le
mortier M8 a une quantité plus élevée de SP que le mortier M7. Une addition plus élevée
de SP réduit la perte d'écoulement avec le temps ; le SP non absorbé restant dans la
solution est considéré comme solution de la perte d’ouvrabilité [162]. Le mortier M8
(Figure 5.6.a) présente une quantité de SP additionnelle non absorbée restant dans la
solution et qui a participé au maintien d’ouvrabilité au cours du temps (Figure 5.6.b). Selon
Hu [88], d'un point de vue pratique, il y a intérét a surdoser Iégerement le béton par du SP,
afin de disposer d'une « réserve » qui empéchera la perte rapide d'ouvrabilité du béton,
surtout lors de I’incorporation progressive du MK a C; A élevée qui pourra étre responsable
de la diminution de I’ouvrabilité [73]. La perte d'écoulement rapide est une caracteristique
des pates de ciment a faible SP ou de ciment qui le consomme rapidement [162]. Pour la

continuité des travaux, le mortier M8 a été adopté comme MAP de référence.

Tableau 5.4 — Propriétés a 1’état frais des mortiers M7 et M8

E/L =0,42; S/IM = 0,50

Mélanges M7 M8
Superplastifiant (%) 1,0 1,1
1 Juste apres | Aprés 60 min | Juste apres | Apres 60 min
emps
malaxage du malaxage malaxage du malaxage
Etalement (mm) 289 176 301 275
Temps d’écoulement (s) 5,00 —* 4,20 7,60
Ressuage Non Non Non Non

Observations

Ségrégation Non Non Non Non

(*) : Pas d’écoulement (mortier ferme)
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Figure 5.6 — Etalements du mortier M8 a) juste aprés malaxage b) aprés 60 min du malaxage.

5. 3 — Mortier autoplacant a base de métakaolin

5. 3.1 - Effet du métakaolin sur la demande en eau

La demande en eau est le dosage en eau efficace nécessaire pour obtenir la
consistance souhaitée [8]. Pour voir I'effet du MK sur le besoin en eau et caractériser le
MAP & base du MK, des essais d'étalement au mini-cone et du temps d'écoulement a
I'entonnoir en V ont été réalisés sur le mortier de référence par substitution du ciment PLC
par du MK a des taux 0%, 5%, 10%, 15% et 20% et par le maintien constant des autres
parametres (E/L = 0,42 ; SIM = 0,50 ; SP/L = 1,1). Les MAP résultants sont désignés par
PLC, 5MK, 10MK, 15MK et 20MK, respectivement (Tableau 5.5). On remarque d’apres le
tableau 5.5 et la figure 5.7 que la fluidité des mélanges a été réduite avec des teneurs plus

élevées en MK. Le mortier de référence PLC a donné une valeur d'étalement de 301 mm
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alors que les mortiers réalisés avec 5%, 10% et 15% du MK ont respectivement des valeurs
d'é¢talement de 297, 245 et 187 mm. Cette réduction d’étalement est due au MK utilisé qui
a une demande en eau élevée (W = 1,21) et tout a fait supérieure a celle du ciment. Les
résultats montrent également qu’au-dela de 5% de MK, ’ouvrabilité des MAP se réduit
remarquablement et que les mélanges ont donné des valeurs d'étalement en dehors de la
limite (275 — 335 mm).

Tableau 5.5 — Compositions et résultats des mortiers a dosage en SP constant

E/L=0,42;S/M=050;SP/L=1,1

Mélanges PLC SMK 10MK 15MK 20MK
Eau (E) (kg/m®) 280 280 280 280 280
Liant (L) (kg/m®) 667 667 667 667 667
PLC (kg/m®) 667 634 600 567 534
MK (kg/m?) 0 33 67 100 133
Sable (S) (kg/m3) 1316 1316 1316 1316 1316
Etalement (mm) 301 297 245 187 —*
Temps d’écoulement (s) 4,20 5,10 8,10 11,70 -

(*) : Pas d’écoulement (mortier ferme)

D’apres [49], Caldarone et al. ont observé que, I’affaissement du béton contenant
10% de MK a été réduit par rapport a celui du béton avec de PC seulement. Cette
observation est cohérente avec celle de Guneyisi et Gesoglu, d’aprées [166], qui ont indique
une chute progressive dans le diamétre d’étalement du MAP avec l'incorporation du MK.
D’apreés [134], Li et Ding ont déterminé que la fluidité du ciment mélangé au MK devenait
plus pauvre que celle du PC confectionnés avec le méme dosage SP/L et le méme rapport
E/L. Badogiannis et al. [133] ont reporté que les ciments mélangés au MK nécessitaient
beaucoup plus d'eau que le ciment relativement pur et que la demande en eau augmentait
avec l'augmentation du dosage du MK, ce qui signifie que le besoin en absorption d'eau est
plus élevé pour le ciment avec du MK que pour le ciment seul. Ceci pourrait étre expliqué
par la surface spécifique plus grande [54, 166, 167] ainsi que par l'activité chimique plus

élevée du MK [167] par rapport au PC.

D’aprés [31], Aoune-Seghir et al. ont rapporté que plus les additions minérales

s’¢éloignent du modeéle sphérique, plus I’incidence de la morphologie sur la demande en eau
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est importante. En effet, selon [168], Hope et Rose ont indiqué, lors de I'examen de I’effet
de la composition du ciment sur la demande en eau requise pour un affaissement constant,
que la surface spécifique avait une influence minimale sur la demande en eau ; toutefois, la
demande en eau a été augmentée pour le ciment avec une teneur élevée en Al,O5 et une
faible perte au feu. Cette constatation est cohérente avec celle de notre poudre (ciment +
MK) ; le remplacement partiel du PLC par du MK a présenté une demande en eau plus

élevée, en raison d'une teneur plus élevée en Al,O5 et d'une perte au feu plus faible.
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Figure 5.7 — Etalement et temps d’écoulement du mortier binaire a SP constant.

5. 3.2 — Effet du métakaolin sur le besoin en superplastifiant

L’augmentation de demande en eau peut étre un inconvénient lors de la
formulation des bétons. En effet, a 1’état frais et pour garder une rhéologie constante, une
addition consommatrice d’eau, comme le MK, nécessite soit une augmentation d’eau
(augmentation du E/L), au détriment de la résistance, soit un dosage en SP plus élevé [54].
Ambroise et al. [130], ont rapporté egalement que des teneurs en MK plus élevées
entrainent une trés forte demande en eau, une porosité élevée et une faible résistance a la
compression. De ce fait, selon [164], Batis et al. ont indiqué que pour maintenir constante
la fluidité des mélanges avec du MK, la quantité de SP doit étre augmentée. Khaleel et
Abdul Razak [74] ont aussi indiqué qu'a mesure que le taux de remplacement du MK
augmente, le dosage optimal du SP augmente également. En fait, la demande en eau des

mélanges avec du MK a été optimisée par l'augmentation du dosage en SP.
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Ainsi, pour obtenir une méme consistance, on doit utiliser des dosages variables
en SP [8]. Selon Perlot et al. [164], la quantité de SP doit étre ajustée pour chaque mélange
afin d'obtenir une ouvrabilité relativement constante entre les différents matériaux. Par
conséquent, pour les mélanges au-dela de 5% du MK, le rapport E/L de 0,42 en poids a été
maintenu constant avec I'augmentation du dosage en SP jusqu'a 2% (limite recommandée
par le fabriquant). De ce fait, la quantité du SP a été optimisée pour chaque mélange pour
assurer une ouvrabilité pratiqguement constante entre les différents MAP (soit un étalement
de 305 + 10 mm). Ainsi, six mélanges de MAP ont été concus par variation du pourcentage
du MK de 10, 15, 20, 25, 30 et 35% en masse de liant avec des dosages en SP de (1,3 ;
1,5; 1,8 et 2,0%) en masse de liant (Tableau 5.6). Ces MAP sont désignés par 10MK,
15MK, 20MK, 25MK, 30MK et 35MK. On peut constater a partir du tableau 5.6 et de la
figure 5.8 que jusqu'au 25% de MK, l'augmentation du dosage en SP donnait des valeurs
d'étalement et de temps d'écoulement en V recommandées. Par contre, au-dela de ce seuil,
les MAP avec un dosage en SP constant = 2% (limite recommandée par le fabricant)
donnent progressivement des valeurs en dehors des limites recommandées. Par consequent,
des substitutions jusqu’un taux de 25% de MK seront adoptées pour la formulation des
BAP. Saidat [44], a trouvé qu’il est possible de conserver la résistance du mortier témoin

jusqu’a des taux de 25% de MK.

Tableau 5.6 — Compositions et résultats des mortiers a dosage en SP variant

E/L =0,42; S/IM = 0,50

Mélanges 10MK | 15MK | 20MK | 25MK | 30MK | 35MK
Superplastifiant (SP) (%) 1,3 1,5 1,8 2,0 2,0 2,0
Eau (E) (kg/m°) 280 | 280 | 280 | 280 | 280 | 280
Liant (L) (kg/m®) 667 667 667 667 667 667
PLC (kg/m?) 600 | 567 | 534 | 500 | 467 | 434
MK (kg/m®) 67 100 133 167 200 233

Sable (S) (kg/m°) 1316 | 1316 | 1316 | 1316 | 1316 | 1316
Etalement (mm) 316 292 310 295 284 265

Temps d’écoulement (s) 515 | 6,25 | 800 | 9,45 | 11,75 | 13,90

Ressuage Non Non Non Non Non Non

Observations
Ségrégation | Non Non | Non Non Non Non
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Figure 5.8 — Etalement et temps d’écoulement du mortier binaire a SP variant.

5. 3.3 —Relation entre le métakaolin et le superplastifiant

Le tableau 5.7 et la figure 5.9 présentent les propriétés a 1’état frais des mortiers
binaires adoptés pour la formulation des BAP. On constate que plus le taux du MK pour
remplacer le ciment sera élevé, plus le besoin en SP sera grand pour avoir une fluidité
constante. En effet, la figure 5.10 montre une relation linéaire directe (R? = 0,99) relie MK
avec SP indépendamment des proportions des mélanges (plus la teneur en MK est élevée,
plus la demande en SP est forte). Par conséquent, la demande en SP a été augmentée
d'environ 82% lorsque le pourcentage de MK dans les mélanges passe de 0% a 25%.
Hassan et al. [169] ont constaté que la demande en SP augmentait d'environ 27% lorsque le
pourcentage de MK dans les mélanges de BAP augmentait de 0% a 25%. Ce grand écart
remarqué entre le pourcentage de consommation du SP (c’est-a-dire entre 27% et 82%)
peut étre attribué a la surface spécifique la plus élevée du MK utilisé malgré la présence de
ciment calcaire qui demande genéralement moins d'eau que les ciments relativement purs
[170]. Melo et Carneiro [171] ont constaté que la consommation de SP augmentait avec
des finesses et une teneur en MK plus élevées. En effet, la quantité de SP ajoutée a chaque
mélange était directement proportionnelle a la quantité de remplacement du MK, afin de
compenser la demande en eau accrue a des niveaux de MK importants [172]. Selon Perlot
et al. [164], l'augmentation de la demande en eau est principalement attribuée a la grande
finesse du MK ainsi qu’a sa granularité étroite et a sa forme et par conséquent a la surface

specifique importante développée par ses particules ultrafines.
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Tableau 5.7 — Propriétés a 1’état frais des mortiers binaires adoptés

E/L =0,42; S/IM = 0,50

Meélanges PLC | 5MK | 10MK | 15MK | 20MK | 25MK
Superplastifiant (SP) (%) | 1,1 | 1,1 1,3 1,5 1,8 2,0
Etalement (mm) 301 | 297 | 316 292 310 295
Temps d’écoulement (s) | 4,20 | 5,10 | 515 | 6,25 | 8,00 | 9,45
) Ressuage | Non | Non | Non | Non | Non | Non
Observations -
Ségrégation | Non | Non | Non Non Non Non
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Figure 5.9 — Etalement et temps d’écoulement des mortiers binaires retenus.
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Figure 5.10 — Teneur en MK en fonction du dosage en SP.
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5. 4 — Effet du métakaolin sur la rhéologie des mortiers autoplacants

5. 4.1 — Effet du métakaolin sur les parameétres rhéologiques

Pour voir l'effet du MK sur le comportement rhéologique du MAP a base de
ciment PLC, des mesures rhéologiques ont été effectuées pour tous les mélanges des MAP,
y compris ceux qui sont en dehors des fourchettes d'étalement au mini-céne et du temps
d'écoulement a I'entonnoir en V ciblées. Les MAP sont désignés par PLC, 5MK, 10MK,
15MK, 20MK, 25MK, 30MK et 35MK. Le tableau 5.8 et la figure 5.11 montre le seuil de
cisaillement et la viscosité plastique des MAP étudiés avec le méme rapport E/L de 0,42 et

le dosage en SP y afférent.

Il est clair que le remplacement du ciment par du MK conduit & une
augmentation de la viscosité plastique des mélanges par rapport au mélange du ciment
PLC et ceci quel que soit le dosage en SP (constant ou variable). Toutefois, 'augmentation
du dosage de SP entraine une diminution du seuil de cisaillement. Par contre, a une dose
constante de SP (c’est-a-dire & 1,1% ou & 2% en masse de liant), le seuil de cisaillement
augmente avec l'augmentation du pourcentage de MK. En d'autres termes, le seuil de
cisaillement augmente avec 1’élévation du pourcentage de MK et tend a étre diminué
lorsque le dosage en SP est aussi augmenté. Dans la pratique, selon [173], Tattersall et
Banfill ont indiqué que cette réduction peut étre causée par un glissement ou une
ségrégation dans le rhéometre. Dans notre cas, la diminution du seuil de cisaillement est
causee par un glissement dd a ’augmentation du dosage en SP, car on voit clairement que
la viscosité augmente et que I'augmentation de la viscosité du mortier ou de la pate est trés
efficace pour réduire la ségrégation [76]. Selon Koehler [79], le SP est le principal facteur
responsable de la réduction du seuil de cisaillement.

Tableau 5.8 — Propriétés rhéologiques des mortiers autoplagants

E/L =0,42; S/IM = 0,50

Melanges PLC | 5MK | 1I0MK | 15MK | 20MK | 25MK | 30MK | 35MK

SP (%) 1,1 11 1,3 1,5 1,8 2,0 2,0 2,0

Seuil de cisaillement

(Pa) 16,23 | 18,93 | 15,39 | 1155 | 7,43 | 455 | 554 | 5,70

Viscosité plastique

249 | 314 | 392 | 412 | 485 | 543 | 6,73 | 7,40
(Pa.s)
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Figure 5.11 — Effet du MK et du SP sur les paramétres rhéologiques.

