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Rr : résistance résiduelle relative en compression.
Rc: résistance résiduelle en compression.

Rir : résistance résiduelle relative en flexion.

Rs : résistance résiduelle en flexion.

Cay : taux d’absorption a une température t.

Cir : Circularite.

Fa : Facteur d’aspect.
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RESUME

Resume :

Les granulats sont I’'un des composants les plus indispensables dans la confection du béton, ce
dernier peut étre soumis a des températures élevées dans le cas extréme d’incendie, alors le bon
comportement des granulats sous haute température peut améliorer la stabilité des ouvrages et
par conséequence secourir des vies humaines. Les travaux de recherche de cette thése permettent

de contribuer a la compréhension et la connaissance de ’effet des propriétés des granulats dans

le béton soumis a une température éleve.

Deux approches, expérimentale et modulatrice, ont été utilisés afin d’analyser I’influence, a
multi-échelles, de différentes natures de granulats sur le comportement du béton soumis a une
température élevée. Cette étude se compose de quatre parties comporte 1’étude de 1’influence
de ; la nature minéralogique, la composition chimique, les paramétres morphologiques et le
diameétre des granulats sur les caractéristiques du béton soumis a haute température, et finaliser
par une analyse micro, miso et microscopiques des granulats et de béton soumis a haute
température. Dans la premiére partie, cing mélanges de béton ont été confectionnées selon la
méthode de Dreux-Gorisse a base de cing types de granulats avec des natures minéralogiques
variantes (calcaire, silico-calcaire et siliceux) ; les bétons sont exposés a quatre cycles de
chauffage/refroidissement 400°C, 550°C, 650°C, et 800°C, avec une vitesse de 1°C/min, la
nature minéralogique des granulats influe fortement sur le comportement thermo-hydro-
mécanique du béton soumis a une température élevée. En effet, les bétons confectionnés avec
des granulats siliceux présentent une meilleure stabilité thermique jusqu'a 400°C ; néanmoins,
au-dela de 400°C leur résistance en compression diminue plus rapidement comparativement
aux bétons avec des granulats calcaires et silico-calcaire. La modélisation statistique confirme
I’hypothése proposé qui concerne I’influence des paramétres morphologiques, de la
composition chimique et du diametre des granulats sur le comportement de béton sous haute
température ; des modéles mathématiques en été tiré en utilisant la méthode du plan
d’expérience .La derniére partie est une analyse microstructurale qui comporte 1’évolution de
la fissuration, les pores et les modifications de la structure interne des bétons en fonction des

différentes températures.

Mots clés : granulat, béton, haute température, minéralogie, morphologie, plan d’expérience

microstructure.
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ABSTRACT

Abstract:

Aggregates are one of the most essential components in the concrete confection, which can be
subjected to high temperatures in the extreme case of fire, so the good behavior of aggregates
under high temperature can improve the stability of the structures and consequently saving
human lives. The aims of this thesis are to contribute to the understanding and knowledge of
effect of the aggregates properties on concrete subjected to high temperature. Two approaches,
experimental and modulatory, were used to analyze the multi-scale influence of different
aggregate types on the behavior of concrete subjected to high temperature. This study contains
four parts involves studying the influence of; mineralogical nature, chemical composition,
morphological parameters and aggregate diameter on the characteristics of the concrete
subjected to high temperature and finalize by multi-scale analysis of aggregates and concrete
subjected to high temperature. In the first part, five concrete mixes were made according to the
Dreux-Gorisse method based on five types of aggregates with different mineralogical types
(calcareous, silico-calcareous and siliceous); the concretes are exposed to four heating / cooling
cycles of 400°C, 550°C, 650°C and 800°C, with speed of 1°C/min, the mineralogical nature of
the aggregates strongly influences the thermo-hydro-mechanical properties of concrete
subjected to high temperature. Indeed, concretes made with siliceous aggregates have a better
thermal stability up to 400°C; nevertheless, above 400°C, their compressive strength decreases
more rapidly compared with concretes made with calcareous and silico-calcareous aggregates.
Statistical modeling confirms the proposed hypothesis concerning the influence of
morphological parameters, chemical composition and aggregate diameter on the behavior of
concrete at high temperature; mathematical models were drawn using the method of the
experimental plan. The last part is a microstructural analysis that includes the evolution of
cracks, pores and changes in the internal structure of concretes according to different

temperatures.

Key words: aggregate, concrete, high temperature, mineralogy, morphology and

microstructure experimental.
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Introduction géenérale

Dans les dernieres décennies les méga projets lancés en Algérie comportent plusieurs tunnels
tels que (les tenus dans 1’autoroute est-ouest 18 km de langueur, le métro d’Alger 13.5km).
Pour éviter des catastrophes telles que ce qui est arrivé dans les incendies de Gotthard,
240ctobre, 2001 ; Mont Blanc, 24Mars 1999 ; The Channel 18, Novembre 1996 et la tour
Windsor (Madrid 2005), Le bon comportement de béton doit étre confirmé a plusieurs reprises
malgré les conditions extrémes de la température. Les bétons sont des matériaux sensibles vis-
a-vis les sollicitations thermiques. L’¢lévation de la température a de nombreuses
consequences, Parmi ces conséquences nous pouvons citer le retrait de dessiccation, la dilation

thermique, le fluage et les transformations minéralogiques.

La plupart des études sur I’endommagement thermiques se sont intéressés a la pate de ciment
bien que les granulats présentent un volume compris entre 75% & 85% du volume total du
béton ; ces derniers jouent un role important dans le comportement du béton, car ils constituent

le squelette granulaire par lequel sont transmis les efforts.

Sous I’effet de la température, des modifications majeures des propriétés des granulats ont été
observés ; ces modifications provoquent des dégradations au sein de béton. Cependant plusieurs
questions restent encore a poses ; notamment en ce qui concerne l’effet des différentes

caractéristiques des granulats sur le comportement de béton soumis a haute température.

L’objectif de ce travail de recherche est d’étudier I'influence de certaines propriétés des
granulats sur le comportement des béton soumis a haute température selon deux approches, en
premier lieu D’approche expérimentale permettant de déterminer 1’effet de la nature
minéralogique des granulats dans le béton a plusieurs échelles ; microscopique, macroscopique
et misoscopique, et en second lieu par une approche modélisatrice utilisant le plan d’expérience
afin de mieux comprendre 1’effet de la composition chimique ,la géométrie et les paramétres

morphologiques des granulats constituant le béton soumis a haute température.

Les travaux ont été réalisés dans le laboratoire de recherche de génie civil 'LRGC’ de
L’UNIVERSITE DE MOHAMED KHIDER BISKRA en collaboration avec le laboratoire de
génie civil de L’UNIVERSITE MOHAMED EL BACHIR EL IBRAHIMI, BORDJ BOU
ARRERIDJ et le Centre De Technologie De Matériaux Et De Structure ‘C-MADE’ de
UNIVERSITE DE BEIRA INTERIOR.

L’approche expérimentale vise a contribuer a la compréhension de I’effet de plusieurs types de

granulats (cing types) de différent nature minéralogique ; calcaire, siliceux et silico-calcaire,
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soumis au cycles chauffage/refroidissement. La compagne d’essais sont réalisés sur des bétons
formuler suivant la méthode de Dreux-Gorisse et aussi sur des échantillons de granulats afin de
bien comprendre les phénomenes a plusieurs échelles ;

-Macroscopique : les différents points étudier a I’échelles macroscopique sont ; le
comportement mécanique, 1’évolution de la macro porosité évaluée avec 1’essai de 1’absorption
capillaire et 1’évolution de la propriété physique « perte de masse », d’un autre cote on a pu
aussi constater un changement de I’aspect visuel tell que ; I’éclatement, I’expansion thermique
notamment pour les granulats siliceux et aussi les fissures superficiel avant et apprét
I’exposition au sollicitation thermique.

-Misoscopique : ce niveau s’intéresse au développement des fissures dans la zone de
transitions pate-granulats sur laquelle les sollicitations thermiques influent fortement. Les
observations obtenues a 1’aide du microscope polarisant nous a permis de bien comprendre le
comportement contradictoire de la pate de ciment par rapport a celle des agrégats vis-a-vis au
cycle chauffage refroidissement.

-Microscopique : cette échelle comporte la mesure de la largeur des fissures se

développant sur la surface et a I’intérieure des éprouvettes chauffées sur des observations au
Microscope Electronique a Balayage MEB et aussi I’évolution de la microporosité a 1’aide d’un
microporosimétre au mercure. En outre I’évolution de la composition chimique est analysée
avec ’EDS (EDS - ang. Energy Dispersive Spectoscopy) et aussi la visualisation d'une carte de
répartition des éléments chimiques composant les échantillons testes projeter sur une image
pour mieux comprendre 1’évolution microscopiques au cours des expositions thermiques.
En second lieu, ’approche modélisatrice se base sur des analyses statistiques suivant une
méthode de surface de réponse afin de déterminer I’effet de la composition chimiques, les
parametres morphologique et géométriques des granulats dans le béton soumis a haute
température. Le choix des paramétres étudier pour 1’analyse statistique est basé sur :

- lacomposition chimique, on a opte pour les taux les plus élevé composant les granulats
qui sont la silice et le calcaire.

- Le diamétre des granulats a été défini comme parametre géométrique.

- Trois paramétres morphologiques peuvent influencer le comportement du béton sous

haute température ont été choisis ; la circularité, le facteur d’aspect et la convexion

déterminé par un logiciel de traitement d’image (IMAGE J) afin de quantifier les
parameétres morphologiques.
La modélisation statistique a été effectué par un logiciel nommé « JPM » afin d’arriver a des

lois de comportement, surface de réponse est le facteur le plus influant sur les réponses étudier ;
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comportement mécanique (flexion et compression), propriétés physiques (perte de masse et
I’absorption capillaire).

Ce travail est structuré en trois grandes parties ; la premiére partie est consacrée a 1’étude
bibliographique, la deuxiéme partie porte sur la partie expérimentale et la dernicre sur 1’analyses
des résultats obtenus.

Partie | : étude bibliographique :

Cette partie est une revue de la littérature des travaux de recherches sur le comportement de
béton sous haute température, il sera divisé en trois chapitre, le premier portera sur 1’effet de la

haute température sur la microstructure du béton.
Dans le deuxieme chapitre, nous présentons une description générale des granulats.

En fin le troisieme chapitre est consacré a une synthése des travaux de comportement des roches

(granulats) sous haute température.
Partie 11 : matériaux matériels et essais :

La deuxiéme partie présente les différents matériaux, matériels et méthodes d’essais utilisés

suivie par une définition de méthode de plan d’expériences.
Partie I11 : Les résultats expérimentaux :
Les résultats expérimentaux obtenus, sont présentés et discutés dans la troisieme partie.

Dans cette partie nous avons abordé I’étude de I’influence de la: nature minéralogique,
composition chimique, paramétres morphologiques, des granulats sur le comportement de

béton soumis & haute température

Des résultats des analyses microscopiques, macroscopiques et misoscopiques ont été présentés

dans cette partie.

Notre travail de recherches est organisé autour d’une série d’études expérimentales selon les

étapes présentées ci-dessous :
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Partie | : étude bibliographique

Principales modifications
physico-chimiques du béton

Les granulats

Comportement des roches
sous haute température béton

Partie Il : matériaux matériels et essais

Caractéristiques des
matériaux utilisés

Cycle
Chauffage/Refroidissement

Procédures expérimentales

Partie I11 : Les résultats expérimentaux

Effet de la nature minéralogique des granulats sur le comportement de béton soumis a haute température

Effet de composition chimique des granulats sur le comportement physique et mécanique d’un béton

soumis aux hautes températures

Effet des parametres morphologiques sur le comportement de béton soumis a haute température

Effet du diamétre de granulats sur le comportement de béton soumis a haute température

Analyses microstructurales de granulats et de béton soumis a haute température
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PARTIE 1

ETUDE
BIBLIOGRAPHIQUE

La présente partie est consacrée a I’analyse bibliographique des travaux de recherches sur le
comportement de beton sous haute température, elle sera divisée en trois chapitre, la premiére
partie portera sur 1’effet de haute température sur la microstructure du béton ; le deuxieme
chapitre sur la description des granulats et en fin le troisieme chapitre sur le comportement des

roches (granulats) sous haute température.



CHAPITRE (1) : Effet de haute
température sur la microstructure du
béton




CHAPITRE (1) : Effet de haute température sur la microstructure du béton

I.1. INTRODUCTION

En cours de I’échauffement du béton, on observe de nombreux phénoménes physico-chimiques
et des transformations qui modifient sa microstructure. Dans le premier chapitre, nous
présentons les principales modifications physico-chimiques du béton : granulats et pate de

ciment et les modifications des propriétés mecaniques en fonction de la température

1.2. Principales modifications physico-chimiques du béton :
I.1.1. Dans la pate de ciment :

Au sien de pate de ciment des nombreuses réactions chimiques se produisant pendant
I’échauffement. La synthese des résultats de plusieurs auteurs (L. Alarcon-Ruiz; A.
Noumowe ; M. Castellotea ; C.Alonso ;Z.P. Bazant 1. Gaweska Hager) [Alar 2005], [Noum
1995], [cast 2004], [Alon 2004], [Baza 1996] , [Hage 2004] nous permet de mettre en évidence
les processus suivants :

e Entre 30 et 105 °C, I’eau libre et 1’eau adsorbée s’évaporent Alarcon [Alar 2005],
L’eau non liée serait complétement éliminée a 120°C Noumowe [Noum 1995].

e C(Castellotea [cast 2004] montre aussi une décomposition de I’ettringite et son
élimination compléte avant 100°C.

e Entre 130°C et 170°C : a lieu la double réaction endothermique de décomposition du
gypse CaS04.2H,0 d’aprés Noumowe [Noum 1995], et Alarcon [Alar 2005],

e Les premiers signes de destruction du C-S-H sont remarqués bien avant a 100°C et se
poursuivent jusqu’a 300°C [cast 2004], [Alon 2004]. D’apreés Castellotea [cast 2004]
le gel C-S-H se déshydrate essentiellement en B — C2S, f — CS et en eau d’aprés Bazant
[Baza 1996],

e Entre 450°C et 550°C, la portlandite se décompose en eau et en chaux libre selon la
réaction suivante : Ca(OH)2 —CaO + H>0

e Autour de 570°C : transformation des granulats quartziques de la phase a a la phase f3.
Il est & noter que cette réaction est expansive. [Baza 1996], [Hage 2004].

e Entre 600°C et 700°C se produit la seconde étape de la décomposition du CSH au sein
du béton. On a donc une nouvelle phase d'évacuation de I'eau liée chimiquement [Noum
1995],

e Entre 700°C-900°C décomposition endothermique du calcaire. L’équation de cette
décomposition est : CaCO3 — CaO + CO2 [Alon 2004].

e La fusion de la pate et des agrégats s'amorce a partir de 1100°C.
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Les transformations des principaux composants de la pate de ciment Portland au cours de

I’échauffement sont présentées sur la Figure (I.1) et proviennent de la publication de
Castelleone et al. 2004 [cast 2004]. L’évolution de la composition de la pate au cours de
I’échauffement a été déterminée grace a la technique de la diffraction des neutrons a ’ESRF de
Grenoble (European Synchrotron Radiation Facility). Le cycle de chauffe appliqué était de
1°C/min jusqu’a 700°C. Les six composants de base ont été étudiés : portlandite, ettringite,
calcite, larnite, silicate de calcium hydraté (gel CSH) et CaO.

750 °C 650°C 450 °C 200 °C 100 °C 20°C
Dehydration of cement|paste
Weight Loss o comant -
Modified C-S-H C-S-H

Dehyd. C-S-H
(N. Nesosilicate)

| -.-o--d-!_.l..v
P r.t.l.td i
oSl Ettﬂn.

9pIs pa;eau 10N

External side(heated face)

Dehydrated E'rtﬂngite

Figure I. 1 : Evolution de la quantité des phases de la pate de ciment portland au cours de
I’échauffement. Valeurs obtenues par la technique de diffraction des neutrons.
Castellotea et al. 2004 [cast 2004].

Sur cette figure, il est clair que ; L’ettringite se décompose avant le 100°C et aussi le début de
la déshydratation du gel CSH commence avant 100°C. Ceci signifie que le séchage a 105°C
utilis¢ habituellement pour faire partir 1’eau libre de la pate de ciment, provoque la
déshydratation du CSH, c’est-a-dire modifie la structure de la pate de ciment. La déshydratation
de la portlandite qui devient significative a 500°C est accompagnée naturellement de

I’augmentation de la quantité de CaO.

1.1.2. Comportement des granulats sous I’effet de la température

Les granulats représentant environ 60 a 80% du volume du béton et constituent son squelette.
A haute température, les granulats se décomposent et subissent des transformations chimiques
et minéralogiques importantes qui modifient les caractéristiques microstructurales du béton.

Il existe plusieurs types de granulats, qui se différencient par leur composition chimique,
physique et minéralogique, peuvent étre utilisées : calcaire, siliceux, silico-calcaire, gres,
basalte, argile expansée. Ces différents types de granulats peuvent avoir des comportements

différents a haute température selon leur composition.
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e Comportement de différents types de granulats

1- Granulats siliceux :

» Entre 120 et 600°C, I’eau adsorbée est partiellement libérée, ce qui provoque un
clivage et une réduction de la résistance des granulats.

» A 575°C, il se produit la transformation allotropique du quartz. Cela correspond
au passage brusque du domaine ou I’'une des formes du quartz o est stable a celui
ou c’est une autre forme B) qui le devient. En effet, avant cette température, le
quartz a est sous forme d’un édifice tétraédrique et subit une 1égere rotation pour
former une structure cristalline de symétrie hexagonale, correspondant a du
quartz B. Cette variation de structure provoque un endommagement dans le
béton [Schn 1981]. Cette transformation s’accompagne d’un gonflement du
granulat de I’ordre de 1 a* 1.4%. [Hage 2004]

2- Les granulats calcaires
» Le comportement thermique est plus stable jusqu’a 700°. Au-dela de cette
température, on assiste a la décarbonatation du calcaire :
CaCO3 — CaO + CO..
Cela entraine une déstructuration du granulat. Le monoxyde de calcium relaché peut réagir avec
de I’eau pour reformer de la portlandite. Cette réaction entraine un gonflement, donc un
accroissement de fissures dans le béton qui est sans doute a I’origine des diminutions de
résistances observées [Khou 1984], [Dias 1990].
Les propriétés d’un « bon » granulat du point vu de I’utilisation a haute température sont :
» Un faible coefficient de déformation thermique,
» L’absence de déformations résiduelles apres refroidissement,
» Une stabilité thermique, c’est a dire, un faible nombre de pics sur les courbes
d’analyse thermique différentielle et d’analyse thermo gravimétrique ; soit
peu ou pas de changements des phases,

» Une structure mono minérale de la roche composante du granulat.

Une analyse thermique différentielle (ATD) présenté par la Figure (1.2) permet de déterminer,
par des pics endothermiques et exothermiques, les températures auxquelles une instabilité peut
survenir dans les granulats. Les analyses thermogravimétriques (ATG), donnent des indicateurs
de la progression des réactions de décomposition en mesurant les variations de masse des

granulats au cours du chauffage. [SCHN 1976]
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Figure I. 2 : Courbes ATD des différents types de granulats [SCHN 1976].

La figure (1.3) présente la stabilité minéralogique de divers granulats sous I’effet de
sollicitations thermiques. Les granulats étudiés [FIB 2007] peuvent présenter un caractere
instable. Dans cette étude, les granulats légers possedent une bonne stabilité thermique jusqu’a

1000°C. Par contre, les granulats calcaires, siliceux et silico-calcaires sont instables des 550°C.
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Figure 1. 3 : Etude de la stabilité thermique et des transformations physico-chimiques de
divers granulats en fonction de la température [FIB 2007].

La figure (1.4) montre des photos de microscopie électronique a balayage pour des bétons
chauffés jusqu’a 600°C, comprenant différents types de granulats [Hage 2004]. Ils ont observé
différents types de fissuration suivant le type de granulats présents :
» Des fissures transgranulaires (pour les granulats quartz),
» Des fissures autour de ces granulats (pour les trois types de granulats) ;
» Des fissures radiales allant d’un granulat a I’autre (pour les granulats silico-calcaires).
Ainsi, la distribution granulaire et le type de granulats ont un réle important a jouer dans

la fissuration du béton a hautes températures. [Hage 2004]
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calcaire

Figure I. 4 : Fissuration de la pate de ciment pour un béton chauffé a 600°C :
(a)Granulats calcaires et quartz, (b) Granulats silico-calcaires [Hage 2004].

1.1.3. L’interface pate de ciment-granulat du béton :

La liaison qui s’établit au cours de I’hydratation entre la pate de ciment et les granulats se traduit
par une zone de pate particuliere appelée "auréole de transition” ou interface pate/granulats
[Maso 1980].

Tous les élements constituant le béton subissent avec la température des modifications
physiques et chimiques. Concernant la matrice cimentaire et les granulats, des comportements
opposes sont observés. Au-dela de 105°C, la matrice cimentaire subit généralement un retrait
tandis que les granulats subissent une expansion. Ce comportement oppose engendre une
microfissuration [BLUN 1976].
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Figure 1. 5 : Déformations thermiques de bétons formules avec différant granulats. [Past
1984]

La déformation thermique des bétons composes de granulats légers sont les plus faibles, tandis

que celles des granulats siliceux sont les plus importantes (figure 1.5) [Past 1984]. Donc la
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nature du granulat a une incidence sur la déformation thermique, et par conséquent sur

I’incompatibilité pate-granulats parallélement a cette incompatibilité, les hautes températures
entrainent le départ d’eau (libre, liée, adsorbée) contenue dans les pores et dans les hydrates.
Or, au niveau de ’auréole de transition, cette déshydratation détériore rapidement les liaisons

créées entre les granulats et la pate de ciment, cela entraine 1’apparition de microfissuration.

1.3. Propriétés mécaniques du béton en fonction de la température :
1.1.4. Résistance en compression :

L’essai de résistance a la compression résiduelle, est 1’un des essais les plus couramment utilisés

pour décrire 1’évolution des propriétés mécaniques du béton avec la température.

La comparaison entre la résistance a la compression en fonction de la température de chauffage
de différents auteurs ont montrés que la plupart des bétons indique une diminution de la

résistance avec I’augmentation de température figure 1.6.

Entre 100 et 200°C on observe soit des gains, soit des pertes de résistance. Mais, pour la plupart

des bétons, la tendance tend vers une perte de résistance.

Cette diminution serait due a une dégradation de la cohésion des forces de Van der Waals entre
les feuillets des C-S-H. c’est la dilatation thermique de I’eau qui est responsable de cette
diminution des forces a cause de I’écartement des feuillets de C-S-H. Elle ajoute également que
des pressions de vapeur d’eau peuvent entrainer des contraintes internes sur le squelette non

négligeable. [Hage 2004]

Entre 250 et 350°C, I’"évolution de la résistance a la compression est également délicate
a analyser ; on constate soit une augmentation, soit une diminution de la résistance.
Pour expliquer cela, plusieurs hypothéses sont mises en évidence :

- La premiere consiste a dire que la déshydratation des C-S-H fournit de I’eau qui peut
migrer dans la porosité du béton et ainsi venir hydrater les lieux ou la formation
d’hydrates n’a pas encore été effectuée, d’aprés Dias [Dias 1990].

- Une deuxieme hypothese serait liée au départ d’eau, le séchage qui rapproche alors les
feuillets de C-S-H et améliore les liaisons entre hydrates, d’aprés Hager [Hage 2004].

- L’autre hypothése concerne 1’apparition de nouveaux cristaux plus denses qui augmente

raient la résistance.
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CHAPITRE (1) : Effet de haute tempeérature sur la microstructure du béton

Au-dela de 350°C, le comportement a haute température des bétons est plus net : la
résistance diminue. Cette diminution est due a la décomposition de la portlandite, la

déshydratation des C-S-H et I’incompatibilité des dilatations thermiques entre pate et granulats.
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Figure 1. 6 : Différents résultats de résistance a la compression obtenue d’apres différents
auteurs. [FARE 2009]

Les différentes hypotheses émises sur les phénomenes observés lors de I’étude de la résistance
en compression du béton en fonction de la température sont regroupées dans le tableau I.1[PLIY
2010]

Tableau I. 1 : hypothése su I’évolution de la résistance en compression en fonction de la
température [PLIY 2010]

Effet sur
Plage de La résistance Hypothese concernant 1’explication de phénoméene
temperature En compression
Diminution = Dilatation thermique de I’eau,
= Réduction des forces de liaison entre les couches C-
S-H,

= Réduction de I’énergie de surface entre surfaces,

20°C-200°C

= Développement éventuel de groupe silanols (Si-OH
OH-Si),

= Pressions de vapeur d’eau créant des contraintes
internes non négligeables exercées sur le squelette.
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Augmentation
200°C-350°C
(400°C)

Départ de I’eau,

Hydratation supplémentaire de la matrice
cimentaire,

Accroissement des forces de liaisons entre les gels
C-S-H,

Accroissement de 1’énergie de surface.

Diminution

>350°C
(400°C)

Déshydratation du gel C-S-H,

Déshydroxylation de la portlandite,

Décomposition du carbonate de calcium,

Clivage de granulats,

Endommagement par fissuration causée par la
dilation différentielle thermique entre les granulats et
la pate.

I.1.5. Résistance en traction a hautes températures :

Peu de résultats de comportement en traction directe du béton a haute température sont

disponibles dans la littérature, vu la complexité de la réalisation des essais.

La plupart des observations sur la résistance en traction porte sur des essais apres

refroidissement.

Une compilation des résultats des résistances en traction directe a chaud déterminées par
fendage et par traction directe [THEL 1971], [FELI 1985] [FELI 1999], comparés avec les
valeurs proposées par ’EUROCODE 2 et le DTU Feu-Béton est représentée sur la figure (1.7).

A partir de ce graphe, comme pour la variation de la résistance en compression, la résistance en

traction chute avec 1’¢lévation de la température.
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wanee fo=40 NVpa (Thelanderson, 1971)

e fe=G0Mpa (Felicetti & Gambrova
1999)
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Figure 1. 7 : Résultats des essais de résistance en traction relative obtenus par Thelandersson
(1971) [THEL 1971], Felicetti & al (1985) [FELI 1985] et Felicetti & Gambarova (1999)
[FELI 1999] compareés a ceux de la DTU et EUROCODE 2.
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CHAPITRE (1) : Effet de haute température sur la microstructure du béton

Les essais menés par Chang [CHAN 2005] sur la résistance résiduelle a la traction normalisée

montrent une diminution de cette derniére avec la température. lls soulignent que la baisse de
résistance en traction est beaucoup plus rapide que celle de la résistance en compression, pour
des températures supérieures a 400°C. Il apparait, au vu de ses résultats, que la résistance en
traction initiale des bétons n’a aucune incidence sur 1’évolution de la résistance avec la

température.

1.1.6. Module d’élasticité :

Le module élastique en fonction de la température est déterminé a partir des courbes contraintes
-déformation lors d’un essai de compression ou de traction. Ce module traduit I’évolution de la
rigidité du béton avec la température.

Nous retrouvons plusieurs auteurs qui ont étudié 1’influence de la température sur le module
élastique du béton a chaud et a froid [Noum 1995], [Hage 2004], [KANE 2007], [TOLE 2002]
Les différents résultats expérimentaux donnent des valeurs assez dispersées.

Pour Kanéma [KANE 2007] le module d’élasticité diminue de maniére continue a partir du
cycle de 150°C. L’auteur obtient une baisse de plus de 98% de la rigidité initiale a un chauffage
de 600°C. Il conclut donc qu’apres 600°C, les éprouvettes de bétons testées ne présentent plus
une rigidité significative.

Les résultats de la figure (1.8) montrent que le module est a peu pres constant. Dias et al [Dias
1990] explique ces variations par les phénoménes de densification de la vapeur d’eau et a la
contraction du matériau lors du chauffage. En revanche ceci peut étre aussi expliqué par la
rupture des liaisons internes a la microstructure compensée par une dilatation différentielle entre

la pate de ciment et les granulats.

ST
= \ Test series 1 &11

© Test series 1{unlodedduring heation)

\ ® Test series 11{uedodedduring heation

80
{;
it

Y T T
0 100 200 300 400 SO0 600 00
Temperanwre (°C)

Figure 1. 8 : : Rapport du module d’¢élasticité a chaud et a froid sur le module initial en
fonction de la température [DIAS 1990]

1.4. Comportement au feu :
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CHAPITRE (1) : Effet de haute tempeérature sur la microstructure du béton

1.1.7. Ecaillage:

L’¢écaillage désigne un détachement progressif et continu de tres petits morceaux de béton. Ces
morceaux ont la particularité d’étre de trés faible épaisseur (quelques millimétres) et trés aplatis
d’une largeur de quelques centimétres. La manifestation de ce phénomeéne peut commencer des
les premicres minutes. Dans certains cas, elle se poursuit continument tant que 1’incendie n’est
pas maitrise, a une vitesse qui semble quasi constante.

De nombreuses études expérimentales ont été menées dans la derniére décennie par plusieurs
auteurs afin de comprendre le phénomeéne d’écaillage [BOST 2006]. Ces travaux ont confirmé
que le risque d’écaillage existe pour les bétons ordinaires lorsque celui-Ci est exposé a
différentes sollicitations thermiques. Pour un béton ordinaire soumis & un feu « ISO »,
I’écaillage peut atteindre jusqu’a 125 mm de profondeur [BOST 2006] [MUST 1994], [PHAN
2007], [HAN 2005]. Ou 26, 9% de volume initial.
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Figure 1. 9 : : Influence de 1’écaillage sur la résistance au feu du béton [MUST 1994].
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Figure 1. 10 : Résultats des essais expérimentaux des bétons ordinaires et des bétons a haute
performance [ALI 2002].

Certains travaux ont également porté sur I’étude de 1’écaillage des bétons a hautes performances

sur des petits spécimens comme ceux utilisés dans les travaux : [PHAN 2007], [HAN 2005].
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Ils ont constaté également que les bétons a haute performance sont plus sensibles a 1’écaillage

que les bétons ordinaires.

1.1.8. Mécanismes du phénomene de I’éclatement du béton chauffé

Le comportement au feu de béton est caractérisé par un risque d’éclatement ; qui est défini
comme la soudaine désintégration de 1’élément de structure en béton qui s’accompagne d’une
libération d’une grande quantité d’énergie en projetant des morceaux de béton a grande vitesse
dans toutes les directions [PHAN 2001].

Deux principales raisons de 1’éclatement ont été attribuées premi¢rement aux effets du gradient
thermique et la formation de pressions de vapeur d’eau dans le matériau.

Plusieurs eétudes menées sur ce sujet, notamment, par Khoury et Phan [Khou 2003], [PHAN
2001] six principaux parametres augmentant la probabilité d’apparition du phénomeéne ont été
distingués :

1. La porosité faible : notamment des bétons a hautes performances entraine une faible
perméabilité et par conséquent un transfert de masse plus difficile.