L'utilisation de MK d’alumine (Al,O3) élevée, augmente la phase C;A des liants.
En outre, la surface spécifique des liants augmente également avec l'augmentation de la
teneur en MK d’une surface spécifique plus élevée. Plusieurs études ont indiqué gu'avec
une quantité constante d'addition de SP, les mélanges de ciments a faible teneur en C;A
sont caractérises par une augmentation de 1’écoulement qui décroit pour une pate de ciment
avec une quantité de C;A et une surface spécifique élevées [162]. Par conséquent, a une
quantité de SP constante, le seuil de cisaillement et la viscosité plastique des MAP
augmentent avec l'augmentation du dosage de MK. Ce constat a été observé par de
nombreux chercheurs [128, 169, 174] dans des cas semblables. Ceci est attribué a la trés
grande surface spécifique du MK [128, 174] et a la tendance des fines particules du MK a
s'agglomérer [174]. Ces effets qui agiraient pour augmenter la demande en eau, provogquent
de grandes élévations du seuil de cisaillement et de la viscosité plastique [174]. D’ailleurs,
selon Hassan et al. [136], la nature argileuse du MK contribue a augmenter la viscosité et a

diminuer la fluidité des mélanges du BAP.

D'un autre coté, le SP est dominant et joue un réle principal dans le seuil de
cisaillement [78]. L'incorporation du SP diminue principalement la valeur du seuil de
cisaillement (meilleure fluidité), mais entraine une baisse limitée de la viscosite [175].

D’ailleurs, le seuil de cisaillement diminue en raison de l'effet dominant du SP dans le
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contréle de la fluidité du BAP [76]. En vertu de Banfill [176], l'augmentation du SP réduit
seulement le seuil de cisaillement sans effet sur la viscosité plastique. De méme, il a
signalé qu'une augmentation du seuil de cisaillement sans changement de la viscosité
plastique ne peut résulter que d'une trop faible quantité de SP dans le mélange. Hu [88] a
également indiqué que l'augmentation du dosage de SP est souvent accompagnée par
I'augmentation de la viscosité du béton et il semble qu’une partie importante de SP reste en
solution au lieu d'étre adsorbée par les grains lorsque le béton a un dosage en SP élevé.

Cette partie de SP augmente alors la viscosité de la solution, et ainsi celle du béton.

D’aprés [168], Mork a suggéré qu’en général, le SP diminue le seuil de
cisaillement et augmente la viscosité plastigue. De méme, Chai [76] a indiqué que
I'utilisation de SP diminue le seuil de cisaillement mais a peu d'impact sur la viscosité
plastique du béton. Pour la pate de ciment, Ho et al. ont constaté que SP réduit le seuil de
cisaillement substantiellement, mais ont abouti a une diminution minime de la viscosité
plastique, d’aprés [168]. Hassan et al. [169], ont révelé que la quantité de SP dans les
mélanges de BAP ne semble pas affecter la viscosité de béton, mais affecte le seuil de
cisaillement. En fait, les adjuvants n'ont pratiqguement aucun effet sur la viscosité plastique,
au-dessus d'un E/C de 0,40 ou sur le seuil de cisaillement, au-dessus d'un E/C de 0,5 [168].
Ainsi, selon [169], Cyr et Mouret ont déterminé que l'utilisation de MK augmente la
viscosité de la pate de ciment qui sert a étre bénéfique pour le BAP car elle ralentit la

sédimentation des particules et améliore la dispersion des solides a I'état plastique.

En résumé, au méme rapport E/L de 0,42 et a I'augmentation du dosage de SP, le
comportement rhéologique global est alors contrélé par MK - c'est-a-dire que plus la teneur
en MK est élevée, plus le seuil de cisaillement est faible et plus la viscosité plastique est
élevée. Ainsi, le niveau de remplacement optimal du ciment (dosage) par des additions
minérales est tel que défini par la plus forte réduction du seuil de cisaillement ou de la
viscosité plastique [177]. On peut conclure que le dosage optimal de MK est de 25% en
remplacement du poids de ciment (Figure 5.11). Ce résultat est cohérent avec un important
étalement du béton conduit par le BAP du 25MK (8 6.2.2). D’un autre c6té, on peut
conclure également que le MAP du 25MK a un comportement rhéologique fluide et
visqueux. Ce comportement, a deux propriétés différentes et complémentaires, est celui des
(BHP) [8]. Du point de vue rhéologique, afin d’atteindre un comportement autoplagant, il
faut augmenter la fluidité et la viscosité d’un mélange [76]. Selon Yahia et al. [178], un

faible seuil de cisaillement est important pour assurer une meilleure capacité de
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remplissage, tandis qu'une viscosité plastique élevée du mortier est nécessaire pour la mise
en place dans des zones tres encombrées et complexes et pour des mélanges a forte teneur

en gravillons.

5. 4.2 — Corrélation entre le seuil de cisaillement et 1’étalement

Concernant la relation entre le seuil de cisaillement et 1’étalement, les chercheurs
sont moins unanimes. Alors que Utsi et al. et Emborg, d’aprés [65] et Chai [76], ont trouve
une faible corrélation entre le seuil de cisaillement extrapolé par le modele de Bingham et
la mesure d’étalement, les résultats de Ferraris et de Larrard [99], obtenus sur le BAP,
montrent une bonne corrélation entre le seuil de cisaillement extrapolé par le modéle de

Herschel-Bulkley et 1’étalement.

La figure 5.12 présente les valeurs mesurées du seuil de cisaillement en fonction
du diameétre d'étalement des différents mélanges des MAP. Aucune corrélation n'a pu étre
établie entre le seuil d'écoulement extrapolé par le modéle de Bingham et la mesure de
I'étalement puisque les plages des valeurs du seuil de cisaillement et du diamétre
d'étalement étaient larges. Cependant, a un méme diamétre d'étalement (295 mm et 297
mm), le seuil de cisaillement varie de 14,38 Pa : de la valeur inférieure (4,55 Pa) a la limite
supérieure (18,93 Pa). Le méme comportement rhéologique a été observé par d'autres
chercheurs [179] en utilisant les mélanges de BAP avec une poudre contenant des laitiers
et des cendres volantes de classe F dans des proportions différentes, dans lequel
l'augmentation de la viscosité avec l'augmentation du pourcentage des additions a été
observée, tandis que le seuil de cisaillement a diminué. Dans notre cas, ceci est d au fait
que plus le remplacement de MK est plus élevé, plus le dosage en SP est plus élevé, c'est-
a-dire plus la viscosité plastique est élevée et plus le seuil de cisaillement est faible ; Par
conséquent, un béton frais d'un seuil de cisaillement inférieur est de meilleure maniabilité
[179]. Le seuil de cisaillement dépend du dosage en SP [169, 180], la viscosité plastique
dépend de la teneur en MK [169], tandis que I'étalement dépend a la fois du seuil de
cisaillement et de la viscosité plastique et n'est pas influencé par une seule propriété
physique [179].

D'autre part, le MAP du PLC a un seuil de cisaillement généralement plus éleve
que ceux des MAP avec MK (Figure 5.11), malgré sa surface spécifique plus faible. Cela
pourrait étre di a I'effet de filler apporté par de la fine calcaire qui accélére I'hydratation

des grains de clinker du PLC a des ages précoces, améliore 1’enrobage des particules de
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ciment, fournit de nouveaux sites de nucléation pour CH et favorise la formation de
carboaluminates de calcium [173, 181]. De plus, la forme et la chimie des particules du
MK, en particulier la tendance a I'agglomération, sont également importantes [173]. Ainsi,
le seuil de cisaillement et I’étalement du MAP 25MK ont des valeurs plus faibles que les
autres MAP, ce qui indique que le MAP du 25MK était relativement plus stable que les

autres mélanges [179].
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Figure 5.12 — Seuil de cisaillement en fonction de 1’étalement des MAP.

5. 4.3 —Corrélation entre la viscosité et le temps d’écoulement

La figure 5.13 présente la relation entre la viscosité plastique et le temps
d'écoulement a I’entonnoir en V des MAP. Dans le test d'écoulement a 1’entonnoir en V, le
MAP commence a s'écouler lorsque le seuil de cisaillement est dépassé et qu’ensuite le
temps d'écoulement sera mesuré. Le temps nécessaire a I'écoulement d'un échantillon de
mortier & travers l'entonnoir en V est proportionnel & sa viscosité et que le temps
d'écoulement augmente donc avec une augmentation de la viscosité [128]. Plus la viscosité
plastique du mélange est élevée, plus son ecoulement est lent [162]. Par conséquent,
comme on le voit sur la figure 5.13, une trés bonne corrélation (R? = 0,97 pour une relation
linéaire) entre la viscosité plastique et le temps d'écoulement a I’entonnoir en V des MAP a
été obtenue. Plus la teneur en MK est importante (plus la viscosité plastique est grande),
plus le temps d'écoulement a 1’entonnoir en V est important. Des résultats similaires ont
également éeté rapportés par d'autres chercheurs [160]. Selon Bethmont [65], la majorité des

chercheurs s’accordent sur le fait que la viscosité est bien corrélée au temps d’écoulement
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mesuré a I’entonnoir en V et éventuellement au #5,. Les valeurs de la viscosité ont une
relation directe avec le temps d'écoulement a 1’entonnoir en V, en particulier dans la plage
de 2 a 10 secondes [76]. En outre, Koehler [79], a indiqué que pour le mortier, la relation
est meilleure entre le temps d’écoulement a l'entonnoir en V et la viscosité plastique, en

raison de la réduction du blocage et de la ségrégation.
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Figure 5.13 — Viscosité plastique en fonction du temps d’écoulement des MAP.

5. 5 — Effet du métakaolin sur la chaleur d’hydratation des mortiers autoplacants

Aprés avoir identifié les dosages en MK efficaces sur le plan rhéologique
(Tableau 5.7), nous avons opté pour évaluer I’influence de ce produit sur les performances
mécaniques a court terme du béton. Pour ce faire, nous avons effectué un suivi thermique
de I’hydratation des mortiers sélectionnés pour la formulation des BAP, a ’aide de la
méthode semi-adiabatique (§ 4.2.4), en postulant que le degré d’avancement de
I’hydratation du ciment est en relation directe avec 1’échauffement du béton [8]. En
d’autres termes, 1’augmentation de la vitesse de réaction d’hydratation de la pate liante
s’accompagne d’une augmentation de la chaleur dégagée [44]. Les courbes de la figure
5.14 montrent les profils d’échauffement des mortiers binaires normalisés, du rapport 0,5 :
1: 3 qui représente la proportion en masse d’eau : de liant : de sable normalisé et dont le
ciment PLC a été substitué par du MK a des taux allant de 0 a 25%. Les compositions et

les pics des températures des mortiers binaires sont indiqués dans le tableau 5.9 suivant :
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Tableau 5.9 — Compositions et pics des températures des mortiers binaires
Mélanges PLC | 5MK | 10MK | 15MK | 20MK | 25MK
PLC (g) 350 |3325| 315 2975 | 280 | 2625
MK (g) 0 17,5 35 52,5 70 87,5
Sable normalisé (g) 1050 | 1050 | 1050 | 1050 | 1050 | 1050
Eau distillée (g) 175 175 175 175 175 175
Température initiale (°C) 17,04 | 16,00 | 1559 | 18,81 | 18,35 | 18,40
Température maximale (°C) 48,22 | 46,52 | 43,18 | 47,18 | 45,68 | 41,52
Pic de la température (°C) 31,18 | 30,52 | 27,59 | 28,37 | 27,33 | 23,12
Temps de pic de la température (h) | 18,00 | 19,00 | 21,00 | 20,50 | 22,50 | 25,00
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Figure 5.14 — Variation de la température en fonction de 1’age du mortier.

Sur la figure, on constate que les mortiers a base du MK ont subi une diminution

de l'augmentation de la température maximale par rapport au mortier PLC. Alors que

I’¢lévation maximale de la température était de 31 °C pour le mortier sans MK, on a

observé une diminution des valeurs jusqu'a environ 23 °C dans le mortier avec 25MK ; ce

qui confirme I'effet retardateur du MK. Le contraire semble étre le cas pour des nombreux

chercheurs [130, 182, 183], qui ont tous signalé une augmentation de la température

maximale lorsque MK remplagait partiellement le ciment PC, que soit dans le mortier ou le

béton. Dans ces cas, il y a une période plus courte pour que la chaleur du MK-PC

s'échappe [183]. Ambroise et al. [130] ont attribué l'augmentation de la température des
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mortiers MK par rapport a celle du mortier témoin PC, a l'effet accélérateur du MK sur
I'nydratation du PC. Cependant, Zhang et Malhotra ont attribue I'élévation particuliere et
précoce de la température maximale du béton avec MK, a la réactivité élevée du MK avec
CH, d’apres [172]. Toutefois, Massazza a rapporté que I'effet des additions pouzzolaniques

sur la cinétique d'hydratation du ciment est variable, d’aprés [173].

Selon Bai et Wild [183], cette différence de comportement peut résulter de
différences dans la pureté et la surface spécifiqgue des MK utilisés par les différents
chercheurs. D’apres [44], Wu et Young ont rapporter que I’effet accélérateur est di a la
finesse du MK (surface spécifique importante), celle-ci constitue un grand nombre de sites
de nucléation favorables au développement des hydrates lors de I’hydratation du ciment.
L'élimination des ions Ca" de la solution par l'ajout de pouzzolane est la raison suggérée
pour l'accélération [173]. En revanche, I'ajout de calcaire améliore la réactivité du clinker
et I'exploitation de son potentiel hydraulique [170]. Ainsi, les PLC avec des finesses plus
élevées (de I'ordre de 400 a 440 m?/kg) montrent une accélération de I'évolution thermique
maximale [184]. De plus, cette diminution de la chaleur du MK-PLC peut étre due a
I'activité pouzzolanique tardive du MK utilisé dans cette étude. En effet, son incorporation
retarde le temps nécessaire pour atteindre la température maximale. Etant donné que des
températures intérieures élevées du béton et/ou des gradients thermiques dangereux
peuvent étre développées lorsque la chaleur d'hydratation est générée plus rapidement
qu'elle n'est pas dissipée dans I'environnement [185], les résultats indiquent que dans une
section massive, un mélange avec MK (comme celui étudié) pourrait causer moins de

problémes avec des gradients thermiques qu'un mélange avec PLC seulement.
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Figure 5.15 — Chaleur d'hydratation cumulée pendant 24 heures.
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Figure 5.16 — Chaleur d'hydratation cumulée pendant 144 heures.

Les figues 5.15 et 5.16 montrent respectivement I'évolution de la chaleur
d'hydratation pour les 24 premieres heures et la chaleur cumulée d'hydratation pendant les
six premiers jours. Selon la figure 5.15, le mortier PLC donne une chaleur minimale
jusgu'a 4 h, mais ensuite elle commence a augmenter pour atteindre un maximum a 22 h,
apres cette période, une substitution de 10% de PLC par MK donne une plus grande
chaleur totale dégagée par rapport au mortier sans MK (Figure 5.16). Cette derniére est
confirmée par Zhang et Malhotra, d’aprés [44], qui ont constaté que pour un taux
d’incorporation de 10 % en MK, le pic de chaleur dégagée est a son maximum dans les
deux premiers jours. Par contre, une substitution de 15% du ciment donne une chaleur
accumulée plus faible. Les taux les plus élevés de génération de chaleur par des mortiers
MK-PLC jusqu'a 4 heures d’hydratation (période dormante) sont la raison de l'effet de
remplissage immédiat du MK, apres cette période, une plus grande réactivité de C;A et
C;S en présence de fillers calcaires augmente la chaleur d’hydratation du PLC jusqu'a 22 h.
D’ailleurs, C3A n’est pas un activateur du MK [130]. Ramachandran a également constaté
que la chaleur totale dégagée dans une pate C;S dans les premiéres 24 heures augmentait
avec l'augmentation des teneurs en calcaire (CaCO;), d’apres [184]. Par la suite, les
particules plus fines de MK provoquent une accélération plus importante de I'hydratation

du ciment et une vitesse de réaction pouzzolanique plus rapide [128].

La Figure 5.17 montre I'influence du MK sur le pic de température obtenu lors de

I'nydratation. 1l est nettement clair que le MK contribue de facon négative sur
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'augmentation de la température. L'élévation de la teneur en MK jusqu’au 25% donne des
températures au fur et a mesure minimales par rapport au mortier de controle (0% MK)

indiguant une contribution significative précoce du ciment PLC a la chaleur dégagée.
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Figure 5.17 — Influence du MK sur le pic de température.

Le temps nécessaire pour avoir le pic de température en fonction du MK est
présenté sur la figure 5.18. On remarque une relation directe et linéaire (R? = 0,95) entre le
temps nécessaire pour atteindre la température maximale et la teneur en MK et que
I'élévation de la teneur en MK produit une augmentation dans le temps nécessaire pour
atteindre le pic de température. Ceci indique une retardation de la réaction d'hydratation en

présence du MK et que ce retard sera plus prononcé par I’élévation de la teneur en MK.
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Figure 5.18 — Influence du MK sur le temps nécessaire a atteindre le pic.
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5. 6 — Conclusion
La caractérisation des MAP a I’état frais, nous conduit aux résultats suivants :

1. Le comportement rhéologique du MAP resultant de référence, démontre qu'il est
possible, avec le ciment PLC a durcissement rapide, de produire des BAP a trés
satisfaisante rétention d’ouvrabilité : le débit d'étalement diminue Iégerement pendant
la premiére heure, ce qui est approprié pour la coulée de gros éléments ou leur

transport ;

2. La demande en eau augmente progressivement avec 1’augmentation de la teneur en
MK a population de grandes plaquettes, et devient plus prononcée a des teneurs

élevées ;

3. A ouvrabilité constante, lorsque le pourcentage du MK dans les mélanges passe de 0%
a 25%, le besoin en SP augmente d'environ 82%. En outre, le dosage en SP est
directement proportionnel au dosage du MK ;

4. Des mélanges en ciment PLC contenant jusqu'a 25% de MK peuvent étre facilement

formulés ;

5. L’emploi du MK diminue le seuil de cisaillement et augmente la viscosité plastique et
le MAP du 25MK a un comportement rhéologique fluide et visqueux, relatif a celui
des BHP ;

6. Le seuil de cisaillement et I’étalement du 25MK ont des valeurs plus faibles que les
autres MAP, ce qui indique que le MAP du 25MK est relativement plus stable que les

autres mélanges ;

7. L'incorporation du MK diminue les pics des températures maximales par rapport au
mortier de control (0% MK), indiquant une contribution significative précoce du

ciment PLC a la chaleur dégagée ;

8. L'élévation du taux du MK produit une augmentation du temps nécessaire pour
atteindre le pic de température maximale. Ceci indique I’existance d’une retardation

de la réaction d'hydratation en présence du MK ;

9. Apres 24 heures, le mortier de 10MK enregistre une chaleur d’hydratation maximale et
une substitution par le 25MK affiche une valeur minimale ; toutefois, a court terme, le

mortier de 15MK marque la plus faible valeur.
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CHAPITRE 6

INFLUENCE DU METAKAOLIN SUR
LES PROPRIETES DES BAP

6. 1 — Introduction

Ce chapitre concernera I’étude et 1’analyse des résultats des essais effectués sur le
BAP. Aprés que nous avons caractérisé le MAP dans le chapitre précédent et déterminé les
dosages optimaux en sable, en eau et en SP des différents MAP adoptés pour la confection
des BAP, on propose d’étudier l'influence du MK sur l'ouvrabilité des BAP a I’état frais,
ainsi que sur les propriétés mécaniques et les propriétés physiques de durabilité des BAP a

1'état durci. L’analyse de ces résultats nous conduira & des recommandations.

6. 2 — Effet du métakaolin sur 1’ouvrabilité des bétons autoplacants

6. 2.1 — Formulations et propriétés résultantes a 1’état frais

Apres 1’optimisation de la phase du mortier qui fournit une lubrification entre les
particules de granulats grossiers et permet une stabilité globale du BAP [89], on a opté
pour étudier I’effet du MK sur 1’ouvrabilité du BAP a 1’état frais. Cet effet est analysé a
travers une série d’essais empiriques recommandés par la norme européenne NF EN 206-9
[60], qui nous permettent d’étudier la variation de 1’ouvrabilité en fonction de taux du MK
dans le mélange. La conception de differents BAP formulés se base donc sur les propriétés
a I’état frais des mortiers binaires adoptés (Tableau 5.7). Nous rappelons que les BAP ont
été formulés par substitution du ciment PLC par du MK a des taux 0%, 5%, 10%, 15%,
20% et 25% (voir § 5.3.2). Les six BAP résultants sont désignés par PLC, 5MK, 10MK,
15MK, 20MK et 25MK, respectivement.

Prenant en considération les recommandations d’AFGC, afin d'augmenter la
compacité du squelette granulaire et les exigences d’ACI 211, afin de limiter la présence
du sable d’éléments fins a trés fins (§ 2.3.2.5), toutes les formulations ont été caractérisées

par ajustement du rapport G/S = 1. Cet ajustement conduit a opter pour un volume des



Chapitre 6 : Influence du Métakaolin sur les Propriétés des BAP 174

gravillons de 65% de la densité apparente des granulats grossiers (Annexe C), qui est
supérieur au volume fixe, par Okamura, entre 50 et 60% [79] ; toutefois, leur volume
solide est dans un intervalle relativement faible de 30 a 33% de volume de béton, préconisé
pour assurer un écoulement et une capacité de passage adéquats [86]. En outre, selon Phan
[62], des chercheurs ont trouvé qu’il est possible d’augmenter le volume du gravillon dans

le béton & la hauteur de 60% du volume solide total, et d’obtenir un BAP (8 2.6.2).

D’aprés [79], Okamura et Ozawa ont ¢galement suggéré d’utiliser des volumes
égaux du sable et des gravillons. En régle générale, la teneur en gravillons doit étre limitée
a 50% de la masse séche du granulat pour une granulométrie maximale de 20 mm [76]. En
outre, le rapport Sable/Granulats optimal (en poids) doit varier généralement entre 0,40 et
0,55 selon le type et la taille des granulats fins et grossiers [66]. Ce rapport Sable/Granulats
optimal doit étre utilisé pour diminuer les propriétés de porosité et de transport, et ainsi
améliorer la résistance et la durabilité du béton. Il devrait également étre favorable a la
capacité de remplissage et de passage et a la résistance a la ségrégation du BAP [66]. Les
compositions des BAP formulés sont présentées au tableau 6.1 suivant. Leurs proportions
sont dans les gammes typiques des constituants des BAP proposées par RILEM et
EFNARC (8 3.1.3). Les propriétés des BAP a 1’état frais résultantes sont données au
tableau 6.2 qui suit.

Tableau 6.1 — Compositions des bétons autoplacants

Mélanges PLC | 5MK | 10MK | 15MK | 20MK | 25MK
SP (%) 1,1 1,1 1.3 15 18 2,0
E/L 0,42 0,42 0,42 0,42 0,42 0,42

Eau (kg/m?) 185 185 185 185 185 185
Liant (kg/m?) 441 441 441 441 441 441
PLC (kg/m?) 441 419 397 375 353 331
MK (kg/m?®) 0 22 44 66 88 110
Sable (kg/m?) 870 870 870 870 870 870
Gr?‘l:g/'r?gf/ 8 290 200 200 200 290 290
Graz’kig/orgsﬁl 15 580 580 580 580 580 580
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En comparant les propriétés des BAP a I’état frais, figurant au tableau 6.2
suivant, avec les critéres d’acceptation des BAP présentés au tableau 2.4, on remarque que
les exigences recommandées par EFNARC [61], sont convenablement remplies par les
différents BAP formulés (a 1’exception le temps d'‘écoulement ¢5,, des BAP de 5MK,
15MK et 25MK qui était inférieur a 2 s (figure 6.2) et le taux de remplissage de 1’étalement
a ’anneau « PJ» qui était supérieur a 10 mm pour I’ensemble des mélanges avec MK,

comme I’indique la figure 6.11).

Tableau 6.2 — Propriétés des bétons autoplacants a 1’état frais

Etalement Boite en L Entonnoir | Stapilité J-Ring
au
tso0 | SF | ta0 | fae0 | PL en v tamis | Zsooy | SFy | PJ

) | mm)| () | &) |[HH) | 5O | srRey | () | (mm)| (mm)

PLC | 2,10 | 729 | 1,70 | 3,40 | 0,80 7,50 924 |260| 711 | 9,75

5MK | 150 | 769 | 0,70 | 1,80 | 0,84 6,40 8,90 |180| 743 | 16,00

10MK | 2,00 | 745 | 1,10 | 3,20 | 0,83 11,10 8,22 |3,00 714 | 11,00

15SMK | 1,50 | 768 | 0,90 | 2,20 | 0,88 8,90 10,40 | 2,70 | 732 | 14,00

20MK | 2,10 | 749 | 0,80 | 2,70 | 0,86 9,80 915 |3,60| 710 | 15,75

25MK | 1,50 | 761 | 0,80 | 2,50 | 0,88 10,90 7,54 14,20 713 | 15,00

6. 2.2 — Capacité de remplissage par 1’essai d’étalement au cone d'Abrams

La capacité de remplissage représente la facilité avec laquelle un béton peut étre
mis en place dans un coffrage sans aucune vibration. Cette capacité est en partie fonction
de la fluidité du béton qui peut étre estimée par I'étalement. Elle est gouvernée par la
déformabilité du béton sous I'effet de la gravité [186]. On remarque que tous nos
étalements des mortiers maintenus (Tableau 5.7) et qui sont compris entre 275 et 335 mm,
produisaient des BAP avec des étalements entre 550 et 850 mm (suggérés par la

norme NF EN 206-9), ce qui confirme les directives indiquées par Safiuddin (§ 4.1.1).

D’apres la figure 6.1, on peut constater I’effet du MK sur 1’étalement du BAP. La
substitution du ciment PLC par du MK a des taux allant jusqu’au 25% augmente la valeur
d’étalement au cone d’Abrams par rapport a celle du béton témoin. Cela signifie les BAP
avec MK ont une capacité de remplissage supérieure a celle du béton témoin et I'ajout de

MK au BAP augmente la capacité de remplissage. Toutefois, les substitutions a 5%, 15%
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et 25% par du MK ont importé les plus grands étalements des BAP formulés et peuvent
étre classées, d’apres la norme NF EN 206-9 [60], comme étant des BAP de type « SF3 »
utilisés tres facilement, rapidement et pour des longues distances, et qui peuvent étre
nécessaires a la production de formes trés complexes ou des éléments du béton fortement
renforcés [150]. Par contre, pour les substitutions a 10% et a 20% par du MK, le diametre
d’étalement a augmenté de 745 mm et 749 mm, respectivement. D’aprés la norme
NF EN 206-9 [60], ces dites valeurs avec celle du béton témoin, sont dans la méme classe
des BAP de type « SF2». Cette classe d'étalement est adaptée a de nombreuses
applications normales du béton, telles que les murs et les colonnes [166].

900
< 1 Limite supérieure dEFNARC
£ 800 -«
LL . m
U) Il.l.l
b — 1 Il.l.l —
£ 700 oo
= 1 - —
< 600 - Limite inférieure d' EFNARC -
i ] -' i
500 - i

PLC 5MK 10MK 15MK 20MK 25MK
Teneur en métakaolin (%)

Figure 6.1 — Etalement en fonction de la teneur en MK.

Les temps d’écoulement 75, et a I'entonnoir en V ont été utilisés pour évaluer la
fluidité et la viscosité du mélange [136]. D’aprés la figure 6.2, on remarque que les
mélanges PLC, 10MK et 20MK qui ont des étalements inférieurs ont donne des temps
d’écoulement f5y, plus grands que les autres mélanges. Selon Hassan et al. [136],
l'augmentation du temps d’écoulement #5050 ou de l'entonnoir en V signale une
augmentation de la viscosité du mélange ou une diminution de la fluidité du mélange.
EFNARC [61], a indiqué que les valeurs du temps d'écoulement ¢5, inférieures a 2 s sont
dues probablement a une viscosité trop faible. Cette indication est en accord avec les
résultats d'étalement qui sont supérieurs a 750 mm et signalent probablement une viscosité

trop faible ou un risque de ségrégation [61]. En effet, les valeurs d’étalement : 769 mm,
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768 mm et 761 mm ont été obtenues pour les BAP contenant respectivement 5%, 15% et
25% du MK (Figure 6.1) et qui avaient un temps d'écoulement z5,, €gal a 1,5 s (Figure
6.2). 1l a noté qu'il y avait une corrélation directe et puissante entre le diametre d'étalement
au cone d’Abrams et le temps d'écoulement #5y,. Un temps d’écoulement plus faible
signale une grande fluidité du mélange [61] et les temps d'écoulement #5, inférieurs a 2 s
indiguent une grande vitesse de déformation des mélanges [150]. Les melanges du PLC,
10MK et 20MK indiquent un temps d'écoulement #5o, > 2 s. Or un temps d'écoulement ¢,
entre 2 et 5 secondes est acceptable [61]. Selon NF EN 206-9 [60], les mélanges de
substitution a 5%, 15% et 25% par du MK peuvent avoir une classe « VS1 » de la viscosité
apparente, tandis que les autres mélanges (500 > 2 s) seront classés en classe « VS2 » de la
viscosité apparente. Selon [79], ’ASTM C 1611 a indiqué que des valeurs de 1,0 ou moins

sont acceptables pour la plupart des applications.