2. Présence de la charge mécanique notamment de la précontrainte qui favorise, dans
certains cas, I’éclatement.

3. La vitesse de montée en température importante, provoquant des gradients thermiques
importants, et donc des contraintes thermiques elevées.

4. Les déformations thermiques empéchées générent des contraintes internes en
compression dans la direction paralléle a la surface soumise au feu. Cette compression
qui provoque la fissuration.

5. La présence de I’eau et I’apparition des pressions internes sont considérées comme la
principale cause de I’éclatement. En effet la formation d’un bouchon d’eau liquide dans
la zone froide de condensation et augmentation de la pression de vapeur dans la zone
adjacente contribuent de manicre sensible a 1’apparition du phénomene d’écaillage.
[KANE 2007]

6. Les contraintes thermiques, issues des forts gradients thermiques, notamment lors d’un
échauffement rapide de la surface du béton, créent des contraintes de compression et de
traction dans la structure susceptible de générer un écaillage du béton.

Nous pouvons aussi citer les parametres qui influencent indirectement sur I’apparition de

I’éclatement :
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— Traitement thermique du type autoclavage qui augmente fortement les risques

d’éclatement, (densification de la structure du matériau — faible porosité)

— Utilisation des adjuvants et des additifs : les superplastifiant, la fume de silice
(densification de la structure du matériau — faible porosité)

— Utilisation des granulats 1égers d’une grande porosité, qui peuvent contenir de
I’eau (— présence d’eau — pression de vapeur d’eau)

— Vitesse de montée en température importante, provoquant des gradients
thermiques (— contraintes thermiques)

— Nature de la structure qui peut avoir une forte influence sur le fait que I’éclatement
va se manifester. Nous pouvons citer I’exemple trés marquant des tunnels, ou le
béton dans les voussoirs reste dans des conditions humides avec une teneur en
eau élevée favorisant 1’éclatement en cas d’incendie. [Hage 2004]

Donc, I’éclatement est la résultante des processus thermiques, hydriques et mécaniques couplés
et éventuellement concurrents, impliquant un grand nombre de paramétres, tant a I’échelle du
matériau qu’a celle de 1’¢lément de structure. De ce fait, le comportement a 1’éclatement
présente un caractére aléatoire, comme en témoignent les essais au feu : dans des conditions
expérimentales identiques, seulement une partie des éléments de structure testés présentent de

I’écaillage ou éclatent.

I.5. Conclusion

Ce chapitre avait pour objectif de faire quelques rappels sur les comportements de beton a haute
température. Plus de détails sur chaque phase (notamment les phases solides et les interphases)
qui forment le béton seront donnés dans les prochains chapitres. On a toutefois déja remarqué
que, suite "a la grande complexité et hétérogéneité du béton sous haute température.

la description et la prévision de son comportement a haute température s’avérent trés

compliquée
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CHAPITRE (1) : LES GRANULATS

11.1.Introduction

Ce chapitre concerne essentiellement la description des différents types de granulats, leur
nature, leur composition minéralogique, ainsi que quelque propriétés physiques et

granulométriques.

11.2. DEFINITION

Selon la norme XP P 18-540 [XP P 1997], les granulats sont des matériaux granulaires de
dimensions compris entre 0 et 125 mm ,destiné notamment a la confection des mortiers, des
bétons, des couches de fondation et de base, de liaison et de roulement des chaussées, des
assises et ballasts de voies ferrées, des remblais [CHAR 2007].

Selon [Plua 2002]. L’ensemble de particules primaires orientées dans toutes les directions, et

ils ont une taille qui varie de 0,1 a 10 microns dite agrégats.

I1.3.Principales ressources
11.3.1. . Les granulats naturels

Les granulats naturels sont des grains minéraux qui proviennent de roches massives ou meubles.
Leurs propriétés sont régies en premier lieu par les propriétés chimiques et physiques des roches
meéres ; Les roches subissent divers processus de modification ; y-compris la géothermique
naturel et / ou les processus d'altération qui se produira sur des longues périodes de temps
géologique. [ALRX 2005]

Les roches meubles (matériaux alluvionnaires) sont exploitées le long des fleuves et des
rivieres. Ces granulats dits roulés, dont la forme a été acquise par 1’érosion ; sont lavés pour
éliminer les particules argileuses, nuisibles a la résistance du béton et criblés pour obtenir
différentes classes de dimension. Bien qu’on puisse trouver différentes roches selon la région
d’origine, les granulats utilisés pour le béton sont le plus souvent siliceux, calcaires ou silico-

calcaires.

11.3.2. Les granulats de recyclage et artificiels.

Des granulats sont produits en concassant et en recyclant des matériaux de chantiers de
démolition comme les bétons ou en recyclant des sous-produits de I’industrie tels les laitiers de
hauts fourneaux.

Apreés concassage, lavage et criblage, leur usage reste souvent réserve a des emplois spécifiques

compte tenu de leur qualité particuliere et de la reglementation en cours. [GRON 2011]
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11.4. Les roches exploitées pour les granulats naturels :

Les granulats empruntent aux roches dont ils sont issus une grande partie de leurs propriétés ;
Certaines roches sont relativement molles, a savoir, faible et facilement déformable. D'autres
sont dur, solide et durable ; et en particulier toutes leurs caractéristiques intrinséques, c¢’est-a-

dire celles qui dépendent de la composition minéralogique et de la texture pétrographique.

11.4.1. Granulats a partir de la roche sédimentaire

Les roches sédimentaires proviennent de I'accumulation de sediments qui se déposent le plus
souvent en couches ou lits superposes, ils sont genéralement divisés en clastiques (ou
détritiques) ; Rochers sur la base d'une taille de grain pratique classification (donnant
caillouteux, sablonneux et boueux catégories) et chimiques et biochimiques (organique)
[WEST 2001].

11.4.2. Granulats a partir de la roche magmatique

Les roches magmatiques (éruptives ou ignées) constituent la majeure partie des roches
continentales et océaniques. Elles se forment quand un magma se refroidit et se solidifie, ce qui
conduit a distinguer deux cas : les roches plutoniques et les roches volcaniques.

11.4.3. Granulats a partir de la roche métamorphique :

Une roche métamorphique est un type de roches dont la formation a pour origine la
transformation a I'état solide des roches sédimentaires, magmatiques ou encore
métamorphiques, en raison des modifications des paramétres physico-chimiques du milieu dans

lequel elles évoluent (notamment la pression et la température).
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I1.5. Les minéraux de base dans les granulats

Les minéraux de base présentes dans les granulats sont présentés dans le Tableau ci-dessous.

Tableau Il. 1: Les minéraux de base dans les granulats.

Minéraux silicatés

Silicates

Les silicates sont des minéraux dont le squelette est essentiellement formé

par des tétraédres de silicium et d'oxygeéne (SiOa).

Des ions silicium sont parfois remplacés par des ions aluminium, 1’équilibre
des charges électriques étant alors assuré par des ions potassium, sodium,
calcium, etc. Le type d’arrangement caractérise la famille a laquelle
appartient le silicate. Les proportions d’ions silicium et aluminium,
I’existence d’ions fer, magnésium, etc., introduisent des variétés plus ou

moins différenciées au sein de chaque famille.

Le quartz

Le quartz est le représentant le plus commun de la silice de quartz (SiO2) a
une structure atomique établie du tétraédre enclenché, trés dur (dureté
Vickers de 1280 kg/mm?), Il est sans couleur si pur, mais un peu d'impuretés
peuvent produire un d'une gamme des variétés colorées. Il se trouve dans
certaines roches magmatiques, dans des roches sédimentaires, ou il est
parfois le seul constituant, et dans des roches métamorphiques. [MCLE
1985]

Les feldspaths

Les feldspaths font partie de la famille des silicates. Ce sont des tectosilicates
pour lesquels ont leurs tétraédres soudés les uns aux autres par leurs quatre

sommets. 1l en existe de nombreuses espéces.

De tous les minéraux, les feldspaths sont les plus abondants et sont
largement répandus dans les roches ignees, metamorphiques et
sedimentaires (feldspaths remaniés). lls constituent plus de 60% de la partie

supérieure de 1’écorce terrestre. [PHIL 2005].

Les micas

Appartiennent a la famille des phyllosilicates, a tétraédres disposés en
feuillets. Ce sont des minéraux altérables, trés tendres (85 kg/mm?),
apparaissant en prismes aplatis a clivages parfaits et a débit en minces

lamelles flexibles et élastiques. Ils sont alumineux blancs et nacrés
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(muscovite) ou ferro-magnésiens noirs et brillants (biotite). Ils existent dang

les roches magmatiques et métamorphiques en proportions trés variables.

Les pyroxenes

Appartiennent a la famille des inosilicates, a tétraédres disposés en chaine
droite simple. Ce sont des minéraux ferro-magnésiens (augite, diopside,
etc.), altérables, moyennement durs (710 kg/mm?), de couleur sombre et 3
éclat métallique, se présentant en prismes allongés. lls se trouvent dans les

roches magmatiques sans quartz.

Les

amphiboles

Sont aussi des inosilicates, mais a tétraédres disposés en deux chaines
droites. Ce sont des minéraux ferro-magnésiens (hornblende, actinote, etc.),
altérables, moyennement durs (730 kg/mm?), de couleur sombre sans éclat
particulier, se présentant en aiguilles ou en fibres. Elles se rencontrent dans
les roches magmatiques pauvres en quartz et dans les roches

métamorphiques.

Les péridots

Appartiennent a la famille des nésosilicates, a tétraédres isolés. Ce sont des
minéraux ferro-magnésiens (olivine), altérables, moyennement durs (800
kg/mm?), de couleur verdatre et a éclat vitreux, apparaissant en prismes

trapus. Ils existent dans les roches magmatiques sans quartz.

Les argiles

Sont des phyllosilicates hydratés (kaolinite, illite, montmorillonite, chlorite,
etc.). Elles résultent de I’altération par hydrolyse des silicates altérables. Par|
ailleurs, les silicates de métamorphisme, tels les silicates d’alumine anhydres
(andalousite, disthéne, sillimanite) et les silicates alumineux ferro-
magnésiens (cordiérite, staurotide), ont leurs tétraedres unis entre eux par|
des ions aluminium. Ce sont des minéraux stables, tres caractéristiques des

roches métamorphiques.

Minéraux non silicatés

Les carbonates

Sont nombreux mais seuls deux d’entre eux sont importants. La calcite est
un carbonate de calcium, trés tendre (110 kg/mm?), de couleur blanchatre et
a éclat vitreux, se présentant en cristaux xénomorphes ou automorphes a
clivages parfaits et a macles simples fréquentes. Elle fait effervescence avec
un acide dilué a froid. Elle se trouve essentiellement dans des roches

sédimentaires, comme minéral constitutif des calcaires par exemple, et dans
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certaines roches métamorphiques. Son polymorphe 1’aragonite, métastable &

température ordinaire, se transforme généralement en calcite.

Est un carbonate double de calcium et de magnésium, moyennement tendre
(350 kg/mm?), de couleur blanchatre & jaunatre et a éclat vitreux,
La dolomite japparaissant en prismes nets a clivages parfaits et a macles simples rares.
Elle ne fait pas effervescence avec un acide dilué a froid. Elle se rencontre

dans des roches sédimentaires.

Les oxydes |(Corindon) et de titane (ilménite, rutile) sont accessoires dans les roches

d’aluminium magmatiques et métamorphiques.

Les oxydes de |(Hématite, magnétite) sont plus répandus mais toujours accessoires dans ces

fer roches.

Et I’anhydrite son équivalent non hydraté, sont des sulfates de calcium tres
Le gypse, [tendres (75 kg/mm?), blanchatres en masse mais translucides lorsqu’ils sont

bien cristallisés. Ils sont accessoires dans les roches sédimentaires.

. " Est un sulfure de fer, relativement dur (1050 kg/mm?), de couleur jaune d’or
a pyrite .. 11 .
et a éclat métallique. Elle est accessoire dans toutes les roches.

I1.6.Les caractéristiques geométriques des granulats

Ils existent deux types de granulats selon la forme géométrique des grain roulés et concassé, la
liaison des granulats avec la pate de ciment mis en évidence par plusieurs auteurs [AKCA
2004] ; [DE SA 2007] les granulats concassés sont réputés développer une meilleure liaison
avec la pate de ciment. La rugosité des granulats va également influencer la compacité du
mélange granulaire, ainsi que 1’adhérence du granulat a la pate de ciment (de par I’auréole de
transition).

La granulométrie de granulats qui représente la distribution de taille des granulats, la bonne
distribution augmente la compacité de béton, alors la granulométrie influe fortement le

comportement mécanique des bétons.

11.7.Caractéristiques mécaniques des granulats

Comme tous les matériaux les granulats présentent une résistance vis-a-vis les efforts
mécaniques peuvent varier en fonction de leurs nature minéralogique du degré d'altération de

la roche, de la porosité du granulat, de la forme et de I'angularité des grains constitutifs. Les
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travaux réalisés par [LETO1971]. Ont permis de mesurer des valeurs de la résistance a la

compression mesurées sur éprouvettes pour différents types de roches en fonction de densite.

Tableau Il. 2:Résistance a la compression et densité des roches [LETO1971].

Résistance a I'écrasement (MPa) Densité

Roches éruptives

Granites, syénites 160-250 2,62-2,85
Diorites, gabbros 170-300 2,85-3,05
Porphyres 130-240 2,58-2,83
Basaltes 180-400 3,00-3,15

Roches sédimentaires

Quartzites 225-360 2,64
Gres, quartzeux 60,8-102,5 2,64-2,72
Calcaires compacts, dolomies 70-180 2,70-2,90
Schistes 20-80 1,80-2,70

Roches métamorphiques

Micaschistes 35-110 2,70-3,03
Gneiss 160-280 2,59-3,06
Amphibolites 170-280 2,75-3,15
Serpentines 140-250 2,62-2,78

Il existe des essais spécifiques pour déterminer les propriétés mécaniques des granulats ; 1’essai
Los Angeles permet de déterminer la résistance a la fragmentation par chocs, par ailleurs I'essai
Micro-Deval consiste a reproduire, dans un cylindre de rotation, des phénomeénes d’usure.

Le Tableau 11.3 permet de comparer les caractéristiques mécaniques des granulats calcaires,

granites et basaltes selon les travaux de [Baro 1982]
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Tableau Il. 3: Caractéristiques mécaniques des granulats [Baro 1982] .

Coefficient Micro-Deval

Coefficient Los Angeles

Nature

Granite 10-15 15-20
Basalte 5-25 18-28
Calcaire 15-80 20-80

11.8. Caractéristiques physiques des granulats :

La densité, la permeabilités et porosités présentent une différence significative pour chaque

type de granulats selon leur nature minéralogique. Il est bien connu que perméabilité dépend de

nombreux facteurs morphologiques, dont la porosité, la taille des pores, la distribution de la

taille des pores, la connectivité et la tortuosité.
Une synthese a réalisée a partir des données des travaux de [HATH 1989], [ZHAN 2007] et

[Gunz 2007] qui présente la Densités et la perméabilité different type de roche tableau I1.4.

Le tableau I1.5 présente la porosité de différente roche selon les travaux de Costa, [COST 1981].

Tableau Il. 4: Densités (p et des perméabilités de différente roche).

Roches p (kg/md) Perméabilités (m/s)
Calcaires 1550 — 2900 10°-107%
Calcaires dolomitiques 2400 — 3000
Dolomies 2100 — 2700 10%—-101
Calcaires « faibles » 1400-2400
Marnes 2000-2450
Shales 2000-2800 1010 _ 1014
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Tableau I1. 5: Porosités pour différents types de roche [COST 1981].