D’aprés la figure 6.2, on remarque que 1’incorporation du MK résulte a une
diminution du temps ¢5,,. Par contre, Khaleel et al. [75], ont constaté une augmentation du
temps #5o, qui est attribuee au fait que le MK utilisé & haute réactivité a des particules
semblables a des plaques qui augmentent la friction entre les particules. Dans notre cas, le
MK utilisé a réactivité satisfaisante, ses particules sont devenues plus agglomérées apres
traitement thermique et contribuent a 1’augmentation de lubrification des mélanges et par

conséquent a I’augmentation de la fluidité.

Limite supérieure 'EFNARC

Limite inférieure dEFNARC

e

PLC 5MK  10MK 15MK 20MK 25MK
Teneur en métakaolin (%)

Figure 6.2 — Temps d’écoulement t5qq €n fonction de la teneur en MK,
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6. 2.3 — Effet du métakaolin sur le ressuage et la ségrégation

Selon Domone et al. [187], afin d’avoir un comportement satisfaisant du BAP,
avec un plus gros granulat de 20 mm, son étalement doit étre compris entre 650 et 700 mm.
Au-dessous de la limite inférieure, le béton peut avoir une fluidité insuffisante pour passer
a travers et autour des obstacles, et au-dessus de la limite supérieure, la ségrégation est
susceptible de se produire. L’AFGC [64], a également rapporté que la valeur cible
d’étalement est généralement comprise entre 600 et 750 mm et les BAP ne doivent

présenter aucun signe visible de ségrégation ou de ressuage lors de 1’essai d'étalement.

De ce fait, un examen visuel du ressuage et de la ségrégation a été effectué lors
de l'essai d'étalement sur nos différents BAP confectionneés (Figure 6.3). Aucune fine
pellicule d’eau claire a la surface supérieure de la galette ou une auréole de pate de
ciment/mortier et/ou d’amoncellement du gravillon au centre de la galette n’ont été
observées. Assié dans son travail [59], a trouvé que 1’auréole de laitance a la périphérie des
galettes de BAP était absente ou trés faible (de 1 & 2 mm) et que les gros granulats ont
toujours été entrainés correctement par la matrice cimentaire et ne sont pas restés
amoncelés au milieu des galettes de béton. Selon Liu [150], il convient de noter qu'aucune
ségrégation ne sera présentée pour le BAP avec un temps d'écoulement ¢5,, compris entre 2
et 5 secondes et un temps d’écoulement a I’entonnoir en V compris entre 5 et 12 secondes.
Cependant, selon [107], Séderland et Claeson ont rapporté qu'en France, des mélanges du
BAP réussis ont été préparés avec un temps d'écoulement z5,, de 1 s, sans ségrégation et

sans ressuage.

Une appréciation visuelle de la galette peut permettre d’avoir des indications sur
le phénomeéne de ségrégation du BAP [83]. En cas de ségrégation séveére, le plus grossier
granulat restera dans le centre de la galette de béton et de mortier et un halo de pate de
ciment apparaitra a la périphérie de la galette (voir Figure 4.8). En cas de segrégation
mineure, une frontiere de mortier sans granulat grossier peut se produire au bord de la
galette du béton [61]. Toutefois, 1I’obtention d’une galette homogéne n’est pas un critére
pour s’assurer de la stabilité du BAP [83] car cela est un aspect li¢ au temps et qui peut se
produire aprés une période plus longue [61]. Ainsi, selon [83], Sedran acomparé les
résultats d’étalement en observant des sections d’éprouvettes de matériau durci, a constaté
que certains BAP qui avaient des galettes bien homogenes présentaient des éprouvettes

ségrégeantes (la partie supérieure de I’éprouvette est pauvre en granulats).



Chapitre 6 : Influence du Métakaolin sur les Propriétés des BAP 179

Figure 6.3 — Etalements des BAP a) PLC b) 5MK ¢) 10MK d) 15MK e) 20MK
f) 25MK.
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De ce fait, la Vérification de 1’absence de ségrégation a 1’état durci, a 1’aide
d’essai de ségrégation sur le béton durci [72], devient nécessaire. Ainsi, c’est un autre
moyen de contrdler la ségrégation statique d’un BAP et de vérifier sa stabilité, qui consiste
a scier les éprouvettes du béton durci suivant le sens du coulage et a observer ensuite, la
répartition des granulats sur la hauteur de I’éprouvette [59]. La figure 6.4 suivante illustre
bien que les six formulations du BAP (PLC, 5MK, 10MK, 15MK, 20MK et 25MK de
gauche a droite) ne sont pas sujettes a la ségrégation statique. Les granulats sont, en effet,
réguliérement répartis sur toute la hauteur des échantillons sciés (coulés verticalement
depuis le haut) et l'utilisation du MK a amélioré considérablement la résistance a la
ségrégation dynamique et statique avec ’absence du ressuage. Perlot et al. [164], ont
rapporté que les BAP sont plus cohérents en présence du MK et que ce dernier apporte une
bonne consistance au BAP en limitant notamment le ressuage et la ségrégation granulaire,

et améliore la viscosité du melange.

Figure 6.4 — Observation de la répartition des granulats verticalement.

6. 2.4 — Capacité de remplissage par I'essai d'entonnoir en V (V-funnel)

Cet essai permet d’évaluer la viscosité et la capacité de remplissage du BAP par
mesure du temps nécessaire a I’écoulement du béton hors de 1’entonnoir en V [149]. Un
plus court temps d'écoulement indique une plus grande fluidité. Uysal et Sumer ont signalé
qu'un temps d'écoulement a I’entonnoir en V plus long représente une viscosité plus élevée
du mélange et il se rapporte directement a une meilleure résistance a la ségrégation,
d’aprés [188]. Toutefois, selon [79], Khayat a rapporté qu’un temps d’écoulement long
peut étre dd a une viscosité élevée de la pate, a un frottement interparticules élevé ou a un

blocage de I’écoulement par des granulats grossiers.
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En effet, pour le BAP, un temps d'écoulement de 10 secondes est considéré
comme approprié [61]. En vertu de Domone et al. [187], un temps d'écoulement entre 4 et
10 secondes est approprié pour un béton avec un plus gros granulat de 20 mm. Si les temps
d'écoulement sont inférieurs a la limite infeérieure, les bétons affichent une viscosité
insuffisante pour une résistance a la ségrégation adéquate. Pour le temps d'écoulement
supérieur a 10 secondes, le béton est soit trop visqueux pour une manipulation et un
emplacement satisfaisants, ou soit instable que les particules de granulats se bloquent et

bloquent I’écoulement.

La figure 6.5 du temps d’écoulement a 1’entonnoir en V « t, » montre que tous
les mélanges sont a I’intérieur de I’intervalle d’acceptation recommandé par EFNARC
[61]. Selon NF EN 206-9 [60], les mélanges du PLC et du 5MK sont de classe de la
viscosité apparente « VF1 », par contre les autres mélanges a MK élevé sont de classe de la
viscosité apparente « VF2 ». Néanmoins, le béton témoin et le mélange de 5MK ont
montré des valeurs du temps d'écoulement ¢, qui sont bien inférieures a 8 s, ce qui indique
que ces BAP ont une grande vitesse de déformation [150] et ont probablement une
viscosité trop faible [61]. De plus, leur dosage en SP était le minimum. Cette constatation
est en accord avec celle de Barbhuiya [189]. Les autres mélanges au-dela de 5SMK ont
montré que les valeurs du temps d'écoulement ¢, se situaient entre 8 et 12 s. Cet intervalle
du temps d'écoulement a I’entonnoir en V est approprié pour produire un BAP avec un

seuil de cisaillement et une viscosité apparente adéquats et sans risque de blocage [61].

Les résultats présentés dans la figure 6.5 indiquent que l'incorporation du MK a
réactivité satisfaisante comme remplacement partiel en poids de ciment donne des valeurs
de temps d'écoulement t, supérieures au mélange du PLC. Ces résultats obtenus sont
Opposés a ceux trouvés auparavant du temps #so €t en accord avec ceux rapportés par
Khaleel et al. [75], qui ont utilisé un MK & haute réactivité. Selon Khaleel et al. [75], les
résultats obtenus montrent que le test de I'entonnoir en V est plus sensible a la modification
des propriétés des mélanges du béton que le test d'étalement. Ainsi, le test de I'entonnoir en
V peut étre considéré comme un test plus fiable, car les temps de mesure plus longs

peuvent étre déterminés plus précisément.
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Figure 6.5 — Temps d’écoulement a I’entonnoir en V en fonction du MK.

6. 2.5— Effet du métakaolin sur le besoin en agent de viscosité

La viscosité élevée contribue a améliorer la suspension des granulats dans le
mélange, empéche la ségrégation des gravillons et maintient le mélange homogene [136].
Toutefois, une viscosité elevée peut réduire la capacité du mélange a se déformer sous son
propre poids et a traverser un obstacle [178]. D un autre c6té, pour augmenter la résistance
a la ségrégation du BAP, on est besoin d’élever la viscosité (par la diminution du E/L ou
par I’incorporation d’un agent de viscosité) ou plus économiquement, d’utiliser un granulat
d’un Dmax de 10 mm [76]. Selon Yahia et al. [178], une résistance adéquate a la
ségrégation est obtenue en réduisant le E/C, en augmentant la cohésion de la pate par ajout
des particules plus fines ou en utilisant un agent améliorant la viscosité. Hassan et al.
[136], ont également rapporté que le MK améliore considérablement la viscosité du BAP,
ce qui favorise I'amélioration de la résistance a la ségrégation du béton. Cependant, un
agent de viscosité peut étre utilisé pour obtenir une viscosité appropriée, contrbler les
propriétés rhéologiques du béton [166] et réduire le risque de ségrégation du BAP pendant
le transport, la mise en place et jusqu'a I'apparition du durcissement [190].

Safiuddin [66], a indiqué qu’il est recommandé d'utiliser un agent de viscosité
dans le BAP a hautes performances lorsque le mélange est trop fluide et présente un
probleme d'instabilité (ségrégation). Chai [76], a également rapporté qu’un agent de
viscosité peut étre utilisé, si le E/L est supérieur a 0,37 pour un BAP avec un Dmax égale a

20 mm. Jin [73], a indiqué aussi, pour augmenter la resistance a la ségrégation et produire
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des BAP qui tolerent une large gamme de rapports E/L, une plus grande quantité d'agent de
viscosite est nécessaire. Toutefois, Chai [76], en utilisant une granulométrie d’un Dmax de
10 mm, est arrivé a montrer que le E/L peut étre augmenté a au moins 0,46 sans avoir
besoin d'un agent de viscosité. Plus le E/L est élevé, moins le dosage en SP et,
évidemment, moins le colit du BAP. D’un autre c6té, la suppression de 1’agent de viscosité

améliore 1’écoulement des BAP par I’augmentation du taux de remplissage « PL » [59].

D’aprés Barbhuiya [189] et Khayat [175], il existe deux fagons d'améliorer la
viscosité du béton indispensable : en augmentant la teneur en liant ou en incorporant un
agent de viscosité. La premiére approche consiste a abaisser le E/L pour maintenir une
friction de cohésion adéquate entre le mortier et le granulat grossier, et assurer un
écoulement uniforme du BAP a travers des sections restreintes [175]. L’autre fagon est
d'incorporer un dosage faible a modéré d'un agent de viscosité sans abaisser le E/L. Ceci
peut permettre de réduire le volume grossier du granulat et de réduire le risque de blocage,
ce qui est particulierement utile dans les mélanges contenant une teneur modérée en
matieres cimentaires supplémentaires et des fillers [175]. Cependant, cette derniere fagon
peut entrainer un béton plus colteux [171]. D’ailleurs, aucun agent de viscosité ne doit étre
utilisé, si le E/L est compris entre 0,40 et 0,50 et la taille maximale du granulat est de
I’ordre de 10 mm [76]. Selon le Comit¢ d’ACI 211H, ’agent de viscosité peut étre
avantageux pour les BAP contenant des granulats grossiers a granularité discontinue,

angulaires, plats et allongés et une teneur inférieure en matériaux cimentaires, d’apres [66].

Toutefois, les trois méthodes décrites antérieurement (8 2.6), ne sont pas adaptées
pour la formulation de BAP contenant des agents de viscosité. L’utilisation d’un adjuvant
de telle nature augmente significativement la viscosité du mélange, ce qui nécessite
probablement des ajustements et des modifications importantes sur les méthodes de
formulation des BAP [78]. Chai [76], a rapporté en utilisant des laitiers et des cendres
volantes, dans le cas du BAP, qu’une viscosité plastique élevée est nécessaire, et que
l'augmentation de la teneur en laitiers est donc un éventail au lieu d'ajouter un agent de
viscosité. En outre, il a indiqué qu’un seuil de cisaillement faible est également nécessaire,
et l'augmentation de la teneur en cendres volantes est donc une bonne alternative. Cette
constatation est consistante avec nos résultats dont nous avons trouvé qu’une teneur élevée
en MK augmente la viscosité plastique du mortier qui est nécessaire a la résistance a la
ségrégation du BAP, sans avoir recouru a un agent de viscosité et diminue également le

seuil de cisaillement du mortier qui est donc nécessaire a la fluidité des mélanges.
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6. 2.6 — Aptitude a I'écoulement par I'essai de la boite en L (L-Box test)

L'aptitude a I'écoulement est liée a la capacité du mélange a s'écouler sans perte
d'homogénéité et sans avoir de blocage dans des zones étroites de ferraillage plus dense.
L’essai de la boite en L sert a mesurer la capacité de remplissage et de passage des BAP a
travers des zones confinées [107, 163, 191]. Il est plus sensible au blocage [107]. Si les
granulats grossiers sont uniformément répartis sur la surface de la partie horizontale du
béton ou s'il n'y a pas de granulats bloqués entre les barres, le mélange peut étre considéré
comme stable et n'ayant pas de ségrégation [150]. Par ailleurs, si le béton s’écoule aussi
librement comme I'eau ; au repos, il sera horizontal, alors le taux de remplissage PL =1
[61]. Cependant, il existe un risque de blocage lorsque PL < 0,8 [61, 107, 163]. Toutefolis,
il convient de noter que Felekoglu et al. [107], ont rapporté que d’autres chercheurs ont

trouvé qu’un PL de 0,6 était suffisant pour obtenir une bonne capacité de remplissage.