Type de roche

Porosité %

Granite 0.4-4.0
Andesite 0.1-11
Gabbro,Diorite, 0.1-1.0
Basalt 0.2-22
Limestone 0.2-4.4
Sandstone 1.6-26
Chert 4
Gneiss 0.3-2.2
Marbre 0.3-2.1
Quiartzite 0.3-0.5
Ardoise 0.1-1.0
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CHAPITRE (I11) : Comportement des roches sous haute température

1L1. Introduction

Au tant que les roches sont la source principale des granulats, leur comportement sous la haute
température présente le comportement des granulats soumis a haute température. Les granulats
proviennent essentiellement de roches sedimentaires siliceuses ou calcaires, de roches
magmatiques telles que les granites, les basaltes ; ou de roches métamorphiques telles que les

quartzites.

1.2 Comportement mécanique

Les modifications physico-chimiques des roches sous haute températures se reflétent dans leurs
propriétés mécaniques telles que la limite d’¢lasticité et la résistance maximale a une
sollicitation mécanique. De nombreux travaux de recherche ont été entrepris pour déterminer
I’influence de la température sur le comportement des roches [KUMA 1968], [BRIG 1970],
[HOUP 1970], [WING 1969], [STEP 1978], [HOUP 1979]. Ces études ont permis de mettre en

évidence une forte augmentation de la résistance ultime lorsque la température décroit.

Les essais de compressions uniaxiale et hydrostatiques réalisés en fonction de la température
par [Homa 1986], [Zhan 2009] confirme que la température provoque une diminution du
module d’Young, du coefficient de Poisson, de la contrainte a la rupture et du seuil de plasticité.

Ces observations sont générales rencontrées sous température.

Apreés traitement thermique pour les essais de compression uniaxiale réalisés par [Homa 1986],
[PERA 1971] ,Ces évolutions sont principalement causées par la fissuration thermique et
concernent aussi bien les essais sous température que les essais menés sur des roches

préfissurées thermiquement.

Pour les roches carbonatées la figure 111.1 présente Courbes contrainte-déformation du calcaire
d'Euville a différentes températures. [Homa 1986] conclut que la calcite est un minéral
particulierement sensible a la température. La vitesse de sollicitation a une grande influence sur
la résistance d’apreés [Homa 1986]. (Figure 111.2) [Mahm 1998] montre que c’est le premier
cycle thermique qui endommage le plus le matériau et qui engendre les modifications les plus
importantes pour la résistance a la rupture et le module d’Young. Lorsque plusieurs cycles
thermiques sont répétés, les propriétés mécaniques du matériau diminuent encore mais de

maniére atténuée.
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Figure 111. 1: Courbes contrainte-déformation du calcaire d'Euville & différentes températures.
[Homa 1986].
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Figure 111. 2 : Essais de compression uniaxiale sur un marbre préfissuré thermiquement a
600°C (les chiffres correspondent aux nombres de cycles thermiques effectués) [Mahm 1998].

D’aprés Zhang [ZHAN 2009] le comportement de marbre est similaire de calcaire entre
200C°et 400°C. Pour le marbre une résistance a la compression fluctuation entre la tempeérature
ambiante et 400°C. Une diminution progressive de la résistance en compression au de-la de
400°C. Entre 100°C et 700°C Le calcaire présente une petite diminution de la résistance en
compression, a partir de 700°C la résistance diminue trés rapidement ; plus de 70% de perte
résistance en compression est observée a 800°C (figure 111.2).
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Figure I11. 3: Evolution de performance d’un marbre et d’un calcaire en fonction de la
température. a) variation du rapport des résistances en compression ; b) évolution du rapport
modules d’Young, [ZHAN 2009].

Pour les Granite et Quartzite, Des essais mécaniques sous température réalisé sur différentes
roches granitiques au sens large par Homand-Etienne [Homa 1986].

La figure II1.3 présente la variation du rapport relatif de module d’Young E/EO de déférent
roches (granite de Stripa, de Senones, de Remiremont, de La Clarté et au quartzite de Gourin)
en fonction de la température.

Le granite de La Clarté, granite de Senones, granite de Remirement, quartzite de Gourin
présente successivement une La diminution du module d’élasticité et de la résistance a la
compression. La chute la plus remarquable de module d’Young concerne le granite de La Clarté
; @ 200°C, celui-ci est inférieur a la moitié du module initial. Ce granite est riche en quartz mais
a surtout la plus forte granularité, ce qui semble étre le facteur déterminant pour la variation
d’E/Eo dans ce type de matériau. La chute du module est plus rapide que celle de la résistance
surtout aux températures moyennes allant jusqu’a 400°C.

Les roches de la famille des gres ont un comportement sous température difficile a globaliser
Les travaux de Berest [BERE 1988] (figure I11.5). Sur des roches des grés montre une
augmentation de la résistance apres le traitement thermique du moins jusqu’a une certaine
température. Une modification d’ordre minéralogique relative a une déshydroxylation des
oxydes de fer contenus dans le ciment explique I’augmentation des caractéristiques mécaniques
[Homa 1986]. Pour le gres de Champenay, la résistance a la compression et le module de
déformation augmentent jusqu’a une température de 500°C. Ces roches sont poreuses. De ce
fait, elles présentent de tres faibles dilatations thermiques et il ne se forme pratiquement pas de

nouvelles fissures avant une température de 600°C.

KESSAL.O 27



CHAPITRE (I11) : Comportement des roches sous haute température

A\ E/E0

Quartzita de Gourin
Granite de Stripa

Granite de Senones
Granite de Remiremont
Granite de La Clarté

+mp» oD

200

400

o/og

T°C

T
600

Figure 111. 4: Variation des performances mécaniques sous température des roches de la
famille des granites en fonction de la température. a) variation du rapport des modules de
déformation ; b) variation du rapport des résistances a la compression [Homa 1986]
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Figure 111. 5: Evolution de la performance des grés en fonction de la température.
a) évolution du rapport des modules d’Young ; b) évolution du rapport des résistances a la
compression, [BERE 1988].

Les travaux de Zhang [ZHAN 2009] et Rao [Rao 2007] sur les roches gréseuses montrent aussi

la difficulté a généraliser le comportement de cette famille des roches sous température (figure

I11.6). Pour une méme température entre 100°C et 300°C. Et le méme module d’¢lasticité, les

deux grés ont une évolution de la résistance en compression différente. La minéralogie et la

porosité des roches naturelles ont une influence importante sur leurs propriétés mécaniques a

haute température [Rao 2007].
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Figure I11. 6: Comparaison des propriétés mécaniques de deux gres différents en fonction de
la température. a) évolution du rapport des résistances en compression ; b) évolution du
rapport des modules d’Young [ZHAN 2009] [Rao 2007].

Trés peu d’études ont traité de I’influence de la température sur les propriétés mécaniques des
silex les travaux de [DOMA 1992]. [HANK 1985] montrent que des roches de méme nature

chimique siliceuse (silex, quartzite) peuvent avoir des comportements différents lors de la

montée en température.

Selon la (figure 111.7) et tableau 111.1 [DOMA 1992] montre que la ténacité de silex, donc
contenant de la silice cryptocristalline, a une réduction de plus de 30% a 500°C.

Fracture toughness (N/mm 3/2)

B Chert 1IS

[ silcrete 196
4 Flint 208

<> Quortzite 223
A Quartz 232
7\ Flint 242

X Agate 324

X Josper 333

unheated 300 400

Temperature of heating (°C)

Figure I11. 7: Evolution de la ténacité de roches siliceuses apreés le traitement thermique

[DOMA 1992 ].
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Tableau I11. 1: Evolution de la ténacité des roches siliceuses avec le traitement thermique [DOMA 1992].

Fracture toughness Fracture toughness after heat treatment (N/mm’)
Before heat treatment
(N/mm’) 300°C 400°C 500°C
Sample | Rock | No.of | Medain and No.of | Medainand |Change| No.of | Medainand |Change| No.of Medainand |Change
Number| Type [specime|95% uncertainty |specime|95% uncertainty | (%) [specime|95% uncertainty | (%) |Specime| 95% uncertainty | (%)
+1.92 +0.20 +2.94 +1.27
119 | Chert 8 48.54 3.0l 12 43.13 346 -1L.15 6 36.75 073 -24.29 6 28.50 1.6 -41.29
. +2.79 +4.14 +1.43 +10.12
196 (Silercte| 11 80.45 219 7 66.90 415 -16.84 6 45.96 471 -42.87 7 44.06 3.04 -45.23
. +7.65 +3.64 +2.45 -
208 Flint 10 65.85 7,68 8 38.84 54 -41.02 3 37.12 495 -43.63 5 Broken inoven
Quarlzit +2.74 +4.48 +6.87 | _ +6.22 |
223 % 15 5485 | 567 6 58.23 3207 +6.16 6 49.09 | 12.16 10.50 6 45.16 | 6.7 17.67
+10.85 +1.89 +6.55 :
232 | Quarlz 7 46.67 _10.11 3 41.84 | ~ 6.18 -10.35 4 35.29 1533 -24.38 5 Invalid
" +1.90 +3.36 +2.24 +2.74
242 Flint 12 51.52 3.02 6 37.31 261 -27.58 5 3488 | 522 -32.30 3 30.63 116 -40.55
+14.78 +2.03 +2.69
324 | Agate 3 81.96 1143 5 64.92 2129 -20.79 8 31.72 200 -61.30 5 Heat cracks
333 +10.01 +29.96 +11.50 +0.67
Jasper 9 7241 | 6.88 5 56.04 753 -27.61 7 4741 | - 1930 -34.53 3 48.33 | 17.67 -33.26
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1.3 Effet de la température sur la perméabilité des roches

L’évolution de la perméabilité des roches avec la température dépend au plusieurs parametres
telle que la nature des roches et les cycles de température employées lors des mesures de
perméabilité. Les travaux de [GREE 1968]. ; [WEIN 1975]; [Lion 2004] montre que les roches
poreuses comme les gres présentent une diminution de la perméabilité sous température dans
le méme sens les roches qui ont une granularité trés fine [Lion 2004], . Ces roches favorisent
les phénomeénes de dilatation libre des grains dans les vides tout en ne provoquant pas de

fissuration thermique.

|
TEMPERATURE
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FERMEABILITY Kmd
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© INCREASING TEMPERATURE RUN
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7S L) 150 mo 250 oo
TEMPERATURE °F

Figure I11. 8: Perméabilité du grés de Berea sous température [WEIN 1975].

D’aprés [WEIN 1975], Les valeurs de la perméabilité durant le refroidissement (perméabilité
résiduelle) est inférieure a la valeur de la perméabilité initiale. Cette évolution est attribuée a la

déformation résiduelle des grains dans les vides.

Les travaux de Shmonov et al. [SHMO 1994]sur un calcaire a grains fins montre une diminution
de la perméabilité en fonction de la température figure 111.8. De méme, son évolution sous
contrainte hydrostatique est donnée pour différents phase de température. La premiére phase de
réduction de la perméabilité cause par La densification thermique. Elle est alors suivie d’une
seconde phase de I’augmentation de la perméabilité correspondant a la fissuration du matériau.
Pour un marbre a grains grossiers Shmonov et al [SHMO 1994]observent le méme type de

comportement figure 111.9.

A 300°C la roche devient pratiquement imperméable puis une brusque augmentation de la

perméabilité cause par la création de fissures provoque a été observée.
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Figure I11. 9: Perméabilité d’un calcaire a graine fins sous température Shmocnov [SHMO
1994].
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Figure I11. 10: Perméabilité d’un marbre sous température Shmocnov [SHMO 1994].

1.4 Dilatation thermique des différentes roches

Sous haute température, les minéraux qui composent les roches subissent des
dilatations/contractions thermiques. La dilatation thermique anisotrope des roches due
principalement a la composition minéralogique hétérogenes, et aussi a | anisotropie de la
dilatation thermique des minéraux (roches monominérales et polymineérales). Selon [Lion 2004]
la variation du coefficient de dilatation thermique des minéraux en fonction de la température
n’était pas linéaire. Le tableau III.2 donne les valeurs de la dilatation thermique de la calcite et

du quartz selon les axes cristallographiques (I’axe ¢ axe ternaire)

KESSAL.O 32



CHAPITRE (111) : Comportement des roches sous haute température

Tableau I1l. 2: Dilatation thermique de la calcite et du quartz.

Pourcentage de dilatation thermique (%) entre 20
Minéral Axe et600°C
100°C 200°C 400°C 600°C
/l axe c 0.19 0.48 1.12 1.82
Calcite
Laxec -0.04 -0.10 -0.18 -0.22
/l axe c 0.08 0.18 0.43 1.02
Quartz
Laxec 0.14 0.30 0.73 1.75

La calcite et le quartz sont les minéraux les plus sensibles a la température puisque ce sont
ceux qui ont a la fois les dilatations thermiques les plus importantes et les anisotropies de
dilatation les plus marquées. De plus, le comportement de la calcite est particulier dans la
mesure ou ce minéral subit une contraction perpendiculairement a l’axe ¢ pour une
augmentation de température (la déformation volumique reste positive).

Trois types de quartz (un monocristal de quartz, du quartz microcristallin (Chert) et du quartz
broyé de diamétre inférieur a 38 um), ont été testés entre 560 et 650°C par [SORR 1974] ; des
mesures dilatométriques menées sur ces trois types afin de relier ’expansion thermique a la
taille des grains de quartz. Les trois catégories présentent une dilatation identique avant 560°C.
Au-dela de 570°C, la dilatation dépend de la taille des grains de quartz. L’expansion volumique
due au changement de phase diminue lorsque la dimension des cristallites diminue : elle est
respectivement de 250*10°deg?, 150*10°deg entre 571°C et 573°C pour le monocristal et le
quartz broyé. Pour une structure microcristalline comme le Chert, la dilatation est plus faible et
plus progressive : 31*10°deg™ entre 560 et 650°C.

Les coefficients d’expansion volumique mesurés sur ces trois types de quartz la figure I11.11,
expansion plus faible et plus lente de quartz microcristallin (Chert) due selon [SORR 1974] par
la surface ou les joints entre grains exercent un effet tampon absorbant les déformations
thermiques et ils concluent que Les coefficients d’expansion thermiques sont liés a la taille des

cristaux de quartz.
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Figure I11. 11: Coefficients d’expansion volumique de quartz monocristal, de quartz broyé en
poudre et de Chert [SORR 1974] .

Le mod¢le de I’inclusion sphérique, le modéle du bicristal, le modele de I’agrégat polycristallin
sont des modelés utilisés pour interpréter la fissuration thermique due aux phénomeénes de
dilatations différentielles qui provoquent une concentration des contraintes aux joints de grains
[Homa 1986].
La figure II1.12 schématise le modele de I’inclusion sphérique qui est le plus couramment
employé [HETT 1996].
En tenant compte de certaines simplifications, ’inclusion sphérique est soumise a une
contrainte thermique de I’ordre de [HETT 1996] [FRED 1986]:

o t"~ E mAa AT
D’ou ot" est la contrainte thermique, Em le module d’Young de la matrice, Aa la différence
des dilatations thermiques et AT la différence de température.
Les contraintes induites dans la matrice sont [HETT 1996] :

o"R} o"R3
Oy = et Ogg — —
s 213

D’ou o est la contrainte radiale, o o la contrainte orthoradiale, Ro le rayon de I’inclusion et ro la distance

radiale depuis le centre de 1’inclusion.
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Figure 11l. 12: Modéle de I’inclusion sphérique (ai : dilatation thermique de 1’inclusion, om :

dilatation thermique de la matrice) [HETT 1996].

La création de fissures peut étre observée par exemple a partir des mesures de la déformation

volumique des roches en fonction de la température. Figure 111.13 montre que la dilatation

thermique des matériaux rocheux subit de brusques augmentations consécutivement a la
formation de fissures [FRED 1986], [COOP 1977].