D’apres la figure 6.6, les BAP ont des PL recommandés par EFNARC [61] et
peuvent avoir une classe d'aptitude a I'écoulement « PL2 » [60] qui convient bien pour un
ferraillage plus étroit et plus dense [150]. Les BAP avec du MK ont une capacité de
passage supérieure a celle du PLC. Ce résultat est similaire a ceux de Hassan et al. [136],
en indigquant que MK augmente la capacité de passage du BAP. Selon Sua-iam et al. [163],
I'ajout minéral n'a pas eu d'effet négatif sur PL en raison de la diminution simultanée de la
viscosité. Toutefois, le MK s'est avéré augmenter la viscosité du mélange, contribuer a
améliorer la suspension de particules dans les mélanges des BAP et conduiser a une plus

grande capacité de passage et de résistance a la segrégation [136].
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Figure 6.6 — Rapport H>/H1 en fonction de la teneur en MK.



Chapitre 6 : Influence du Métakaolin sur les Propriétés des BAP 185

Les valeurs des temps d’écoulement du béton g €t 249, SONt utilisées pour
évaluer la vitesse de déformation du BAP [80]. En vertu d’EFNARC [61], les valeurs des
thoo €t 1400 peuvent donner une indication de la facilité d'écoulement du béton, mais pas des
valeurs appropriées ont été généralement convenues. Par ailleurs, selon Liu [150], il
n'existe pas de recommandations pour des valeurs appropriées. Cependant, d’aprés
Boukendakdji [71], certains auteurs préconisent des valeurs inférieures a 1,5 secondes pour
thoo €t inférieures a 3,5 secondes pour ¢4, afin de rester dans un domaine autoplacant. On
remarque d’aprés la figure 6.7, que presque tous les BAP affichent des dits temps
d’écoulement recommandés et I’incorporation du MK donne des valeurs des temps
d’écoulement inféricures a celles du PLC. Cela signifie les BAP avec MK ont une capacité
de passage supérieure a celle du PLC. Un cas contraire a été constaté par Khaleel et al.

[75], qui est dd a la finesse du MK qui conduit & une viscosité accrue des mélanges.
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Figure 6.7 — Temps d’écoulement tygq €t t4g99 €n fonction de la teneur en MK.

6. 2.7 — Aptitude a I'écoulement par I'essai de 1’anneau (J-Ring test)

L’essai d’écoulement a I’anneau fournit un moyen de déterminer la capacité de
passage d'un mélange du béton, c'est-a-dire la capacité du BAP a s'écouler sous son propre
poids pour remplir complétement tous les vides [163]. La figure 4.12 montre 1’essai
d’étalement en présence de I’anneau (J-Ring). Les résultats de cet essai (Figure 6.8.(a))
indiquent que 1’étalement des mélanges avec le J-Ring oscille entre 700 et 750 mm. Selon

Pade [192], la ségrégation est un risque plus important pour un béton tres fluide présentant
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une valeur d’étalement avec le J-Ring supérieure a 750 mm. Toutefois, 1’étalement sans le
J-Ring donne également une indication sur la capacité de passage ; plus 1’étalement SF est
grand, meilleure est la capacité de passage [193]. Chai [76], a rapporté qu’un étalement
sans le J-Ring compris entre 650 mm et 750 mm est suffisant pour une bonne aptitude au
passage d’'un BAP a granulométrie maximale de 20 mm. Wistholz [194], a également
indiqué que la capacité de passage d’un BAP varie d’un blocage fort a un comportement

non bloquant dans la plage de 650 < SF <770 mm d’essais d’étalement sans le J-Ring.

L’essai du J-Ring qui est facile a utiliser, fournit une bonne mesure de la perte
d’ouvrabilité¢ en présence d’obstacles. Il peut étre instructif de faire la comparaison entre
les mesures d’étalement sans et en présence du J-Ring [61]. Ajouté a cela, il est jugé utile
d’étendre cette comparaison au temps d’écoulement 5, [71]. En comparant les étalements
et les temps d’écoulement avec et sans le J-Ring des BAP (Figure 6.8), on remarque que
les valeurs d’étalement sans le J-Ring sont plus élevées que celles avec le J-Ring et les
valeurs du temps d’écoulement sans le J-Ring sont plus basses que celles avec le J-Ring
car ce dernier reflete la capacité de passage des mélanges. La figure 6.8 montre également
que les étalements et les temps d’écoulement avec et sans le J-Ring des BAP ont des
tendances similaires les uns par rapport aux autres. Néanmoins, plus le taux du MK
augmente, plus les étalements et les temps d’écoulement des BAP avec et sans le J-Ring
s’¢loignent les uns par rapport aux autres en raison de la faible capacité de passage avec

I’augmentation de risque de blocage.
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Figure 6.8 — a) étalement et b) temps d’écoulement 5,4 avec et sans J-Ring en fonction de
la teneur en MK.
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La différence entre les étalements avec et sans le J-Ring peut étre utilisée comme
critere de performance pour la capacite de passage du BAP [66]. Ainsi, d’apres [163], le
critére de blocage conformément a ’ASTM C 1621, dans lequel une différence de 0 & 25
mm est définie comme aucun blocage visible, de 25 a 50 mm comme blocage minimal a
remarquable, et supérieure @ 50 mm comme sensible pour un blocage extréme. D’aprés la
figure 6.9.(a), la différence entre les étalements avec et sans le J-Ring n'a pas dépassé 20
mm pour le mélange du PLC et a été entre 25 et 50 mm pour les mélanges du MK. La plus
grande différence a été constatée pour le mélange d’une teneur élevée en MK. Or plus la
teneur en MK est élevée, plus la demande en eau est importante, plus I’augmentation du
dosage en SP sera nécessaire a la lubrification des ingrédients tout en particulier les

granulats grossiers qui sont responsables a la présence du blocage au niveau d’obstacles.

La figure 6.9.(a) montre une relation linéaire directe (R?> = 0,98) relie la
différence d’étalements avec la teneur en MK. Plus la teneur en MK est élevée, plus la
différence entre les étalements avec et sans le J-Ring est importante. Il est nettement clair
que le MK contribue de fagon négative sur la capacité de passage des mélanges. La figure
6.9.(b) présente une relation acceptable (R? = 0,85) entre la différence de temps
d’écoulement tsy, avec et sans le J-Ring et la teneur en MK des mélanges. La figure 6.9
montre que la différence d’étalements convient mieux (R? = 0,98) que la différence de
temps d’écoulement tso, pour la quantification et I'évaluation du comportement du blocage
d'un meélange en BAP. Selon Koehler [79], la mesure de tso, avec le J-Ring n’est pas
nécessaire car cette méme mesure effectuée avec 1’essai d’étalement sans obstacle permet
une meilleure mesure de la viscosité et la différence d’hauteurs entre I’intérieur et

I’extérieur du J-Ring « PJ » permet une indication adéquate de la capacité de passage.
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Figure 6.9 — Différence a) d’étalements et b) de temps d’écoulement 5., avec et sans J-
Ring en fonction de la teneur en MK.
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La méthode conventionnelle qui évalue le comportement du blocage du BAP par
la différence d'étalements entre 1'essai d’étalement au cone d'Abrams sans et avec le J-Ring
ne convient pas pour quantifier le comportement du blocage [194]. D’ailleurs, selon
Koehler [79], la mesure de la différence d'étalements entre l'essai d’étalement au cone
d'Abrams sans et avec le J-Ring est inappropriée et déconseillée. Car dans certains cas,
I'épaisseur du béton sortant du J-Ring est plus mince que pour le béton testé sans le J-Ring,
en raison des différences de blocage, mais I'étalement est approximativement le méme. Ce

scénario est illustré a la figure 6.10 suivante :
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Figure 6.10 — Résultats de J-Ring avec des étalements restreints identiques [79].

De ce fait, la capacité de passage peut donc étre évaluée par le taux de
remplissage « PJ» ou le palier de I’étalement a 1’anneau mesuré par le palier de blocage
[150]. Ce PJ est considéré comme la meilleure approche en raison de sa simplicité, de sa
précision et de sa capacité a refléter au mieux I'étendue de la capacité de passage [79]. Pour
un plus fort pourcentage d’armatures, la figure 6.11 montre que le PLC a une classe
d'aptitude a I'écoulement « PJ2 » [60]. Par contre, les BAP avec MK ont des PJ hors de la
limite recommandée [60, 61]. D’autre part, on constate que le BAP du 5MK a le plus élevé
PJ (16 mm). Cependant, ce BAP a le plus faible comportement du blocage par la méthode

conventionnelle (26,5 mm) par rapport aux autres mélanges avec le MK. D’aprés Jin et
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Domone [71], pour avoir un BAP acceptable sans risque de blocage, le PJ ne doit pas
dépasser 10 mm. Aucun blocage n'a pu étre observé si le PJ était inférieur a 10 mm [194].
Une valeur de 10 mm indique une bonne capacité de passage et que cette derniere sera
satisfaisante si le PJ est inférieur a 15 mm et par conséquent, le BAP peut étre considéré
comme non blogué [193]. En outre, le PJ de 1 a 10 mm indique un faible risque de blocage
et le BAP convient aux structures de renforcement dense, de 10 a 20 mm indique un risque
de blocage moyen a élevé [150]. Le BAP de cette derniere fourchette est adapté pour les
structures avec des armatures largement espacées, nulles ou avec peu d'obstacles [150].
Plus le taux de remplissage sera grand, plus la capacité de passage sera moindre [61].
Toutefois, ce taux pour I’ensemble des mélanges confectionnés est inférieur a 20 mm [98,
140] et oscille au voisinage de 15 mm. Des valeurs supérieures a 20 mm indiquent un

risque de blocage [192] avec une faible capacité de passage.

— 16 -
£ -
£ 14 -
£ 12 - -
3
& g1 e dEFNARC]:: o
© 3
8 6 -
c ]
£ 47 -
) ] Limite inférieure dEFNARC|::

0 - | A | EEEEEN] |

PLC 5MK 10MK 15MK 20MK 25MK
Teneur en métakaolin (%)

Figure 6.11 — Différence d’hauteurs « PJ » en fonction de la teneur en MK.

6. 2.8 — Résistance a la ségrégation par I'essai de stabilité au tamis

L’essai de stabilit¢ au tamis permet d’évaluer la résistance du BAP a la
ségrégation statique [154] par le calcul du taux de ségrégation ou le pourcentage de
laitance « SR » qui s’est écoulée a travers le tamis et de déduire enfin si le béton testé
possede une stabilité satisfaisante ou non [59]. D’ailleurs, la ségrégation statique est

rarement observée pour le béton avec une faible capacité de remplissage et une faible
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capacité de passage [192]. La figure 6.12 montre que tous les BAP ont un taux de
ségrégation compris entre 5 et 15%, synonyme d’un béton homogéne et stable [78]. Une
proportion de 5 & 15% de laitance passant a travers le tamis est recommandée pour une
résistance optimale a la ségrégation [71, 150]. Les résultats de cet essai indiquent donc que
le taux de ségrégation de tous les mélanges était dans la plage recommandée par EFNARC
[61] et peuvent avoir une résistance a la ségrégation statique de classe « SR2 » selon la
norme NF EN 206-9 [60]. Ces BAP (SR < 10%) sont préférables pour des applications

verticales avec une plus grande distance d'écoulement et un ferraillage tres encombré [66].

Des résultats empiriques suggerent que la résistance a la ségrégation est jugée
satisfaisante, si SR est compris entre 5 et 15% du poids de I'échantillon. En dessous de 5%
la résistance est excessive (pate liante ou mortier du BAP trop visqueux), et susceptible
d'affecter la finition de surface. Au-dessus de 15%, et en particulier supérieur & 30%, il y a
une forte probabilité de ségrégation [61]. D’apres la figure 6.12, I’incorporation du MK a
diminué le taux de ségrégation statique des tous les mélanges (excepté 15MK) avec une
valeur plus prononcée pour le BAP du 25MK (-18%). Ces diminutions constituent donc
une amelioration pour les formulations de BAP et confirme I’influence positive du MK
vis-a-vis de leur ségrégation statique [59] en augmentant la viscosité ainsi que la stabilité,

sans recours a I’utilisation d’un agent de viscosité.

N
o

Limite superieure dEFNARC

=
(6]
A

54

=
o
N -l

(6]
|

o
A

Laitance passante (%)

Limite inférieure dEFNARC

10 15 20 25
Teneur en métakaolin (%0)

!
(6]

o

01 -

Figure 6.12 — Stabilité au tamis « SR » en fonction de la teneur en MK,
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6. 3 — Effet du métakaolin sur les propriétés des BAP a 1’état durci

6. 3.1 — Résistance a la compression

La figure 6.13 présente le développement de résistance a la compression des
différents BAP formulés en fonction du temps de mdrissement. A 1’age de trois jours, la
résistance a la compression de tous les mélanges est supérieure a la résistance mécanique
minimale requise pour le démoulage et la manipulation des éléments produits au plus jeune
age et qui est généralement entre 15 et 20 MPa [164]. D’un autre c6té, au fur et a mesure
que la teneur en MK dans le BAP augmente, la résistance a la compression au jeune age et
a court terme (a trois et a sept jours respectivement) diminue. En outre, des les premiers
ages et jusqu'a 28 jours de marissement, le mélange du PLC présente les meilleures

performances mécaniques que celles des BAP avec MK.
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Figure 6.13 — Développement de résistance a la compression des BAP.,

L’ utilisation de ciment PLC et sa substitution par du MK ont une influence sur

I’hydratation de la pate qui peut étre résumée en deux phénomenes contradictoires :

O Un effet accélérateur qui tend a accélérer la vitesse d’hydratation du ciment. De fait, la
poudre de calcaire (CaCO;) agit comme un accélérateur au début de I'nydratation du
ciment [195] ce qui entraine une augmentation de la résistance a la compression du

béton dés le plus jeune age [79]. Elle est utilisée couramment comme addition dans le



Chapitre 6 : Influence du Métakaolin sur les Propriétés des BAP 192

BAP pour qu’elle contribue de maniere significative a la résistance a des ages précoces
jusqu'a 28 jours [77]. Il a été montré, par calorimétrie, que I’hydratation du C;S est plus
rapide en présence de fines calcaires [8]. Selon Bessa-Badreddine [196] et Caré et al.
[181], il semble également que la présence du calcaire accélérerait I'nydratation du C;S
dés les premiers instants et ceci d'autant plus que les particules sont fines et que la
quantité de CaCO; est importante (jusqu'a 15 a 20% en masse) ainsi que notre ciment
PLC. Les fillers calcaires accélerent donc le degré d'hydratation du ciment au cours des
sept premiers jours [67, 184]. En effet, les particules fines du filler, lorsqu'elles sont
bien dispersées par les SP, favorisent I'nydratation du ciment, principalement par un
effet physique, et conduisent a une matrice cimentaire d’une structure plus dense [59].
Toutefois, ces effets augmentent la résistance mecanique au début de I'age jusqu'aux 28
jours puis deviennent moins significatifs par la suite [59, 196]. Kadri et Duval ont
constaté que les résistances aux ages avancés peuvent étre réduites en raison de
I'absence de la réaction pouzzolanique, d’aprés [79] qui est une réaction lente et se

manifeste, pour 1’essentiel, apres 28 jours, comme a été indiqué au 8 1.1.7.

D’aprés [59, 70], Petersson a rapporté que cette augmentation de résistance est d'autant
plus marquée que la finesse du filler est importante. C'est le cas de notre ciment PLC
(CEM 11 / A-L 42.5 R) ; En plus de la présence de filler calcaire, le ciment Portland a
durcissement rapide est généralement plus fin que le ciment Portland ordinaire [2].

O Un effet retardateur du MK (voir § 5.5) qui fait que ce dernier a tendance a diminuer la
croissance des résistances au jeune age. Comme une partie du ciment est substituée par
le MK il y a un effet de dilution du ciment (puisque moins de C;S ou C,S) ce qui
conduit a obtenir moins d’hydrates [54]. Au fur et a mesure par 1’élévation de taux de la
substitution, les hydrates deviennent de plus en plus moins et par conséquence, de plus
en plus moins des résistances au jeune age. Pour que le MK réagisse, il a besoin de
Ca”" issus de I’hydratation des C3S et C,S ou d’OH et de Ca®" issus de la Portlandite ;
or ces produits ne sont présents dans le systéeme qu’apres hydratation du ciment et que
les premiers hydrates issus du MK sont formes apres les premiers hydrates du ciment
d’ou le retard. Il en résulte une concentration plus faible en ions de calcium dans la
solution interstitielle, une diminution de la quantité de Portlandite par rapport a une
matrice formulée avec 100% de ciment et enfin une formation supplémentaire de gel
silicates de calcium hydratés (C-S-H) [54] et par conséquent la croissance des

résistances a long terme en présence du MK.
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Saidat [44], a étudié I’effet du taux d’incorporation de MK dans la matrice cimentaire
en utilisant le ciment Al (CEM | 525N). La figure 6.14 suivante présente les
résistances relatives par rapport au témoin des mortiers contenant entre 10 et 30% de
MK, pour des échéances de mirissement entre 16h et 28 jours. Elle a constaté
clairement le retard de développement des résistances des mortiers avec du MK lors des
premiéres heures de I'hydratation (16h, 24h, 48h) et que ce retard est d'autant plus
important que le taux du MK augmente. Ainsi, les chutes de résistances sont
essentiellement proportionnelles a la quantité du MK utilisée en substitution du ciment.
Cela confirme bien l'effet de dilution du ciment ainsi que le caractere pratiquement
inerte du MK dans les premieres heures d’hydratation du ciment. Toutefois, ce retard a
partir de 24h commence a devenir moins apparent par les augmentations systematiques
et continues au cours du temps des résistances relatives pour tous les taux de
remplacement, pour atteindre la valeur du témoin a 28 jours. Seul le mortier avec 30%
de MK reste en deca du témoin et que les résistances relatives dépassent 90% des 7
jours. D’un autre c6té, elle a utilisé quatre ciments de type CEM | et CEM II, de classe
52,5 et 42,5 et a durcissement Normal ou Rapide, est arrivee a confirmer que les
résistances a court et moyen terme sont pénalisées par l'incorporation du MK, a savoir

que peu importe le type de ciment employé.

1 DAl -10%MK DAI-15%MK BAIl -20%MK BA| -25%MK BA|-20%MK
1.2 100% Corent A, -
R [~] -
= S _ -
-@ 0
228 2= 3
g IR + £
0 ™S

._]._4 0,94

Résistance relative

-~e

45h 7] Pz

Temps

Figure 6.14 — Résistances relatives de mortiers binaires (ciment Al — MK) [44].
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D’apres la figure 6.13, a partir de 90 jours, les mélanges avec du MK réveélent des
résistances a la compression supérieures a celles du PLC, dues a l'activité pouzzolanique
tardive du MK a long terme (90 et 180 jours) et ou le 25MK est le remplacement optimal.
En présence de PLC, l'effet positif du MK sur les résistances commence a partir de 28
jours a des taux de substitution élevés et s'étend aux taux inférieurs a des ages plus
avances. Ainsi, la contribution du MK est bénéfique pour le développement ultérieur de la
résistance du béton contenant du PLC. Ces résultats sont en contradiction avec ceux de la
littérature [172, 197], qui ont montré que le MK avec une réactivité pouzzolanique élevée,
en plus de son effet de remplissage, commence a réagir avec le CH a des stades

d'hydratation tres précoces en entrainant une résistance élevée aux jeunes ages.

Cette contradiction est alors due a la résistance précoce de ciment PLC utilisé et a
I’activité pouzzolanique suffisante du notre MK qui réagit avec le CH a des ages plus
avances. Pour certains chercheurs [48], la haute réactivité initiale du MK est attribuée a la
phase aluminate (Al,O3) qui favoriserait en combinaison avec CH la formation de
gehlénite hydratée (C,ASHg) et une petite quantité de phase cristalline (C4,AH;3). Or, ce
n’est pas le cas de notre MK qui n’est pas assez riche en alumine et renferme une teneur
non négligeable d’impuretés avec la présence de fer structural, responsable de la réactivité
a court terme moindre (voir § 3.3.1) et non plus le cas de MK utilisé par Saidat [44], qui est
un MK impur en renfermant une faible quantité en Al,O; avec une importante quantité de
quartz. D’ailleurs, d’aprés [31], Andriolo et al. rapportent que la résistance mécanique des

bétons incorporant des MK diminue quand le taux d’impuretés dans les MK augmente.

6. 3.2 — Relation entre la résistance en compression et la température initiale

La figure 6.15 représente la relation existante entre la résistance en compression
a court terme et a long terme et la température maximale y afférente. Selon Baron et
Ollivier [8], le développement de la résistance du béton dépend de 1’évolution de sa
température et la résistance a un age donné ne dépend donc pas seulement de 1’instant
considéré. D’apres, la figure 6.15 on constate clairement qu’il y a une relation linéaire est
bonne entre les deux phénomenes, surtout pour les résistances a long terme de marissement
qui est trés bonne (R? = 0,93). Le mélange qui a affiché une température maximale (pic de
la température) est celui du PLC (voir Tableau 5.9). D’ailleurs, autant le taux du MK
augmente par substitution partielle du ciment PLC, autant la température des melanges

démunie (soit faible pour le mélange du 25MK) et autant la résistance a la compression
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démunie a 7 jours et augmente a 180 jours de murissement. D’aprés [8], «Plus la
température de fabrication et/ou de marissement est élevée, plus la résistance a court terme
est élevée. Alors qu’a long terme, I’influence de la température est inversée, ¢’est-a-dire
que plus la température initiale est élevée, moins bonnes sont les résistances ». Ainsi donc,
le mélange du PLC affiche une température initiale élevée, alors sa résistance a la
compression est élevée a court terme et est faible a long terme. Par contre, le mélange du
25MK présente une température initiale faible, alors sa résistance a la compression est

faible & court terme et est élevée a long terme.
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Figure 6.15 — Reésistance a la compression en fonction de la température maximale.

6. 3.3 — Résistance a la traction par flexion

L’évolution de la résistance a la traction par flexion des différents BAP
confectionnés est présentée par la figure 6.16 suivante. D’aprées la figure, on remarque que
les résistances a la traction par flexion des différents mélanges ont des tendances similaires
que celles de la résistance a la compression, comme a éte observé par Glineyisi et al. [198].
La substitution du ciment PLC par du MK induit une diminution de la résistance
mécanique pendant les premiers jours mais une résistance presque égale apres 28 jours.
Ces resultats sont en accord avec ceux trouveés par Courard et al. [199] et confirment 1’effet
retardateur du MK qui a la tendance a diminuer la croissance des résistances mecaniques

au jeune age, a savoir que peu importe le type de ciment utilisé.



Chapitre 6 : Influence du Métakaolin sur les Propriétés des BAP 196

»
|

BPLC @5MK B10MK O015MK B820MK 825MK

(6]
)

o
1

w
1

N
I

Résistance a la traction (MPa)
H

I

o
1

01 jour 03 jours 07 jours 28 jours
Figure 6.16 — Résistance a la traction par flexion des BAP.

En comparant les résistances a la traction et a la compression, on remarque que le
rapport entre les deux résistances des BAP a 1’age de 28 jours (Tableau 6.3) est supérieur &
ceux de la littérature (§ 2.8.2) et est plus prononcé pour les BAP avec le MK que pour celui
du PLC seul. Ce comportement peut étre attribué au fait que la résistance a la traction par
flexion surestime la valeur réelle en traction [63] et est davantage affectée par
I’amélioration de I’interface entre la pate du PLC et le granulat et par le raffinement de la
structure des pores des pates du PLC en présence du MK, en comparaison a la résistance a
la compression. L’action pouzzolanique tardive du MK a conduit a une meilleure cohésion
de la pate et a entrainé une matrice du béton plus résistante. Selon Justice [45], d’aprés la
littérature, il existe un bon accord sur le fait que le MK améliore la résistance a la flexion
du béton. Il est arrivé a conclure que les augmentations de la résistance a la flexion des
bétons avec le MK sont probablement liées a des raffinements de la structure des pores et a

des zones de transition interfaciales plus denses et plus minces.

Tableau 6.3 — Résistances mécaniques a 28 jours des BAP

Résistance a 28 jours (en MPa) PLC | 5MK | 10MK | 15MK | 20MK | 25MK

Résistance a la compression (Rc) 425 | 38,5 38,5 33,0 41,5 40,0

Résistance a la traction (Rt) 4,8 4,8 4,6 4,6 5,0 5,0

Rt/Rc 0,113 | 0,125 | 0,120 | 0,139 | 0,121 | 0,125
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6. 3.4 —Module d’élasticité dynamique

Les modules d'élasticité dynamiques (Eq) des BAP, déterminés par les vitesses de
propagation du son a 18 mois de durcissement sont montrés sur la figure 6.17 suivante.
L’incorporation du MK dans le BAP de référence a donné des Eq plus élevés que celui du
PLC ; toutefois, 1’élévation du taux de MK dans les mélanges n'a pas changé régulierement
la valeur de Eq, mais on peut remarquer que Eq a une tendance similaire a celle de la
résistance a la compression aux ages plus avancés de mdrissement. L’Eq de 25MK affiche
une valeur plus élevée que celles des autres BAP. D'aprés la littérature [45], le module
d’¢lasticité semble généralement augmenté avec l'augmentation de la teneur en MK, bien

que le taux d'augmentation soit inférieur a celui de la résistance a la compression.
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Figure 6.17 — Module d’¢élasticité dynamique en fonction de la teneur en MK.

6. 3.5 —Porosité accessible a I’eau

La porosité accessible a I’eau est 1’un des paramétres qui permet de caractériser
le réseau poreux des bétons testés. Plus le béton est compact, moins sa porosité est forte et
donc moins les pores seront interconnectés, par exemple, plus lente est la vitesse de sa
carbonatation [81]. De préférence la porosité sera étudiée a partir de 28 jours d’age.
D’aprés Frias et Cabrera [200], des les premiers ages, il y a une réduction continue de la
porosité avec un temps d'hydratation allant jusqu'a 28 jours. Au-dela de cet age, la porosité

totale est pratiquement constante et une différence nette entre les mélanges du PC et du
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MK peut étre observée. La figure 6.18 présente la porosité totale & 28 jours d’age. Les
BAP avec le MK avaient des porosités réduites. Des observations similaires ont également
été faites par [201], en utilisant 10% du MK en remplacement partiel du ciment PC de
Type 1. Selon Badogiannis et Tsivilis [202], I'ajout du MK entraine, dans la plupart des
cas, une diminution de la porosité totale. Cela signifie que le MK a un meilleur effet de
réduction de la porosité des BAP qui est attribué a la finesse élevée du MK. Ainsi, I'effet
bénéfique du MK sur la réduction de I'absorption d'eau (WA) était en raison de I'effet de
remplissage du MK ultrafine ainsi que de sa réaction pouzzolanique [167]. Selon Baron et
Ollivier [8], les trés faibles porosités obtenues résultent directement de 1’augmentation de

I’étendue granulaire due a I’utilisation de grains ultrafins comme ceux des fumées de silice.
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Figure 6.18 — Porositeé totale en fonction de la teneur en MK.

D'autre part, la résistance a la compression est approximativement liée a la
porosité du béton qui est a son tour liée au E/C et au degré d'hydratation [79]. Selon
Cassagnabere et al. [203], la variation du E/L affecte la porosité totale. Lorsque le MK est
utilisé dans des pates de ciment avec un E/L plus élevé (par exemple E/L = 0,55), le MK
donne des tailles de pores plus petites, mais une porosité totale plus élevée. Néanmoins,
lorsqu'il est utilisé dans des pates de ciment a hautes performances (faible E/L), il réduit a
la fois la taille des pores et la porosité totale [204]. En effet, Frias et Cabrera [200], ont
trouvé que les teneurs en MK n'ont pas d'effet important sur la porosité totale et les

mélanges du MK présentent une plus grande porosité totale que la pate du PC et une
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élévation d'environ 16% est obtenue. lls ont également rapporte que ce fait peut
probablement étre lié au rapport (E/L = 0,55) élevé utilisé. Courard et al. [199] ont indique
que la WA des mortiers normalisés (E/L = 0,50) augmente avec I'élévation du taux du MK
apres 28 jours et 14 mois d’age (Tableau 6.4). Khatib et Clay [205], ont également signalé
I’augmentation de la WA des bétons, du rapport (E/L = 0,45), avec 1’élévation des teneurs
en MK a tous les ages (Figure 6.19). lls ont rapporté que le volume total des pores des
pates avec le MK est légérement supérieur a celui de la pate témoin. Ces résultats, peu
importe le type de ciment utilisé, confirment 1’effet de la variation du E/L sur la porosité
totale et les teneurs en MK n'ont pas d'effet important. 1l est clair, qu’avec I’¢lévation des

teneurs en MK, la porosité totale augmente au E/L élevé et diminue au E/L faible.