La fissuration thermique comprend a la fois la création de nouveaux vides et 1’élargissement

des vides préexistants, ce qui implique une augmentation de la porosité. De plus, un autre

phénomeéne peut intervenir au sein des matériaux rocheux lors d’une élévation de température

la libre dilatation des grains dans les vides initiaux [SOME 1992].
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Figure 111. 13: Dilatation thermique volumique (V) de différentes roches en fonction de la
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Des expériences effectuées sur différentes roches mettent en évidence Plusieurs parametres liés
a la microstructure initiale des roches vont influencer leur sensibilité a la température [Homa
1986] [BERE 1988] [Lion 2004] :

- Lacomposition minéralogique. Si les constituants sont multiples (roches polyminérales)
et/ou leur dilatation thermique anisotrope, il en résulte des dilatations thermiques
différentielles qui favorisent la formation de fissures.

- Lataille des grains : lorsque les grains ou les cristaux sont de petite taille, les inégalités
de dilatation sont faibles en valeur absolue. Les travaux de Fredrich [FRED 1986]
supposent que les contraintes internes d’origine thermique sont dissipées par
déformations plastiques au niveau des joints. Alors la granularité constitue donc un
facteur important permettant de prévoir les comportements respectifs de roches d’une
méme famille déformations plastiques au niveau des joints.

- Laporosité initiale de laroche ; plus la porosité est faible et plus les roches sont sensibles
a la température. Quand la porosité initiale est faible (cas des granites ou des marbres
par exemple), des fissures peuvent se former a des temperatures relativement faibles (de
I’ordre de 100°C). Au contraire, les roches poreuses comme les gres sont peu sensibles
a la température puisque la dilatation thermique des constituants peut s’effectuer assez
librement. La porosité fissurelle influence également la sensibilité des roches a la
température Plus les roches sont fissurées initialement et moins elles sont sensibles a la
température. En effet, les fissures préexistantes offrent des espaces libres a la dilatation
des minéraux.

Plus de ces facteurs la texture et surtout la pression exercée sur les roches lors du chauffage

peut influencer leur sensibilité a la température.

111.5. Perte de masse des roches :

Les différents types de roches présentent, sous haute température, des pertes de masse trés variables
selon leur nature minéralogique, ces pertes dues principalement aux déshydratations, décarbonatations
et déshydroxylation des minéraux.

Des essais d’ATD/ATG figure II1.14 ont été réalisées jusqu’a 1130°C sur 3 types des granulats
(granulats calcaires du Rhone, granulats siliceux de la Garonne et granulats silico-calcaire de Basse
Seine) a montré que les granulats calcaires avaient une perte de masse résultant de la décarbonatation
d’environ 40%. Par contre Les granulats siliceux ne perdaient que 2% de masse (Tableau 11.6). [ROBE
2009] Qui ont confirment que les granulats calcaires, du fait de la décarbonatation de la calcite et au
départ de CO-, subissent une perte de masse plus importante par contre les granulats siliceux sont
essentiellement composés de quartz qui subit une transformation minéralogique (o — B & 573°C) mais

reste stable chimiquement.
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Figure 11l. 14: ATG et ATD courbes de granulats [ROBE 2009].
Tableau Il1. 3: Pertes de masse de différents granulats [ROBE 2009].
fnition: C.COs
Type Origin Aggregate size Loss onolgnltlon. :
(%) (%)
Alluvial Rhone valley 0/4 40 90
5/12-5 41 94
Base seine 0/4 8 17
3-15/8 21 47
5/12-5 16 37
Garonne 0/4 2 —
4/12-5 2 —
Limestone Jurassic Bathonien 0/6-3 43 89
6-3/14 44 99
Beauce 4/10 42 96
10/20 41 94
Jurasic Grainy 0/2-5 44 99
2-5/6-3 44 100
6-3/12-5 42 96
KESSAL.O 37



CHAPITRE (111) : Comportement des roches sous haute température

Massive Eruptive | Andesine 0/4

6-3/10
10/14
Comean 4/6-3
6-3/10
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w w W w s B>
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Dans les travaux de, Homand-Etienne [Homa 1986] les pertes de masse des granulats
carbonatés ont ¢ét¢ mesurées. Pour les granulats calcaire d’Euville une perte de masse
remarquable a partir de 400°C, pour les deux autre calcaire les pertes de masse ne débutent qu’a
partir de 660°C (figurelll.15.a) ; La présence de matiéres organiques et d’hydrates dans le
calcaire d’Euville peut s’explique Leur perte de masse différente.

Pour les granulats siliceux (figure 111.15. b), la perte de granite de Senones est plus remarquable
par rapport au quartzite. Dans ce granite le départ d’eau d’adsorption est vers 100°C. Au de-la
de 100°c les pertes de masse importante peuvent expliquer par les teneurs assez élevées en

chlorite, kaolinite et séricite.

r;mw.to‘z dantinn 1072
— Calcaire de Bazclies

Calcaira 4’ Euvills

— Marbrade Carrang

—  Grante ge Sentnes
Wl . . Granite d¢ Remiremont
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S
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¥ — Grea ge Charpensgy

c)

Figure I11. 15: Variation de poids en fonction de la température, a) roches carbonatées ; b)
roches de la famille des granites ; ¢) gres. [Homa 1986]

Pour les deux types de grés a VVoltzia et de Champenay (figure 111.15.c), les pertes de poids sont
assez similaires par contre Le grés de Merlebach présente une diminution de poids beaucoup
plus importantes provoquées en particulier par la présence de matieres organiques. Argiles,

limonite, pyrite.
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111.6. Modifications minéralogiques des minéraux sous haute température

Certaines modifications minéralogiques des roches peuvent avoir lieu sous tempeérature ces
transformation peuvent influencer fortement sur leur comportement physico-chimique. Nous
décrivons dans ce paragraphe les transformations subies par les minéraux rencontrés le plus

couramment dans les granulats pour béton.

111.6.1. Le quartz

Ce minéral est considéeré comme le plus critique et pourtant les granulats siliceux. Les travaux
de [BAZA 1996] et [KHOU 2007] montrent qu’a partir de 573°C, a la pression ambiante, une
Iégere rotation des liaisons entre tétraedres conduit a une forme cristalline de symétrie
hexagonale : le quartz B. Cette transformation est facilitée par la similitude cristallographique
de ces deux variétés de quartz et elle est parfaitement réversible. Ce changement de phases
brutal d’un état o a un état f s’accompagne d’un changement de volume de 1 a 5,7%. [GERA
1992] notent que la dilatation volumique du quartz peut aller jusqu’a 8%. Aprés 573°C, Fenner
[FENN 1913]; a observé la transformation du quartz g en tridymite a 867°C et puis en
cristobalite & 1470°C. Ces températures de transition de phase dépendent de la pression [BERR
1959]. La (figure 111.16) présenté le diagramme de phase de la silice en fonction des

températures et la pression de transition

30

Coésite
P Monogciinique

kbar H= 7.5

pres

10

Liquide

0 573 870 1470 1713 T (~=C)

Figure 111. 16: Diagramme de phase du slice [ELER 2002].

KESSAL.O 39



CHAPITRE (111) : Comportement des roches sous haute température

111.6.2. Calcite

La calcite, apres le quartz, est le minéral le plus répandu a la surface de la terre. La
décomposition thermique de calcite, communément appelé calcination, a été connue de
I'numanité depuis I'avenement de la pyrotechnie[ELER 2002] , La calcite commence a se
dissocier (décarbonatation) dans un four aéré a partir de 660°C [JOUE 1980] .Deer a noté, par
contre, que les granulats calcaires présentent un bon comportement thermique jusqu’a 700°C
[DEER 1992] .La figure I11.17 présente les diagrammes de XRD de calcite calcinée a
différentes températures : schémas correspondent a des poudres (750, 800, et 1 150°C).

Un petit pic de CaO a été détecte a des premier 750°C, correspondant a une quantité de 6,2%
en poids de CaO. Au de-la de 800°C calcite Appel pics de Bragg ont disparu et les principaux
sommets de CaO ont été observés a la T (111, 200, 220, 311, 222, et 400). Au-dela de cette
température, il y a apparition de phénomene : Le carbonate de calcium commence a se
décomposer en monoxyde de calcium (CaQ) appelé chaux. Cette réaction évacue une quantité
de CO- considérable qui atteint un pic a environ 800°C. La décarbonatation est compléte a
898°C Khou [KHOU 2007]. Cela entraine une déstructuration du granulat. Le monoxyde de

calcium formé peut réagir avec de 1’eau pour reformer de la portlandite de formule Ca(OH)a.

950 °C
Single crystal
: Cao ! 1

200

b 1g00

1200 4

Ca0
220

cao 1150 °C
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Cao
‘ 113 222
6500 A

. , | 800 °C
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104

I {a.u)

J 750 °C
y A l_?JU.‘u. wa |
45 55 5}

25 35 5

°20

Figure 111. 17: Les diagrammes de XRD de calcite calcinée a différentes températures [DEER
1992].
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111.7. Conclusion :

Dans cette premiére partie, quelques rappels concernant I’effet de haute température sur la
microstructure du béton ont été présentés et une attention particuliéere a été consacrée au
comportement des granulats sous ’effet de la température. En effet, une augmentation de
température engendre une décomposition des C-S-H entrainant la perte de 1’eau chimiquement
liée et donnant naissance a la déshydratation. En outre, cette élévation de température induit
une modification de la microstructure du béton et de ses propriétés thermiques (conductivité
thermique, diffusivité, chaleur spécifique et perméabilité) et mécaniques (résistance a la

compression et a la traction, et énergie de fissuration).

Nous avons pu constater une diminution graduelle des différentes propriétés mécaniques
accompagnée d’une augmentation de la perméabilité expliquant la dégradation du matériau

béton.

L’étude bibliographique montre clairement que le comportement a haute température des
bétons dépend tres étroitement des modifications microstructurales et physico-chimiques qui se
produisent au sein du matériau. Mais le lien entre ces modifications a 1’échelle de la
microstructure et le comportement macroscopique du béton n’est pas encore clairement établi.
Notre objectif est donc également de relier le comportement macroscopique a 1’étude de la

microstructure des granulats sous 1’effet de la température.
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CHAPITRE (1V) : MATERIAUX MATERIELS ET ESSAIS

1v.1. Introduction

Ce chapitre détaille la campagne d’essais menés pour caractériser les matériaux utilisées
(ciment, sable et granulats), a travers leurs propriétés physiques, géométriques, mécaniques,
physiques, morphologiques et enfin chimiques et minéralogiques.

Apres avoir caractérisé les différents matériaux dans la premiere partie de ce chapitre, nous
allons présenter les formulations des bétons confectionnés et le programme expérimental
destiné a évaluer l'effet du type de granulat sur le comportement de béton sous hautes

température du point de vue mécanique, physique et microstructurales.

Iv.2. Caractéristiques des matériaux utilisés :
IV.2.1. Le ciment

Le ciment utilisé provient de 1’'usine LAFARGE (M’SILA), c’est du ciment MATINE de
dénomination CEM I11/B 42.5 NA 442.
Les caracteéristiques spécifiques de ce ciment tels que les analyses chimiques élémentaires, la
composition minéralogique (composition hypothétique du clinker selon BOGUE), les
propriétés physiques, les propriétés mécaniques, ...etc, sont présentés dans les Tableaux
suivants (Tableau. IV.1, IV.2 et IV.3).

Tableau IV. 1 : Composition minéralogique du ciment portland composeé (% massique).

Composition Elémentaire CsS CaS C:A | C4AF | Ca0 | Gypse
Teneur (%) 54,08 22,33 4,44 15 0,73 5

Tableau 1V. 2: Analyse chimique élémentaire du ciment portland composé (% massique).

E‘I’er;‘n%%st':l‘;g Si0, | Al,Os | Fe;05 | CaO | MgO | SOs | K20 | Na,O | CaO | CI°
Teneur (%) | 23,07 | 4,94 | 4,88 | 58,95 / 1,92 | 0,35 | 0,13 | 0,73 | 0,002
Tableau IV. 3: Les propriétés physiques et mécaniques de ciment utilisé.
Propriétés physiques et mécaniques Valeurs
Consistance normale de la pate de ciment (%) 25-28.5
Finesse suivant la méthode de Blaine 4150-5250
Retrait a 28 jours en pm/n <1000
Expansion en mm 0.3-2.5
Temps de début de prise a 20°C (mn) 140-195
Temps de fin de prise a20° C (mn) 195-290
La résistance a la compression en MPa de 02 jours > 10
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La résistance a la compression MPa de 28 jours >42.5

1V.2.2.1’eau :

Afin d’éviter I’influence des ajouts agressifs qui se trouvent dans I’eau et pour assurer la bonne
réaction entre 1’eau et les composants de ciment (réaction d’hydratation de ciment), I’eau
utilisée pour la fabrication de mélange et de béton est potable. Conformément a la norme EN
1008. Les résultats de I'analyse chimique de I'eau sont représentés dans le tableau V1.4.

Tableau 1V. 4: Résultats de I'analyse chimique de I'eau utilisée.

Parameétre Quantité Commentaire
pH 8.18 Acceptable pour le gachage.
Conductivités 1250 ps\cm
Taux de (CI") 0.24mg\l 0.05a0.50
Taux de (NO2) 0,15 mg\l > a la concentration max(0.1)
Taux de (NO3) 1,8 mg\l < a la concentration max (50)
Turbidité 1,44 NTU
Dureté total 6,72 °F 15-50
Résidu sec 100 mg\l

Les résultats obtenus montrent que 1’eau testée est apte pour la confection du béton.

1VV.2.3.Les granulats

Dans le cadre de notre étude, Nous nous sommes intéressés a cing types de granulats différents
selon leurs caractéristiques morphologiques, composition chimique et nature minéralogique,
pour bien déterminer ’effet de ces parameétres sur le comportement de béton sous haute
température.

Ces granulats proviennent de différentes régions de 1’Algérie G1 ‘Mzara wilaya Sétif © G2
‘Belymor wilaya Bordj Bou Arreridj” G3 El M’hir wilaya Bordj Bou Arreridj” G4 ‘El Ache
wilaya Bordj Bou Arreridj’ et G5 ‘Boussadada wilaya M’sila ‘. Leur classe granulaire est de
(0/3,3/8,8/15et 15/25).

Différents essais de caractérisation ont été effectuées sur ces granulats.
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IV.2.3.1. Caractéristiques morphologiques
IV.2.3.1.1. Analyses granulométriques

La granulométrie est I’un des parameétres les plus importants a considérer dans 1’établissement
d’une formulation de béton. Cet essai sont menées selon les recommandations des normes EN
933-1.

Les different type de granulats sont traite de facon a obtenir la méme granulométrie.

Cette opération a été réalisée afin d’¢éliminer 1’effet de la granulométrie sur la résistance
meécanique et par conséquence leur effet sur le comportement des bétons confectionne sous
haute température.

Les résultats d’analyse granulométrique de 5 types de granulats sont résumés dont la figure

suivante :
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- l ®  Aggregates(15-25) v
| ® Aggregates(15-20) < ' P,
5 804 A Aggregates(8-15) v J
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§ 70 - <4 Aggregates(0-3) 4
5 60 - v
] .
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& | v
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c
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Taille des grains (mm)
Figure IV. 1: Analyse granulométriques.
IV.2.3.1.2.  Analyses morphologiques
Nous pouvons observer visuellement une différence morphologique entre les granulats étudies.

Nous constatons leurs différences en termes d’aspect de surface et de forme avant une analyse

plus approfondie.

Dans notre étude trois parametres morphologiques peuvent influencer le comportement de

béton soumis a haute température ont éte étudies, ces parametres sont :
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La circularité ; est I’écart a un cercle parfait elle est calculée a partir de la formule suivante :

Ou P est le perimétre et S la surface de la silhouette de la particule [BELA 1999]

Le facteur d’aspect ; est défini par le rapport entre I’axe maximal D max et I’axe minimal D

min d’une ellipse qui enveloppe la particule [Hami 2010].

DlllilX

D min

Figure IV. 2 : Mesure de facteur d'aspect.

La convexité ; est définie comme le rapport entre la surface convexe de Hull divisée par la
surface réelle de la particule.

La surface convexe de Hull est définie par le plus petit polygone convexe qui peut contenir la
région occupée par la surface de la particule. [TALE 2000]

Convexité = surface particule / surface convexe

Surface particule = %

Surface convexe + E

Figure 1V. 3: Mesure de la convexité [TALE 2000]

Les paramétres morphologies des granulats ont été calculés a 1'aide d’un logiciels spécialisés

dans le traitement et I'analyse d'images appelé « ImageJO© ».
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ImageJ est un logiciel multiplateforme et open source de traitement et d'analyse d'images

développé par les National Institutes of Health. Il est écrit en Java et permet I'ajout de nouvelles

fonctionnalités via des plugins et macros.

L

Figure V. 4: Fenétre principale d’Imagel.

Les analyses de morphologie sont issues d’images prises par une appareille photo numérique a
haute définition sur les échantillons de granulats utilises (100 particules de 3 classe granulaire
différents pour chaque type de granulats sont caractérisées pour obtenir les parametres
morphologiques). Les résultats obtenus sont classés dans le tableau I1V.5.

Tableau IV. 5 : Résultats des paramétres morphologiques des 5 types de granulats.

Grl Gr2 Gr3 Gr4d Gr5
Circularité 0,7440 0,7576 0,7311 0,7166 0,7603
Facteur d’aspect 1,4402 1,4127 1,4534 1,4216 1,4457
Convexité 0,9774 0,9791 0,9651 0,9685 0,9677

IV.2.3.2. Caractéristiques physiques
IV.2.3.21. Masses volumiques

La masse volumique est 1'une des plus importantes caractéristiques physiques des granulats
influencant sur le comportement de béton frais et par conséquence leur performance apres
durcissement. Différentes masses volumiques peuvent étre définies pour les granulats : masses
volumiques apparente en vrac et absolue. Selon le mode opératoire utilisé au laboratoire et
conformément a la norme NF EN 1097.

Masses volumiques apparentes en vrac

Selon le mode opératoire de la norme NF EN 1097-6, sert a caractériser la masse volumique
apparentes en vrac. On I’obtient par la relation suivante :

Mn — MO

pY = Vr
Ou - Mopest la masse du récipient.

a. Mnest la masse Mo a laquelle s’ajoute celle de I’échantillon mis en place sans

tassement.
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b. V:estle volume du récipient.

Les résultats obtenus sont classés dans le tableau 1V.6.
Tableau IV. 6: La masse volumique apparente (y) du granulat [(0/3), (3/8), (8/15) et (15/25)].

Classe Yapp moy (g/ cm3)
0-3 1.58
3-8 1,36
Grl
8-15 1,43
15-25 1,46
0-3 1.54
3-8 1,39
Gr2
8-15 1,44
15-25 1,46
0-3 1.57
3-8 1,42
Gr3
8-15 1,46
15-25 1,46
0-3 1.57
3-8 1,43
Gra
8-15 1,44
15-25 1,46
0-3 157
3-8 1.44
Gr5
8-15 1.43
15-25 1.46
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La masse volumique absolue :

La masse volumique absolue est la masse par unité de volume de la matiére qui constitue le
granulat, sans tenir compte des vides pouvant exister dans ou entre des grains.
La masse volumique absolue est donnée par :
Pabs=M/(V abs) et Vas=V1-Vy

pabs: La masse volumique absolue.

m: la masse de matériau (en g).

Vabs : le volume absolu de matériau (en cmd).

V7. le volume total de matériau (en cm?).

V.: le volume de vide de matériau (en cm?3).
L’opération se fait 03 fois et en prendre la moyenne. Les résultats obtenus sont classés dans le

tableau IV.7:
Tableau IV. 7. La masse volumique absolue(pabs) du granulat [(0/3), (3/8), (8/15) et (15/25)].

Classe p moy (g/cm?3)
0-3 2,55
3-8 2,67
Grl
8-15 2,55
15-25 2,72
0-3 2,66
3-8 2,62
Gr2
8-15 2,57
15-25 2,5
0-3 2.67
3-8 2.61
Gr3
8-15 2.69
15-25 2.61
0-3 2.67
3-8 2.5
Gr4
8-15 2.67
15-25 2.57
0-3 2.55
3-8 2.67
Gr5
8-15 2.61
15-25 2.5
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La porosité : EN 1097-6

C’est le rapport du volume des vides d’un matériau a son volume total, elle représente donc le
degré de remplissage de son volume occupé par les vides.
La porosité est exprimée en pourcentage (%) et définie par la relation :
%) = ¥
P (%) - x 100

En peut exploiter les résultats des masses volumiques pour déterminer la porosité de notre
gravier d’ou :

P(%):(1-§)x100
La compacité : EN 1097-6

C’est le quotient du volume des grains solides et le volume total du matériau, elle exprime

en pourcentage (%) et donner par la relation suivante :
_Vs
C(%) = 7 x100
Aussi : C(%)=1-P
L’indice des vides : EN 1097-6

C’est le rapport entre le volume occupé par les vides et le volume de la partie solide

des grains, V étant le volume total occupé par les granulats.
Vv
0, -
€ (/0) Vs

1-C

Aussi e (%)= -

Les grandeurs de la porosité, la compacité et 1’indice des vides des granulats sont

rapportés sur le tableau suivant :

Tableau IV. 8: Porosite, compacité et indice des vides du granulat.

Classe P C E
0-3 38,039 61,961 0,984
Grl 3-8 49,064 50,936 0,98
8-15 43,922 56,078 0,982
15-25 46,324 53,676 0,981
0-3 42,105 57,895 0,983
Gro 3-8 46,947 53,053 0,981
8-15 43,969 56,031 0,982
15-25 41,6 58,4 0,983
0-3 41,199 58,801 0,983
Gr3 3-8 45,594 54,406 0,982
8-15 45,725 54,275 0,982
15-25 44,061 55,939 0,982
Grd 0-3 41,199 58,801 0,983
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3-8 42,8 57,2 0,983
8-15 46,067 53,933 0,981
15-25 43,191 56,809 0,982
0-3 38,431 61,569 0,984
G5 3-8 46,067 53,933 0,981
8-15 45,211 54,789 0,982
15-25 41,6 58,4 0,983

La résistance a la fragmentation (Essai Los Angeles) : EN 1097- 2

Nous avons effectué cet essai pour estimer la résistance a la fragmentation par chocs ou bien

la dureté des différents agrégats utilisés dans notre étude.Les résultats obtenus sont inscrits

dans le tableau ci-dessous :

Tableau IV. 9 : Résultats d’essai de Los Angeles du gravier utilisé.

Grl

Gr2

Gr3

Gr4d

Gr5

LOS ANGELOS (%)

17,16

17,71

24,51

21,37

16,67

Les valeurs de la résistance a la fragmentation montrent que les graviers testés sont durs

et reconnus apte pour la confection du béton.

Degré d’absorption d’eau : EN 1097-6

C’est le pouvoir d’un matériau d’absorber et de retenir 1’eau. Elle est exprimée en (%)

et définit par la formule :

A (%) = [(Mu — Ms)/Ms].100

Mt : La masse du matériau sature d’eau en (g).

Ms : La masse du matériau sec en (g).

Les résultats sont regroupés dans le tableau suivant :

(IV.12)

Tableau IV. 10: Degré d’absorption d’eau des agrégats (3/8), (8/15) et (15/25).

Classe A%

3-8 2.50

Grl 8-15 1.50
15-25 1.17

03-8 2.45

Gr2 8-15 1.47
15-25 1.37

cra 03-8 2.30
8-15 1.33
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15-25 1.13
03-8 2.23
Gr4d 8-15 1.58
15-25 1.27
03-8 1.50
Gr5 8-15 1.25
15-25 1.05

IVV.2.3.3. Caractéristique chimique
Compositions chimiques Fluorescence X :

La fluorescence X est une technique d'analyse élémentaire non-destructive de I'échantillon, Le
principe de cette technique est de bombarder un échantillon avec des rayons X, de maniére a
exciter les atomes dans leurs couches internes, ce qui provoque une fluorescence dans le
domaine des rayons X. Les photons de fluorescence ont une énergie caractéristique de I'atome
qui les ont émis, et c'est ainsi qu'on peut les caractériser.

La spectrométrie utilisée est la XRF (fluorescence a rayon X) pour la détermination de : SiOa,
Al203, Fe203, TiO,, Ca0, MgO, Na20, K>0, SO3, P.Os, MnO, Cr.03 et SrO.

Tableau IV. 11: La composition chimique des différents granulats.

Grl Gr2 Gr3 Gr4 Gr5

SiO2 1.86 13.42 2.34 6.43 93.09
Al203 0.69 2.72 0.26 2.22 1.10
Fe20s 0.38 2.85 0.26 1.93 1.53
CaO 93.27 74.73 94.47 87.3 5.17
MgO 3.69 4.83 2.71 131 0.46
K203 0.16 0.51 0.01 0.15 0.13
Na20 0.09 0.06 0.09 0.08 0.44
SOs 0.09 0.93 0.1 0.63 0.1
Cl 0.06 0.05 0.04 0.05 0.01
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1v.3. Confection de béton teste

1V.3.1.Formulation de béton :

Notre ¢étude est menée en premier lieu dans le but de déterminer I’effet de la nature
morphologique et minéralogique de granulats sur le comportement de béton soumis a haute
température et en suite trouve la loi qui régit ces comportements par des méthodes statistique.

Pour déterminer la composition de notre béton, nous avons utilisé la méthode de Dreux-Gorisse
[DREU 1998]. Pour chaque type de granulat, nous avons confectionné un béton ordinaire avec
un rapport E/C = 0.65 et un dosage de ciment = 340kg/m?.

La dimension maximale de granulat est égale a 8 mm pour les éprouvettes utilisées pour étudier
I’effet de 1a nature morphologique, chimique et minéralogique et égale a 15 mm, 20mm et 25mm
pour étudier de I’effet de diamétre des granulats sur le comportement de béton soumis & haute
température.

Le Béton confectionné est un béton normal de classe C25/30. Avec une consistance plastique.

La composition des bétons étudiés en utilisant la méthode Dreux-Gorisse ; les difféerents
mélanges confectionnés dans notre étude (pour 1 m®) sont présentés dans le tableau 1V.12 :

Tableau IV. 12: Composition d'un métre cube des bétons étudiés.

Classe Granulaire (Kg)
Mélanges | Ciment (kg) | Eau (kg)

0-3 3-8 8-15 15-20 | 15-25
Gl 340.0 224.0 688,28 | 1037,06 - - -
G2 340.0 224.0 717,97 | 1017,64 - - -
G3 340.0 224.0 717,97 | 971,03 - -
G4 340.0 224.0 717,97 | 1017,64 - -
G5 340.0 224.0 702,78 | 1103,78 - -
G6 340.0 224.0 717,97 | 971,03 - -
G7 340.0 224.0 577,96 | 271,60 | 939,19 - -
G8 340.0 224.0 582,22 | 222,30 | 582,22 | 404,31 -
G9 340.0 224.0 585,96 | 223,73 | 585,96 - 406,91

Dans la deuxieme partie une substitution entre les deux types de granulats caractérisés dans la
premiere partie et riche en SiO2 pour le Gr5 et CaO pour le Gr3 a été effectuée, cette substitution
nous permet de déterminer 1’effet de la composition chimique des granulats ; présenté par le

taux de SiOz et CaO qui sont les 2 composants Les plus dominante sur la composition chimique

KESSAL.O 52



CHAPITRE (1V) : MATERIAUX MATERIELS ET ESSAIS

des granulats; sure les caractéristiques physico-mécaniques des bétons soumis a haute

températures

Onze meélanges des bétons ont été formulés selon méthode de Dreux-Grorisse [DREU 1998].
Avec le méme rapporte E/C = 0.65 et le méme dosage de ciment = 340kg/m?®. Nous présentons
dans le tableau 1V.13 les compositions retenues des onze bétons étudiés.

Tableau IV. 13: Composition d'un métre cube des bétons étudiés

) _ Eau Classe Granulaire (%)
Mélanges Ciment (kg)
(kg) 0-5 3-8

Bl 340.0 224.0 717,97 971,03 100% G3

B2 340.0 224 716,45 984,30 90%Gr3+10%Gr5
B3 340.0 224 714,93 997,58 80%Gr3+20%Gr5
B4 340.0 224 713,41 1010,85 70%Gr3+30%Gr5
B5 340.0 224 711,89 1024,13 60%Gr3+40%Gr5
B6 340.0 224 710,37 1037,40 50%Gr3+50%Gr5
B7 340.0 224 708,86 1050,68 40%Gr3+60%Gr5
B8 340.0 224 707,34 1063,95 30%Gr3+70%Gr5
B9 340.0 224 705,82 1077,23 20%Gr3+80%Gr5
B10 340.0 224 704,30 1090,50 10%Gr3+90%Gr5
B1l1l 340.0 224.0 702,78 1103,78 100% Gr5

IVV.3.2.Fabrication et conditionnement des éprouvettes

Nous allons exposer la méthodologie des expériences menées sur les différents types de bétons
confectionnés dans notre étude. Ces techniques expérimentales seront menées conformément
aux normes en vigueur. Le protocole des étapes de fabrication de béton est le suivant :

e Correction de la quantité d’eau a introduire dans le malaxeur en utilisant un étuvage des

granulats a une température de 105°C.

e Le malaxage selon la norme NF EN 12390-2.

e Mesure I’affaissement au cone d’Abrams (Slump test)

e Coulage des bétons frais dans les moules en deux couches. Chaque couche est vibree

pendant 20 secondes.
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1VV.3.3.Mode de conservation et durcissement :

¢ Nous avons conservé les éprouvettes dans leurs moules pendant les premiéres 24 heures
dans une ambiance a 20°C 2. Le degré d’humide du milieu de conservation a une
influence importante sur la résistance du béton [DREU 1998].

e Apres démoulage, elles sont conservées dans un bac d’eau (température 20°C et une
humidité de 100%) jusqu’au moment de 1’essai. Ces derniers sont réalisés a 7, 14 et 28

jours.

V.4, Cycle chauffage /refroidissement

Les éprouvettes de béton et les échantillons de granulats subissent un pré-séchage en étuve a
60°C jusqu’a stabilisation de leur masse (la différence entre deux pesées espacées d’un moins
24 heures, était de I’ordre de la résolution de la balance utilisée pour réaliser des observations).
La température de 60°C a été choisie afin d’évaporer le maximum d’eau libre présent dans le
béton. Pour éviter le risque de I’éclatement des éprouvettes dans le four.

Les cycles des chauffage/refroidissement imposés pour le traitement thermique des éprouvettes
et les échantillons de granulats composés d’une phase de montée en température avec un pas
de 1C°/min, une deuxieme phase de stabilisation a température constante d’une heure pour
chaque palier de 400-550-650-800°C et une troisiéme phase de refroidissement jusqu’a la

température ambiante.