Tableau 6.4 — Absorption d’eau des mortiers apres 28 jours et 14 mois d’age [199]

o Absorption d’eau (% massique) Rapport de
Matériau diminuti
Apreés 28 jours Aprés 14 mois Iminution
CEM 1425 8,16 7,82 4.1
5% Meétakaolin 8,39 8,04 41
10% Métakaolin 8,78 8,44 3,9
15% Métakaolin 9,71 8,77 9,7
20% Métakaolin 9,70 8,97 75
10% Kaolin 9,51 7,90 16,9
6.0 . .
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Figure 6.19 — Variation de WA en fonction de 1’age du béton avec MK [205].
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Ainsi, le MK contribue mieux au raffinement de la structure des pores des pates
de ciment au E/L faible qu’au E/L plus élevé [48]. Cependant, selon Perlot et Rougeau
[31], quel que soit le E/L, les MK diminuent la taille des pores. Nos BAP avec le MK ont
montré une faible WA (- 2%) par rapport a celle du PLC. Cette valeur a été diminuée de
6% et 19% pour le 20MK et le 25MK, respectivement. Cette grande réduction de la
porosité remarquée est due a l'efficacité de la réaction pouzzolanique du MK, a teneurs
élevées, a partir de 28 jours de mdrissement. Plus la teneur en MK est élevée, plus la
porosité du béton est faible [204] et plus le béton est durable du fait que la durabilité est
corrélée avec la porosité [66]. Cependant, pour des taux de substitution en MK élevés, une
attention particuliére devra étre portée pour éviter leur agglomération qui pourrait alors
augmenter la porosité totale du matériau [31].

En outre, I’addition d’ultrafine permet d’accroitre les résistances mécaniques du
matériau, grace a I’augmentation de la compacité et a la diminution de la quantité d’eau de
gachage, sous réserve d’utiliser le taux optimum de substitution (ou un taux plus proche)
[31]. D’apres la classification de Gorisse [157], le BAP de 25MK peut étre qualifié comme
un excellent béton (porosité entre 10 a 11%). Par contre, les autres sont des BAP de bonne
qualité (porosité entre 12 et 15%). Par ailleurs, d’aprés [66], selon Hearn et al. et Nokken
et Hooton, la porosité totale doit étre inférieure a 15% pour améliorer la durabilité du
béton. En outre, la compacité des BAP formulés (Figure 6.20) varie dans les limites de
0,75 a 0,90 du coefficient de compacité [157].
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Figure 6.20 — Compacité et porosité des BAP.
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6. 3.6 —Densité

La densité est directement liée a la résistance du béton et dépend également du
degré de compactage [206]. La figure 6.21 montre que les densités des BAP a 28 jours
suivent les mémes tendances que les résistances de compression a 28 jours et les BAP avec
le MK présentaient des densités plus faibles que le BAP de référence en raison de faible
poids unitaire du MK (2,60) comparé a celui du PLC (3,03) ; toutefois, le BAP de 25MK
est plus dense que 1’ensemble des mélanges, du fait de son degré de compactage ¢levé et il
a été qualifié comme un excellent béton (8§ 6.3.5). D’ailleurs, la présence de fillers calcaires
augmente la densité de la pate, ce qui est notamment important pour améliorer la résistance

et les propriétés de transport dans la zone de transition interfaciale [79].

En outre, la densité du béton a été diminuée lorsque le MK a été élevé jusqu'au
15% ; néanmoins, elle a commencé a augmenter aux taux du MK plus élevés grace a la
compacité plus élevée aux 20% et 25% (Figure 6.20), de sorte qu’elle devenait supérieure
pour le 25MK. La raison de ceci pourrait étre due a I’effet de la distribution de taille des
particules et de la porosité intrinseque du MK sur I'élévation de la densité du béton qui
dépend de la nature du MK et de sa tendance réduite a absorber I'eau par rapport au ciment,
augmentant ainsi la quantité d'eau confinée dans les pores intérieurs du mélange au taux du
MK le plus élevé (25%) et entrainant ainsi une augmentation de la densité du béton. Un
résultat contradictoire a été trouvé par Lenka et Panda [206] en raison d’un MK ultrafin
utilisé avec dsy de 1 um, diminuant ainsi la quantité d'eau confinée dans les pores intérieurs

du mélange au taux élevé du MK et entrainant ainsi une diminution de la densité du béton.
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Figure 6.21 — Masse volumique en fonction de la teneur en MK.
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6. 3.7 — Absorption capillaire

Les figures 6.22 et 6.23 représentent l'absorption capillaire d'eau pendant les
premiéres 24 heures des BAP conservés respectivement pendant 7 jours et 90 jours. Ces
périodes de conservation correspondent au début et a la fin de la réaction pouzzolanique du
MK [200]. D’apres les résultats, il apparait que le MK diminue 1’absorption d’eau par
capillarité des BAP. Des résultats similaires ont été trouves, indiquant que la présence du
MK dans les mélanges diminue 1’absorption d’eau par remontée capillaire [205]. Cela
signifie le MK a un effet positif sur les valeurs d'absorption d'eau du BAP en raison de sa
finesse, d'une distribution des pores plus appropriée avec la majorité des pores de moins de
0,05 um et d’une trés faible quantité de pores capillaires [167]. Les micropores ou pores de
gel sont essentiellement dus aux C-S-H ; par contre, les pores capillaires dépendent du

rapport E/C et de I’age du matériau considéré (8 2.8.4).

D’aprés [167], selon Glneyisi et al., I'effet bénéfique du MK dans la réduction de
I'absorption d'eau est appréciable en raison de I'effet de remplissage du MK ultrafin ainsi
que de sa réaction pouzzolanique. Les taux de substitution optimaux sont 5% (Figure 6.22)
et 20% (Figure 6.23) des BAP conservés respectivement pendant 7 jours et 90 jours. Cela
peut étre attribué au fait que ces mélanges contenaient moins de pores interconnectes que

d'autres mélanges [207].

Ainsi, on observe une faible absorption capillaire pour les mélanges avec le MK
par rapport au mélange témoin PLC, en exception le 10MK a 90 jours de durcissement, qui
présente une absorption capillaire plus élevée que les autres mélanges. On peut noter alors
que l’effet négatif du MK sur 1’absorption capillaire commence aux ages avancés de
marissement (90 jours) et pour uniquement les deux substitutions 10MK et 25MK qui
affichent respectivement des absorptions capillaires élevées ; néanmoins, 1’absorption
capillaire du 25MK devient moins significative que celle du PLC a la fin de la période
d’absorption. Selon Frias et Cabrera [200], I'effet positif de I'incorporation du MK dans la
formulation des péates est que la taille poreuse est inférieure a 0,01 um ; néanmoins, une

augmentation progressive des pores tres fins est observée avec I'age.
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6.

10.

4 — Conclusion
Les conclusions suivantes peuvent étre tirées des résultats de ces travaux :

Les composants des BAP formulés sont dans les gammes typiques des constituants
des BAP proposeées par RILEM et EFNARC ;

Les criteres d’acceptation des BAP recommandés par EFNARC sont convenablement
remplis par les différents BAP formuleés et les MAP des étalements compris entre 275
et 335 mm, peuvent produire des BAP avec des étalements entre 550 et 850 mm,

suggerés par la norme européenne NF EN 206-9 ;

Une bonne relation existe entre les étalements des MAP et ceux des BAP y afférents.
Les étalements des MAP inférieurs a 300 mm ont des étalements des BAP supérieurs

et le niveau du taux du MK n’a aucun effet sur I’ouvrabilité des BAP ;

L’élevation du taux du MK augmente la viscosité plastique du mortier, sans avoir
recouru a un agent de viscosité et diminue également le seuil de cisaillement du

mortier qui est donc nécessaire a la fluidité des mélanges.

Du fait de son effet sur la rhéologie (augmentation de la viscosité), le MK tend a

limiter les risques de ressuage et de ségrégation [31] ;

La fluidité des mélanges est relativement constante (étalement est de 750 = 20 mm),
c’est-a-dire a seuil constant et le temps d’écoulement a la tendance a augmenter (béton

plus visqueux) ce qui effectivement rend le béton plus stable ;

Des meilleures propriétés du BAP a base du MK a I’état frais sont obtenues
(augmentations simultanées de la capacité de remplissage, de la capacité de passage et
de la résistance a la ségrégation), synonymes d’un béton plus stable qui peut étre

destiné aux applications verticales et aux structures trop ferraillées ;

Les résistances mécaniques du BAP en présence du MK sont faibles au court terme et

élevées a long terme, en particulier, aux taux de substitution élevés en MK ;

Le MK peut étre utilisé dans des BAP destinés a la réparation d’ouvrage mais surtout

a la préfabrication de produits, malgré son caractére pouzzolanique tardif ;

L’incorporation du MK améliore le module d’¢lasticit¢ dynamique et réduit la

porosité et I’absorption capillaire des mélanges.
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Conclusion générale

L’¢étude menée a permis en premier lieu de conclure que I’approche japonaise

proposée par OKAMURA et désignée par « la méthode générale » pouvait étre utilisée

dans la formulation des BAP, sans agent de viscosite, a la fois avec I’utilisation des

matériaux locaux et avec quelques modifications concernant notamment 1’optimisation de

la teneur en sable, en eau et en SP. 11 s’agissait, au début de fixer tous les paramétres afin

de pouvoir étudier I’effet du MK sur les propriétés des BAP aux deux états, frais et durci.

Q

Des différents essais effectués, les conclusions suivantes peuvent étre dressees :

Un sable alluvionnaire, d’une majorité d’éléments fins a trés fins, peut étre employé

dans la composition des BAP, en ajustant le rapport G/S a la hausse ;

Le kaolin KT2 est un kaolin primaire a qualité moyenne, de teneur élevée en illite et

convenant pour la fabrication des additions pouzzolaniques ;

Le MK produit est un métakaolin impur, a fer structurel, caractérisé par une

population de grandes plaquettes et une réactivité a court terme moindre ;

Le MK produit est un métakaolin de type B, présentant une activité pouzzolanique
moyenne, d’une grande finesse et d’une demande en eau élevée. Il peut avoir une

désignation normalisée comme suit : « Métakaolin (NF P 18-513) — B — Fy — Wy » ;

Le comportement rhéologique du MAP résultant de référence, démontre que les BAP
a trés satisfaisante rétention d’ouvrabilité, peuvent étre formulés avec le ciment PLC a

durcissement rapide ;

La demande en eau augmente progressivement avec 1’augmentation de la teneur en
MK a population de grandes plaquettes, et devient plus prononcée a des teneurs

élevées ;
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Q

A ouvrabilité constante, lorsque le pourcentage du MK dans les mélanges passe de 0%
a 25%, le besoin en SP augmente d'environ 82%. En outre, le dosage en SP est

directement proportionnel au dosage du MK ;

Des BAP en ciment PLC contenant jusqu'a 25% de MK peuvent étre facilement

développés ;

L’emploi du MK diminue le seuil de cisaillement et augmente la viscosité plastique et

le MAP du 25MK a un comportement rhéologique des BHP (fluide et visqueux) ;

Le seuil de cisaillement et 1’étalement du 25MK présentent des valeurs plus faibles, ce

qui indique que le MAP du 25MK est relativement plus stable que les autres MAP ;

L'élévation du taux du MK produit une augmentation dans le temps nécessaire pour
atteindre le pic de température maximale. Ceci indique 1’existance d’une retardation

de la réaction d'hydratation en présence du MK ;

Les MAP des étalements compris entre 275 et 335 mm, peuvent produire des BAP
avec des étalements compris entre 550 et 850 mm, suggérés par la norme
européenne NF EN 206-9 ;

Une bonne relation existe entre les étalements des MAP et ceux des BAP y afférents.
Les étalements des MAP inférieurs a 300 mm ont des étalements des BAP supérieurs
et le niveau du taux de substitution par du MK n’a aucun effet sur 1’ouvrabilité des
BAP ;

Des augmentations simultanées de la capacité de remplissage, de la capacité de
passage et de la résistance a la ségrégation du BAP a base du MK, synonymes d’un
béton plus stable qui peut étre destiné aux applications verticales et aux structures trop

ferraillées ;

Les résistances mécaniques du BAP en présence du MK sont faibles au court terme et

élevées a long terme, en particulier, aux taux de substitution élevés en MK ;

Le MK peut étre utilisé dans des BAP destinés a la réparation d’ouvrages mais surtout

a la préfabrication des produits, malgré son caractere pouzzolanique tardif ;

L’incorporation du MK améliore le module d’élasticité dynamique et réduit la

porosité et I’absorption capillaire des mélanges.
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Enfin, en réponse aux questions de I’objectif de ce présent travail, on peut
conclure qu’on peut produire un BAP de son MAP, qui peut étre performant avec un
comportement rhéologique des BHP en présence d’'un MK a activité pouzzolanique
moyenne et peut étre considéré comme un béton a faible impact environnemental, par
I’emploi a la fois d’un ciment PLC et d’un ajout minéral MK, qui sont produits avec des
faibles émissions du gaz a effet de serre (type CO,). Toutefois, pour enrichir ces travaux de

recherche, des recommandations doivent &tre mise en perspectives.