Les consignes de température choisies correspondent au début de la décomposition de la
(décarbonatation) des granulats calcaires selon [Homa 1986] a 400°C et aussi au expansion
significative (entre 400°C et 600°C), la transformation du quartz o en quartz B qui apparait
progressivement entre 500°C et 650°C, Entre 600°C et 800°C, il est observeé une plus
importante perte de masse des bétons de granulats calcaires en lien avec le départ du CO2 [Kodu
2003] [Xiao 2006] [Ario 2007]

Figure IV.5 présentes les évolutions de la température en fonction du temps pour les 4 cycles

étudiés
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Figure IV. 5: Cycle chauffage/ refroidissement.

Les cycles de chauffage-refroidissement sont réalisés dans un four électrique programmable de

dimensions 65x45x45 cm (Figure IV.6) dont la température peut monter jusqu’a 850°C.

Figure IV. 6: Four a moufle

1V.5. PROCEDURES EXPERIMENTALES :

IV.5.1. La Résistance mécanique :

L’essai pour détermine les résistances mécaniques ont été effectuée apres la phase de refroidissement
sur 3 éprouvettes intacte au minimum.
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IV.5.1.1. Larésistance a la compression (NF EN 12390-4)

L’essai de compression est mené sur des éprouvettes de forme cubiques normalisée (10*10*10
cm) pour la partie de I’Influence de diamétre des granulats et (4*4*16 cm) pour les bétons
confectionne pour afin de déterminer ’effet de la nature minéralogiques et morphologues des
granulats sur le béton soumis a haute température.
L’essai a pour but de connaitre la résistance a la compression. L’éprouvette étudiée est soumise
a une charge croissante jusqu’a la rupture.
Le protocole des étapes de cet essai est le suivant :
e L’¢prouvette, une fois rectifiée doit étre centrée sur la presse d’essai avec une erreur
inférieure a 1% de son diametre.
e La mise en charge doit étre effectuée a raison de 0.5 MPa avec une tolérance de £ 0.2
MPa.
e La charge de rupture est la charge maximale enregistrée au cours de 1’essai.
e La résistance a la compression est le rapport entre la charge de rupture et la section
transversale de I’éprouvette [DREU 1998]

Rc =F/S
Rc: résistance a la compression (MPa).
F : la charge de rupture (N).
S : section de 1’éprouvette (mm?).
Les essais pour détermine La résistance a la compression ont été effectué utilisant deux types
de presse hydraulique (Figure IV.7) .pour les éprouvettes 10*10*10 la presse utilisée répond
aux normes EN 12390-4, de 3000 kN comporte deux parties une unité de commande et une

deuxiéme de pression : ou on met I’éprouvette d’essai

Pour les éprouvettes 4*4*16 L’essai est effectué sur les demi-prismes obtenus dans I'essai de
flexion, ils sont écrasés en compression sur les faces latérales de moulage sous une section de
40 mm x 40 mm. Les prismes sont testés en compression simple a 1’aide d’un dispositif

specifique figure IV.7 suivant la norme EN 196-1.
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Figure V. 7: Dispositif de mesure des propriétés mécaniques en compressions

(1) pour les éprouvettes 10*10*10 a gauche
(2) pour les éprouvettes 4*4*16 a droite

IV.5.1.2. La résistance a la flexion : [NF EN 12390-5] :

Les éprouvettes confectionnés pour cet essai sont des éprouvettes prismatiques (4x4x16) cm?.
Cet essai permet de déterminer I’effet de la nature morphologique et minéralogique des
granulats d’une part ; et la composition chimique des granulats de 1’autre, sur la résistance
mécanique a la flexion des bétons soumis a haute température. Le protocole suivi est celui de
la norme NF EN 12390-5.

Le bati et I’échantillon sont installés au centre de la presse. Au cours de ’essai, la presse est
programmeée et pilotée en force a une vitesse de 10 N/s.

L’échantillon subit une force qui est répartie linéairement sur la face supérieure. La repartition
des contraintes est lin€aire dans 1’échantillon, la contrainte de traction étant maximale en face
inferieure et pour une certaine valeur de contrainte, il y a rupture de I’éprouvette.

- La presse enregistre au cours de 1’essai la force (Fr) en (N) et le déplacement de sa traverse en

[mm]. Lors du dépouillement de 1’essai, la résistance a la traction par flexion(R¢) est déterminée
grace a 1’équation :

R¢= (1,5%FsxL)/b3
Ou:
e Ry:larésistance a la flexion en MPa.
e Fs: c'est I'effort maximal de compression en (N).
e L :ladistance entre les appuis du bati de flexion en (mm).

e b :largeur du prisme en (mm).
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Figure 1V. 8: Dispositif de mesure des propriétés mécaniques a la flexion.

1VV.5.2. Mesure de la Perte de masse

Durant I’échauffement, la masse du béton et des échantillons de granulats sont soumise a une
variation due a I’évaporation d’eau et a des réactions chimiques au sien de béton et des

granulats.

La perte de masse a été calculée par rapport a la masse initiale des d’éprouvettes intact (certaines
éprouvettes ont ét¢ endommagées par des phénomenes d’écaillage et/ou d’éclatement). La perte

de masse est exprimée en pourcentage est obtenue par la formule suivante :

mj —mi
m=——7—x100%
mi

Avec :

m; —masse initiale de I’échantillon avant de le mettre dans le four [g]

m; — la masse de I’échantillon refroidi apres le cycle de chauffage-refroidissement
m — perte de masse [%]

Les pesées ont été effectuées avec une balance de résolution de 0,1g pour les éprouvettes de
béton (4*4*16) et de 1g pour les échantillons de de béton (10*10*10).

Nous utilisons la méme équation pour calculer la perte de masse des granulats avec une balance
de résolution de 0,1g
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1VV.5.3.L’Absorption capillaire NF P18-364 :

L’absorption d’eau par capillarité¢ d’une éprouvette de béton est directement li¢e a la taille et
forme des pores, ainsi que la connectivité du milieu poreux.

Le principe est que lorsqu’un milieu poreux a 1’état sec est mis en contact avec de ’eau, le
fluide non mouillant (air) qui remplissait les pores est déplacé par le fluide mouillant (eau) sans
qu’une pression extérieure soit appliquée [BECK 2003].

Le principe de cet essai consiste a placer la surface inférieure d’une éprouvette de béton dans 1
cm d’eau (Figure IV.9) et de mesurer la variation de masse de 1’échantillon au cours de temps.

Les essais ont porté sur des éprouvettes prismatiques 4x4x16 cm?

Les éprouvettes sont préalablement séchés a 105 °C jusqu’a stabilisation du leur masse
(variation de masse est inferieur a 0.01%) pour les témoins ; pour les éprouvettes soumis aux

cycles de chauffage refroidissement utilises directement sont séchage.

Les faces latérales sont recouvertes d’aluminium étanche come présentes dans la figure V1.9
La masse d’eau absorbée a été déterminée par pesées successives des éprouvettes aux échéances
des 0, 5, 10, 15, 30, 45, 60, 90, 115, 120 mn avant chaque pesée, la face de I’éprouvettes en
contact avec I’eau est essuyée avec un chiffon humide afin d’éliminer la pellicule d’eau

superficielle retenue a la sous face de 1’éprouvette.

Figure IV. 9: Dispositif de mesure I’absorption capillaire.
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IV.5.3.1. Le coefficient d’absorption a I’échéance T en (Kg/m?)

Avec la variation de la masse par unités de surface déterminée par la relation

Q= Mt — Mo/A

Qt: Le coefficient d’absorption a I’échéance T en (Kg/m?)
Mt : masse de I’échantillon a I’instant t (en kg)
Mo : masse de I’échantillon apreés stabilisation du poids (aprés 1’étuve) .

A : section de I’échantillon en contact avec 1’eau (en m)

Le coefficient d’absorption par capillarité (At) est la pente de la partie linéaire de la courbe

obtenue par le tracage de la variation de la masse par unités de surface en fonction de la racine

carrée du temps (t).

Le coefficient d’absorption d’eau par capillarité (A:) est ensuite déterminé par la relation :
A= AQ/ANt

IV.5.4. Analyse microstructurale :
IV.5.4.1. Analyse élémentaire par fluorescence X

Les caractéristiques chimiques principales des granulats sont réalisées par fluorescence des
Rayons X et des mesures de perte au feu sont aussi effectuées.

La spectrométrie de fluorescence X est une méthode d’analyse chimique élémentaire c'est-a-
dire qu’elle nous permet de déterminer les concentrations en éléments purs. Cependant, les
éléments sont souvent présents sous la forme de composés. 1l est donc souhaitable de connaitre
les pourcentages de ces composés plutdt que d’éléments comme c’est le cas de la détermination
de la composition chimique et minéralogique des granulats. Cette concentration en composés
est calculée, en général par le logiciel d’analyse, a partir des concentrations en élément et des
formules chimiques.

Cette analyse a été faite au sien de laboratoire d’analyse chimique de cimenterie de Ain el-Tota
selon la norme NF EN 1744-1/IN1.

IV.5.4.2. Analyse minéralogique par diffraction aux rayons X (DRX) :

Afin d’¢étudier les modifications minéralogiques des échantillons des granulats des bétons avant
et aprés 1’exposition a haute température, la diffractométrie des rayons X (DRX) permet de
quantifier les phases cristallisées présentes dans ces échantillons. La méthode permet ainsi

clairement de distinguer les phases amorphes des produits cristallises.
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Figure IV. 10: Vue d’ensemble du diffractométre de I’université de Biskra.

Pour réaliser les essais diffraction aux rayons X, nous avons pris des échantillons des granulats
avent et apres 1I’exposition a haute température. Pour obtenir des grains de diametre inférieur a
50 um Les échantillons ont été bien broyés et tamises. L’échantillon retenu pour analyse est
placé dans des porte enchantions en plastique et mise en place dans I’appareil. Ils sont analysés
avec un appareil Avance D8 de Bruker. Figure 1V.10

Les diagrammes présentés dans notre étude ont été collectés sur un intervalle angulaire compris

entre 6 et 66°, avec un temps d’acquisition de 1.5 s par point. Le pas d’acquisition choisi est de
0,025°.

IVV.5.5. Observation au microscope polarisant :

Le microscope polarisant est un outil d’observation de lames minces des échantillons
(caractérisation pétrographique des granulats) et les changements dans granulats dans les bétons
confectionnes et soumis a haute température), cette technique utilisé pour déterminer la nature,
la distribution dans I’espace et le mode de formation des minéraux présents dans I’échantillon,
Et aussi pour identifier les minéraux constitutifs des granulats, et permet également la
description de la texture du matériau.

Le principe de fonctionnement de microscope polarisant (figure 1VV.11) repose sur l'utilisation
de lumiere passant a travers deux polaroids orientés perpendiculairement I'un par rapport a
l'autre (I'analyseur et le polariseur sont orientés a 90 I'un par rapport a l'autre). On place une
lame mince (section de minéral) entre polariseur et analyseur. Les minéraux polarisent la
lumiere selon ces caractéristiques. Les teintes de polarisation sont alors des couleurs
artificielles ; nous pouvons identifier les compositions minéralogiques de granulats en utilisant

le microscope optique polarisant Olympus BX 50 au laboratoire de géologie universite de Sétif
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Afin de réalise une lame mince une éprouvette est taillée a la scie pour obtenir un
parallélépipede collé sur la face d’une lame de verre et dépolie avec de la résine puis est mise
sous presse. L’échantillon est amené ensuite a une épaisseur d'environ 40 micrométres avec la
rectifieuse a meule. Les lames minces ont été préparés au niveau de ’ORGM (I'Office National

de Recherche Géologique et Miniére, wilaya de Boumerdes)

Figure IV. 11 Le microscope polarisant
IV.5.5.1. Préparation des lames mince :
Pour les observer au microscope, il est nécessaire de réaliser une préparation de trés faible
épaisseur appelée lame mince. Sa fabrication passe par trois étapes principales : le sciage

d’éprouvette, le collage d'un échantillon sur une lame de verre, la réalisation de la lame mince

proprement dite par usure de I'échantillon.

1- Le sciage d’éprouvette :

Il est réalisé a I'aide d'une scie circulaire diamantée. Deux coupes paralléles espacées d'environ
1 cm permettent de détacher une plaque de béton dans laquelle on découpe enfin un fragment

ayant une taille d'un morceau de sucre.

2- Le collage sur lame de verre :

L'une des faces du "morceau de sucre” est aplanie a lI'aide d'un tour a plateau horizontal par
usure avec un abrasif. Cette face rectifiée est alors collée sur une plaque de verre par du "baume

du Canada.
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3- La réalisation d'une lame mince :

Figure V. 12: Préparation des lames mince.

Le fragment de béton collé sur la lame est & nouveau découpé a la scie diamantée pour réduire
son épaisseur a 2 mm environ. Il faut ensuite amincir encore cette section par usure sur le
plateau du tour a I'aide d'abrasifs. En fin d'opération, le technicien contrdle avec un microscope
polarisant le parallélisme des faces et I'épaisseur de la préparation qui doit étre de 30 um. A
cette épaisseur, la plupart des minéraux sont transparents a la lumiere et ils peuvent étre étudiés

sous un microscope. On recouvre enfin la préparation par collage d'une lamelle protectrice.

IVV.5.6.Analyse au microscope a balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage est une technique d’observation de la matiere utilisant
un faisceau d’€lectrons apres avoir mis sous vide I’échantillon. Les électrons primaires, issus
du canon a électron, frappent la surface de 1’échantillon ; ils sont diffusés de maniere ¢élastique

et inélastique, la zone qui influencée prenant la forme d’une poire [FIB 2007].

Le microscope électronique a balayage (MEB) utilisé pour notre étude est un Hitachi S.3400 N
a effet de champ (optique centre, université UBI, Portugal). Le détecteur des électrons
rétrodiffusés est de type Multi chanel Plate permettant de travailler a basse tension (1 kV) et a
haute tension (36 kV), sa résolution est de quelques nanomeétres. Le détecteur des rayons X est
un détecteur SiGe de Oxford Instruments doté d’un systeme d’acquisition Link Isis, sa
résolution est de 0,136 keV. 1l est équipé d’une microsonde EDS pour I’analyse en sélection
d’énergie (figure IV.13). L’identification de la microstructure du béton peut étre réalisée au

MEB a partir de fractures ou de surfaces polies.
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Figure IV. 13: Vue d’ensemble SEM HITACHI S.3400N.

IV.5.7. Le prosimétre par intrusion de mercure

Le prosimetre par intrusion de mercure "Mercury intrusion porosimetry" (MIP), est une
technique puissante, qui peut étre utilisée pour examiner la structure des pores aussi petite que
10 nm. La gamme de taille de pores impliquée dans cette technique est comprise entre 0,001 et
100 um. Dans le MIP, le volume de mercure qui pénétre dans 1’échantillon est mesuré en
fonction de la pression appliquée. L'analyse subséquente est basée sur la loi capillaire régissant
la pénétration du liquide dans de petits pores. En général, les données de pénétration sont
analysées en utilisant I'équation de Washburn. Ceci relie le rayon r des pores (supposé étre

— 2y cosé

cylindrique) a la pression imposée P comme suit : P =
r

Ou est I'énergie interfaciale (tension superficielle) du mercure et est I'angle de contact du
mercure avec le matériau. Les valeurs communes de et (qui supposent des interfaces impliquant
une phase gazeuse ou vapeur) sont 485 mJ m-2 et 140 °. Alors que les pores sont rarement
cylindriques, et le rayon enregistré est celui de I'entrée des pores, I'équation de Washburn est
généralement acceptée comme une méthode pratique d'analyse de ce qui sont normalement des
systemes de pores tres complexes. Le MIP est réalisé comme suit. Aprés avoir préparé
I'échantillon pour le pénétrometre, placer le pénétrometre sur le canal d'essai avec un appareil
de microporosimétrie (Autopore 1V, Micromeritics). Ensuite, en utilisant le logiciel
informatique, l'appareil peut étre lancé pour exécuter une analyse basse pression qui peut
ensuite étre suivie d'un état d'analyse haute pression. Au début de I'analyse basse pression, I'air
est éliminé de I'échantillon pour créer le vide. Le mercure tente alors de remplir l'intérieur de la
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chambre de pénétromeétre et de I'échantillon par un mouvement & basse pression. Cet état est

appelé « Intrusion », apres l'intrusion de mercure a l'intérieur de la structure des pores et
pénétromeétre, I'état suivant est appelé "Extrusion™ que I'appareil essaie d'enlever tout le mercure
a l'intérieur de la structure des pores et pénétrometre. L'ordinateur va recueillir toutes les
données et enregistrer pour le calcul avec I'étape suivante comme I'analyse de haute pression si
nécessaire pour passer a un autre canal de test. L'analyse haute pression utilise la méme
procédure que l'analyse basse pression mais prend moins de temps a effectuer. Apres avoir
terminé les deux états, l'ordinateur calculera I'intrusion cumulée et le volume d'extrusion
cumulé de mercure contre le diamétre de la taille des pores et la pression utilisée. Les données
résultantes sont présentées graphiquement calculées par I'équation de Washburn. Afin de
réaliser les essais de porosimétrie au mercure I’Equipment  Autopore IV, Micromeritics

présente dans la figure 1V.14.