2. Recommandations

Les travaux dans le cadre de cette thése ont été limités a I’étude de I’effet du MK
sur les propriétés rhéologiques, mécaniques et certaines propriétés physiques de durabilité

des BAP. Par conséquent, nous recommandons, pour des futurs travaux, ce qui suit :

Q Valoriser le MK algérien, comme addition a activité pouzzolanique élevée, par

élimination des phases kaoliniques a fer structural ;
Etudier la relation existante entre les MAP et leurs BAP y afférents ;
Etudier la rétention d’ouvrabilité des BAP en présence du MK ;

Etudier les cas d’emploi du MK avec un taux supérieur a 25% et du SP au-dela de 2% ;

o 0O 0O O

Etudier le cout du BAP a base des éco-matériaux (PLC — MK), étant donné que le MK

améliore la viscosité et est en grande partie proportionnel a la quantité élevée en SP ;

Q Elargir I’étude aux autres propriétés du BAP a 1’état durci telles que :
o Les déformations différées : le retrait et le fluage ;
e La porosité a mercure ;
e Les perméabilités a I’eau, aux gaz et aux ions chlore ;

e Lesrésistances aux attaques chimiques et aux cycles de gel-dégel.
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ANNEXE A - FICHES TECHNIQUES

Annexe Al — Fiche technique de ciment CEM 1 52,5 N

Ciments Calcia

Italcementi Group

Direction Industrielle
et Technique

Les Technodes

B.P. 01

78931 Guerville cedex

Direction Commerciale

Assistance

et Prescription Clients
Tel.: 01347778 81
Fax: 013098 73 50

Version du : 22/01/2007 . . Villiers au Bouin
, Fiche produit de
N¢ certificat CE : 0333-CPD-5202 CEM1 52,5 N CE CP2 NF
Caractéristiques physiques et mécaniques
Compression en MPa Retrait eau Début | Chaleur Surface Masse Stabilité Maniabilité
en pm/m | péite pure | de prise | enJ/g Blaine Volumique en mm sur
a 28j en % en mn adlh en cm’/g en g/cm3 mortier CEN
1j 2j 7j 28j ens
18.1 | 31.7 | 485 613 580 279 165 351 3590 3.13 1.0
Composition élémentaire (%) Constituants (%) Caractéristiques des constituants
Perte au feu 1.63  |Principaux Nature Caractéristiques
Sio2 20.23  |[Clinker (K) de 98.0
Al2O3 429 Villiers au Bouin
Fe203 235 Laitier (S) Clinker (K) Ca0/Si02 3.07
TiO2 0.25 Cendres (V) Villiers MgO (%) 4.15
MnO 0.02 Calcaire (L) Al203 (%) 478
Ca0O 63.67 |Fumées de silice (D) Insoluble (%) nd
MgO 3.88 C3S (%) 66.9
SO3 280 |Secondaires C2S (%) 10.7
K20 0.69 Calcaire (L) C3A (%) 84
Na20 0.14 Fines de cru (F) 2.0 C4AF (%) 7.6
P205 0.31
S-- <0.02 Total 100.0 Laitier (S) Laitier vitreux (%)
Cl- 0.02 (CAO+MgO0)/Si02
Sulfate de calcium CAO+MgO+Si02 (%)
Gypse 44
Anhydrite Cendres (V) PF (%)
CaO réactive (%)
Insoluble CEN 039 |Additifs SiO2 réactive (%)
Na20 éq. actif 0.58  |Agent de mouture
Cloter F5903 (AXIM) 0.027 Calcaire (L) CaCO3 (%)
Adsorption bleu méthyléne (g/100g)
Agent réducteur TOC (%)
Colorimétrie (L) 63.16  |Sulfate de fer 0.30
Fumées Si02 amorphe (%)
de silice (D) PF (%)
Aire massique BET (m?%/kg)
Mouture
Broyeur(s) 1
Points de vente Vrac Sac
Stockage Usine de Villiers au Bouir Oui Oui
Silo(s) cf plan de silotage

’ a7eurs moyennes annee !m% aonnees a Mre I"EICHII’A
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Annexe A2 — Fiche technique du kaolin trié KT1

Fiche Technique Complexe Des
Kaolin Trié (KT 1) Kaolins d’El- milia

Kaolin Trié KT 1

| Si02 67.90
AI203 18.60
Fe203 058 -1.22
Analyse TiO2 031
Chimique % En Poids Cal 0.07
MgO 0.22
K20 0.82-3.18
Na20 0.39
AUTRES 3.92
P.AF 5.68
| | Kaolinite 204
Analyse Mica 17.6
Minéralogique % En Poids Teldspath 100
Quartz 50.0
Autres 2.00
> 0.991 mm 14.40
_ 0.495 - 0.991 mm 9.60
% En Poids 0.104 - 0.495 mm 21.50
Analyse 0.043 - 0.104 mm 15.0
Granulométrique 0.01 - 0.043 mm 20.10
0.002 - 0.01 mm 12.30
< 0.002 mm 6.60
2 B ) Densité Réelle 2.65
Propriétés Physiques Y P— 1.0
. Blancheur % 60 -70
Complexe des Kaolins dEl -milia BP N° 113 El -milia 18300  Algérie
Tel/Fax :00213.3048.09.03 / 00 213. 30. 48. 08. 93
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Annexe A3 — Fiche technique des kaolins traités (KT2) et (KT3)

LES PRODUITS
DU
COMPLEXE DES KAOLINS D’EL-MILIA
SOALKA
KAOLINS
KT2 KT3
Si02 49,30 48,50
Ai203 33,00 33,90
Fe203 2,25-2,50 2,25 -2,50
ANALYSE Ti02 0,24 0,21
CHIMIQUE % en poids Ca0 0,08 0,08
Mg0 0,40 0,39
K20 2,75-3,10 2,75- 3,10
Na2 0,09 0,08
Perte au feu 10,50 10,80- 11,00
Kaolinite 62- 65 65 - 70
Matiéres 16-22 156-22
COMPOSITION % en poids Micacées
Minéralogique Dont Argile 10 10
Quartz 8-11 6-10
feldspath 34 34
> 40 pm 0,03 0,02
ANALYSE <15 um 98 + 1 99 +1
GRANULOMETRIQUE % en poids < 10um 88 +3 95 +3
<5um 65+ 3 74+3
< 2um 43 +3 47 +3
COHESION Séché a 110°c KGF/CM2 243 24,7
EN CRU PSI - i
Concentration | % P/Solide 474 449
PROPRIETE DE de coulage
COULAGE % en poids de 5 poises 0,50 0,55
’ PSI
vitesse de Mm2/min 1.1 0,80
cuisson
PROPRIETES % absorption 1180°c 74 73
DE CUISSON 1280°c 2,2 1.7
N.B 1410°c 0,0 0,0
blancheur KT3B % blancheur 1180°c 75,0 76,4
encru:82+1 1280°c 835 84,1
indice de jaune 5 +1 1410°c - -
% retrait 1180°c 5,8 6,0
1280°c 8.3 8,5
1410°c 9,2 9,5
PROPRIETES densité réelle i 26 2,6
PHYSIQUES densité apparente 1 1
surface spécifique 25 25
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Annexe A4 — Fiche technique de MEDAFLOW 30
NOTICE TECHNIQUE 1 9
M EDAFLOW 30 Super plastifiant
e R TR Haut réducteur d’eau
DESCRIPTvIVON‘ “ Sur béton durci :

Le MEDAFLOW 30 est un super plastifiant haut
réducteur d'eau de la troisiéme génération. Il est congu
a base de polycarboxylates d’Ether qui améliorent
considérablement les propriétés des bétons.

Le MEDAFLOW 30 permet d'obtenir des bétons et
mortiers de trés haute qualité.

En plus de sa fonction principale de superplastifiant, il
permet de diminuer la teneur en eau du béton d’'une
facon remarquable.

Le MEDAFLOW 30 ne présente pas d'effet
retardateur.

DOMAINES D’APPLICATION

« Bétons a hautes performances
= Bétons auto - plagant

« Bétons pompés

« Bétons précontraints

« Bétons architecturaux.

PROPRIETES

Grace a ses propriétés le MEDAFLOW 30 permet :
Sur béton frais :

- Obtention d’un rapport E/C trés faible

- Amélioration considérable de la fluidité

- Une trés bonne maniabilité

- Eviter la ségrégation

- Faciliter la mise en ceuvre du béton

& Ecoulement au céne de Marsh
(ASTM C939)

-
o
(=]

~
o

0.8% MEDAFLOW 30 et E/C=0.35

Temps d’écoulement (s)
n wn
o <)

o

100 500 1000

v (n:.)

- Augmenter les résistances mécaniques a jeune age
et a long terme (voir tableau).

- Diminuer la porosité

- Augmenter la durabilité

- Diminuer le retrait et le risque de fissuration

Désignation Re (MPa)
3J I8l 28J
MEDAFLOW 30
(1.4%) 39.2 54.7 62.2
CARACTERISTIQUES
O ABPOCE ... crsenussasnsnsinnassssnonnsmnnsstmamnmnzmmnss Liquide
CICOMBUIR susmsinusmemsmsmsiasssissaiasivassssasens Brun clair
2DEABRE v 1,07 £ 0,01
*Teneurenchlore .......ccceeeveeeevineeiiiiennnnnn.< 0,1 g/l
cEXtrait SEC ...ovvvviiieieeeeeee s 30%

MODE D’EMPLOI

Le MEDAFLOW 30 est introduit dans l'eau de
gachage.

Il est recommandé d’ajouter I'adjuvant dans le béton
apres que 50 a 70% de I'eau de gachage ait déja été
introduite.

DOSAGE

Plage de dosage recommandée :
0,5 a 2,0 % du poids de ciment soit 0.46 a 1.85 litre
pour 100 Kg de ciment.

Le dosage optimal doit étre déterminé sur chantier en
fonction du type de béton et des effets recherchés.

CONDITIONNEMENT ET STOCKAGE

Les renseignements donnés dans cette notice sont basés sur notre connaissance et notre expérience a ce jour. Il est recommandé
de procéder a des essais de convenance pour déterminer la fourchette d'utilisation tenant compte des conditions réelles de chantier.

Zone industrielle Oued Smar - BP85 Oued Smar - 16270 Alger

Tél: (213) 021516681 & 82 cofrac
Fax:(213) 021516422 &021516523
58 www.granitex-dz.com - E-mail: granitex@granitex-dz.com ., sy =
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ANNEXE B - EXEMPLE DE CALCUL DE LA COMPOSITION DU MORTIER

Feuille Excel donnant la composition du MAP de référence

Composition et résultats des essais sur mortier
Essais sur Martier : sans ajouts

[Entré les dennées dans les cellules en rnuge]

Valeurs calculées dans cellules en noir

Référence du mélange Essai N° CEMIfA42,5R Date 12f08f2012
1] % de Métakaolin I

volume de mortier (litres) 1000,00

sable/mortier vol 0,50

E/P par vol. 12727 poudre vol (%) 22,000 Eau volume (%) 28,000

compaosition Poudre{vol %) type

Cimant portland 100

0

superplast - MEDAFLOW30 1,1 % (5p/F)

Densité relative 3,03

teneur en eau du sable

humidite (%ab) absorption|{®)|correction (%)

poids humide [gms) S00 0,00 0,65 -0,65

poids sec (gms) 500
[Materiaux Veolume Densité Masse Contenance d'eau poids mélange

litres kg/m’ kg % kg kg

poudre 220,003 3030 666,608 666,608
Ciment 220,003 3030 B6bb6,608 666,608
Métakaolin 0,000 2600 0,000 0,000

Eau 279,997 1000 280,0 miae W1 198393

W2 85,026

superplastifiant 1070 7.23 70 5,133 7,333
MEDAFLOW 30

Sable 500,000 2632 1316,000 0,65 -8,554 1316,000
Total 1000,000 2273,359

E/P poids = 0,4200
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ANNEXE C - EXEMPLE DE CALCUL DE LA COMPOSITION DU BETON

Feuille Excel donnant la composition du BAP de référence

Composition du béton Entrée des données en rouge
Riféremce: BAP sans ajouts Date 13/0872012
Mesures d'humidite
Densités relalives Gravier| 265 Absorptions (%) Pds Humide Pds sec|% Humidite
Sable | 2.83 Gravier 3/8 3.76 816 3000 2089.4 0.02
Ciment | 2.03 Gravier 815 1.61 L 1600 1598,3 0,11
Additien 1| Add1 2.8 Sable 0,65 Sable 500 500 0.00
Gravier
Densité 1338 | kgim' % gravier | 328 vol % de bélon
percent 65 % Gravier 8704 | ka/m3
BN5:3/8 2.00 B/15 580 | kg'm3
8 280 | kg'm3
[Air [ 1 |vol % de béton |
Sable
volume mordier 66,2 [vol % de béton % Sable 33 1]vol % de béton
Sable 50 |vol % de mortier Sable B’?ﬂ.ﬂ|l|:nim3
GIS 1,000]
Pate
volume 33.1|vol % de béton % Eau 18.5 |vol % de béton
R ri——" T
Poudre 14 56[wol % de béton
100|vol % de poudre Ciment 14,56 [vol % de béton
[t Ciment 441 [kgima |
0|voi % de poudre % Fines 01 | 000 |vol % ge béton
3,03
|EIP Poids Poudre 441  |kg'm3
Superplastifiant: MEDAFLOW 30
| 1,1]% liquid ge poudre | [superpiast | 4.88]kgima |
Volume de Mélange (litres) | 30 |Ime-s
[Densité Béton 2371 |kgm3 | [ [Poids Mélangd  71.14]kg |
Poids Mélange
prop. mél] Pds mél [absorption] humidité | edra eau Poids
kym3 kg % % kg 514} a
Gravier 815 S50 17.41 1.61 0.02 -0.28 1713 | 17130,2 |
GravierGravier 38 200 8,70 3,75 0,11 -0,32 B39 83864
Sable &70 26.10 0.65 0.00 -0.17 2503 1
Climent CEM IVA-L 42.6R 441 13,23 1323 | 132N
Addition 1 0 0.00 0.00 0,0
[Eau 185 556
Superplastifiant 4,85 0,15 70 0.10 0,146 1455
composition eau 622 |Eau1T0%| 4353 3
Eau 2 30%| 1866 18655
total 2371 71,1 -0 &6 71,04
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ANNEXE D - DONNEES RELATIVES A L’ESSAI DE LA CHALEUR
D’HYDRATATION POUR MORTIER

Différents facteurs et coefficients permettant le calcul de la chaleur d’hydratation

L’équation 4.2 peut étre simplifiée en équation suivante dont le premier terme
« A », represente la chaleur accumulée dans le calorimetre, le second « B » représente la

chaleur dissipée vers le milieu ambiant :

C = 0,8(m¢ + mg) + 3,8my, + 0,5m;, + u

Avec: —mg :lamasse de sable (g);

—my, :lamasse de’eau (Q) ;
—m, :lamasse de la boite a mortier vide avec le couvercle (g) ;

—u : la capacité thermique du calorimetre vide (J/K).

At;: temps écoulé entre la mesure de température a I’instant t;_; et la mesure suivante a

I’instant t; en heures.

D]

. différence de température entre le calorimétre d’essais et le calorimétre de référence,

entre les instants t; et t;_; en kelvins, donnée par 1’équation :

91 _ (i-1)
2
a; . coefficient moyen de déperdition thermique totale du calorimetre au cours de

I’intervalle At;, en joules par heure et par kelvin, donné par 1’équation :
@ =a+b.06

Les calorimétres utilisés dans notre étude ont les coefficients suivants :

Calorimétre N° 1 Calorimétre N° 2 Calorimétre N° 3
i (J/K) 428 431 647
a (I/h/K) 53,8 55 62,7
b 0,216 0,23 0,167