“_ LI

&
e

Figure 1V. 14: Autopore IV, Micromeritics.
IV.6. A quoi sert un plan d’expériences ?

La méthode de plan d’expériences est une approche mathématique permettant de déterminer les
liens entre, le paramétre peut influer sur le phénomeéne étudie, appelé facteur et les grandeurs
physique étudiée appelé réponse. Elle vise aussi bien a comprendre les relations liant la réponse
avec les facteurs ainsi que les facteurs entre eux [STEP 2007].

Les facteurs sont par définition tous les variables contrdlables susceptibles d’influer sur la

réponse observée. Les réponses sont les grandeurs observées par chaque expérience réalisée.
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IV.6.1.Avantages de plan d’expériences

La méthode de plan d’expériences présente plusieurs avantages peut étre résumés par la
devise « obtenir un maximum d’information en un minimum d’expériences » [TINS 2010]

Plus la diminution de nombre d’essais, on peut citer aussi :

e Lapossibilité d’étudier un grand nombre de facteur et détecter les interactions entre eux.
e Une modélisation des réponses étudiées.
e Une précision optimum des résultats.

La méthode des plans d’expériences permet une interprétation rapide et sans équivoque en

fournissant un modele expérimental précis du systéme étudié [FRED 1995].

IV.6.2. Type de plan d’expériences :

I1 existe plusieurs types de plans d’expériences selon le type de facteur et de réponse :

1V.6.2.1. Plans d’expérience pour facteurs qualitatifs :

C’est les plans a base des facteurs directement mesurables a I’aide d’une grandeur physique

(température, masse, dosage en ciment, etc...).

IV.6.2.2. Plans d’expérience pour facteurs quantitatifs :

C’est les plans a base des facteurs 'non directement quantifiables (couleur, type de ciment,

etc...).

1VV.6.2.3. Plans factoriels :

La grande utilisation de ce type de plans d’expériences dus principalement a la simplicité a
mettre en ceuvre, et aussi la rapidité de mettre en évidence l'existence d'interactions entre les

facteurs.

Ces plans permettent I'étude de k facteurs a raison de deux niveaux (une valeur -1 aux valeurs
décrivant la limite basse de chaque domaine de variation ; de méme, la valeur +1 aux limites

hautes).

Toutes les combinaisons possibles entrent tous les niveaux de chaque facteur définissent une

experience, alors pour K factor il faut réaliser 2K essais.

La matrice des essais comporte k colonnes et 2k lignes. Il s’agit de respecter les conventions

suivantes pour construire la matrice des essais :

La premiere ligne de la matrice compris les valeurs —1 (les facteurs a leur niveau bas),
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La premiére colonne de la matrice est obtenue en changeant de signe toutes les lignes

(alternance de -1 et +1).

La seconde colonne est obtenue en changeant de signe toutes les 2 lignes, (alternance de -1 et
+1de 2en?2).

La k-i éme colonne de D est obtenue en changeant de signe toutes les 2k—1 lignes.

1V.6.2.4. Plans fractionnaires ;

Pour un plan d'expérience a deux niveaux, le nombre d'expériences a réaliser augmente avec le
nombre de facteurs prises en compte. Pour k facteurs, le plan comporte 2 expériences a réaliser.
Les plans fractionnaires a deux niveaux sont des plans optimaux, permettant de réduire la
charge experimentale, proposée par un plan factoriel complet, en focalisant sur les effets les
plus intéressants ; trop d'expériences sont donc réalisées d'ou I'idée de diminuer la taille des
plans et donc d'utiliser pour I'étude de k facteurs des matrices d'expériences issues de plan 2%,
22 .. 2KP,
De facon générale, tout plan fractionnaire sera noté « 2k-r », ou r désigne alors le facteur de
réduction appliqué au plan factoriel initial.
La construction d’un plan fractionnaire peut de faire a partir d’une simplification d’un plan
factoriel complet ; cette simplification se paye de plusieurs fagons :
Déterminer I’influence relative des facteurs entre eux et négliger les interactions assez
faibles ; Mais si l'interaction est forte il faudra faire des essais supplémentaires pour
évaluer individuellement I'effet principal d'un c6té et les interactions de l'autre.
Il est préférable d’aliaser avec des interactions d’ordre éleve en priorité. Cela amene a

la notion de résolution

IV.6.2.4.1. Exemple plan fractionnaire

Exemple d’une matrice d’expériences a 3 facteurs a 2 niveaux que 1’on divise en 2 (k=1)
Le Plan complet 23est présente dans le tableau suivant :

Tableau V. 14: Matrices d’expériences d’un plan complet.

Moyenne A B C AB AC BC ABC
1 + - - - + + + -
2 + + - - - - + +
3 + - + - - + - +
4 + + + - + - - -
5 + - - + + - - +
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6 + + - + - + - -
7 + - + + - - + -
8 + + + + + + + +

Dans un plan fractionnaire, les effets principaux sont toujours aliasés avec des interactions.
On constate que la colonne C du facteur correspond aux essais (2, 3,5et 8) est identique a la
colonne de I’interaction AB, ce qui signifie que les effets de C et de AB calculés a partir de ce
plan sont identiques, un contraste apparait donc :

C=AB IC=Ec+ las
Le contraste est la somme de I’effet de C et de I’interaction IAB. Un contraste représente donc
la confusion de deux actions. On peut dire aussi que Ec et lag sont aliasés. La quantité Ic est
appelée aliase ou contraste.
Ainsi, non seulement le facteur C’est aliasé avec l'interaction AB mais le facteur A est aliasé
avec l'interaction BC et le facteur B est aliasé avec l'interaction CA. Néanmoins, il existe trois
colonnes différentes, ce qui veut dire que si les interactions sont négligeables.
La matrice de plan fractionnaire permet d’étudier les effets de 3 facteurs avec seulement 4

expériences au lieu de 23=8 pour un plan complet.

Tableau IV. 15: matrices d’expériences d’un plan fractionnaire.

n° Moyenne A B C
ABC BC AC AB
2 + + - -
5 + - - +
3 + - + -
8 + + + +

1V.6.3.Méthode de Surface de réponse :

D’apres (Frangois RABIER) [RABI 2007]la surface de réponse est une représentation
graphique de la relation liant une réponse quantitative a 2 facteurs quantitatifs continus selon le
modele d’exploration choisi et paramétré a partir des réponses mesurées ¢’est a dire déterminer
d’une fagon quantitative les variations de la fonction réponse vis-a-vis des facteurs d’influence
significative [Goupy 1999] .

La construction d’un plan pour 1’étude de surfaces de réponses nécessite la connaissance des
facteurs d’entrée qui sont influents sur les réponses qu’on souhaite optimiser [DROE 1997].
Historiquement, la Méthode de Surface de réponse s’est appuyée sur 1’'usage de modeles de

nature polynomiale.
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La méthode d’interpolation la plus évidente consiste a utiliser un polynome de degré juste
inférieur au nombre de simulations.

y= Z::gAi,xi
On peut également au lieu d’un polyndme, utiliser une fonction plus « complexe » que 1’on
choisit en fonction du probleme étudié.

y = %26 f (A x)
Ces deux méthodes vont étre combinées pour déterminer une surface de réponses la plus précise

possible.

IV.6.4.L>analyse de variance

L’analyse de la variance est appelée « Analysis of Variance » dans la littérature anglo-saxonne
; son appellation est couramment abrégée en ANOVA' [STEP 2007]

La technique d’analyse de la variance permette de juger si les effets calculés sont significatif
ou non.

D’une fagon générale, en maticre de régression, le principe de ’analyse de la variance est de
subdiviser la variation totale en une composante factorielle relative a I’¢équation de régression
ou au modele utilisé, et une composante résiduelle, la premiere devant étre testée par rapport a
la deuxieme [DROE 1997]. Les composantes factorielle et résiduelle seront mathématiquement
représentées par des carrés moyens, c'est-a-dire des variances.

En particulier, le test de SNEDECOR-FISHER, permet de déterminer si un facteur a des
chances d’étre significatif. Ce test repose sur le calcul de la variance résiduelle (Vr) et de la
variance entre échantillon pour un facteur (VA). Le rapport VA/Vr suit une loi de F (FISHER)
a A etrdegrés de liberté, ou :

Y r? TA;®

vr VA = ddlfacteurA

" ddlresidus
Le test consiste donc a comparer le rapport VA/Vr avec la valeur théorique de la table de

SNEDECOR définie pour des niveaux de significations de 5% et 1%.
Ces tables se trouvent dans de nombreux ouvrages statistiques. Si F expérimental

(VA/Vr) est supérieur a F théorique (table), alors 1’effet est significatif.

IV.6.4.1. Calcul du carré moyen des facteurs et des interactions

La variance des facteurs s’obtient en calculant la somme des carrés des écarts (SCE) que 1’on
divise par le nombre de degré de liberté (ddl) associés au facteur f considére.

* Pour les facteurs :

Le nombre de ddl associés a un facteur f correspond a son nombre de modalité (nombre de
valeurs distinctes que 1’on prend lors de la réalisation du plan) minoré de 1, soit :
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ddl f=Nnf-1

Avec Nn f le nombre de modalité du facteur f.

La somme des carrés des écarts associés au facteur f vaut :

an erf

SCEf = YfZ(EfI fNnf)> = YfE(}TI —-y)?
i=1 i=1
Avec :

— 1 .
y= NZ}Llyi La moyenne de réponses.

N . .
Ye= o Le nombre d’expériences pour lesquelles le facteur f prend un de ses Nng niveaux.
f

¥ la moyenne des réponses observées pour les expériences ol le facteur f prend son i ™ niveau.
* Pour les interactions :

Le nombre de ddl associés a une interaction de facteur correspond au produit des ddl des
facteurs mis en jeu dans cette interaction, soit :

ddl ¢ ... i= ddl £x ddlg x...x ddl;

Pour les interactions mettant en jeu 2 facteurs f et g, la somme des carrés des écarts vaut :

Nn; Nle

S _ _ N2
SCEpg = 5ngZ(yu —N—Y +3’)

i=1 j=1

AVec :

N
F9" NnsNny
Le nombre d’expériences pour lesquelles le facteur f prend un de ces Nnf niveaux et lorsque le
facteur g adopte un de ces Nng niveaux,
¥,, lamoyenne des réponses observées pour les expériences ou le facteur f prend son i*™ niveau
et ou le facteur g prend son jeme niveau,
La généralisation aux interactions d’ordre supérieur se fait de la méme fagon. Par exemple pour

une interaction d’ordre 3 mettant en jeu les facteurs f, g et |, on aura :

Nn; Nnj Nny

_ _ _ _ _ _ _ N2
SCEfgl = Q)fngZZ(yul TN Y, Vi =Yy —Yu— Y _y)

i=1 j=1k=1

On déduit alors la valeur des carrés moyens, associés au facteur ou a 1’interaction considéré(e)

X, comme étant :
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_ SCE,
 ddl,

CM,

Pour 2 facteurs on peut écrire la décomposition suivante :
Vij=3=G-N+@G -9+ -%-5+7)
On réalise alors une somme sur i et j, des deux cotés de 1’égalité mis préalablement au carré.

La somme se fait ainsi sur les niveaux de tous les facteurs. On aboutit alors a I’équation de

variance, démontrant I’additivité des sommes des carrés des écarts (membres de droite) :

Nn; Nn;

SCE.= Y Y (yy =)' = ) SCE,

i=1 j=1
Avec :

SCEt la somme totale des carrés des écarts ;
SCEXx la somme factorielle des carrés (x désignant un facteur ou une interaction).

Enfin notons la relation donnant entre autre la valeur de ddlt (le nombre total de degrés de

liberté)
ddl, = z ddl; + z ddl;;

facteur int eraction

On a donc également additivité des degrés de liberté.

1IVV.6.4.2. Calcul de la variance résiduelle

Lorsqu’il existe une erreur expérimentale non nulle, I’équation de variance fait apparaitre un

nouveau terme appelé communément variance résiduelle (SCEr) :

SCE, = z SCE, + SCE,

C’est a cette variance résiduelle SCEr que les SCEx sont comparés afin de determiner les
caractéres significatifs des facteurs et des interactions x. La variance résiduelle est un point de
comparaison. Elle doit traduire une variation des valeurs de réponse, dont I’amplitude est
arbitrairement considéree comme faible. Tout facteur influent doit donc posséder des
caracteéristiques fortement différenciées de celles de cette composante.

Dans le cas des expérimentations réelles, la variation résiduelle est prise comme étant un
estimateur de la variance expérimentale, qui traduit la variabilité inhérente des résultats sur
plusieurs réalisations d’expériences identiques. L’utilisation d’expériences virtuelles exclut

donc cette possibilité [STEP 2007].
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La variance résiduelle est le plus souvent calculée comme étant la somme des carrés des résidus,
i.e. des écarts entre les réponses mesurées (y) et les réponses correspondantes, calculées grace

au modéle (Ymod) [SCHI 1998] .
N

SCE- = " (v( ) = Ymoa( X))
i=1
Avec ix le vecteur des coordonnées du iéme point d’expérience du plan.
Le nombre de degrés de liberté ddIr associé vaut N-p. On comprend en effet que les résidus
n’existent que grace aux N-p (>0) experiences réalisées en plus des p simulations absolument
nécessaires au calcul des p coefficients du modele.

On calcul alors un carré moyen résiduel tel que :

N
SCE, 1 -~ e
M =a, =N —p Z, (Y(X) = ¥moa( X))

Calculer le SCEr de cette facon permet, en définitive, de tester le caractere significatif des
facteurs et des interactions et dans le méme temps d’évaluer la qualité du modéle utilisé (ymod)
[STEP 2007].

Cette solution n’est pas applicable dans le cas de plans saturés. Dans ces cas précis, certains
auteurs [DROE 1997] ,[GOUP 1996] et [SAPO 1990] proposent la construction de la variance
résiduelle a partir des interactions dont les variances (carrés moyens) sont les plus faibles ; leurs

valeurs devant étre du méme ordre de grandeur.

IV.6.4.3. Tableau d’analyse de la variance

Le tableau de variation donne un résumé des calculs effectués pour I’analyse de variance.

Tableau IV. 16 : Tableau d'analyse de variance de screening

Somm
Source e des Conclusio
de ddl | carrés | Carrés moyens Fobs Fecrit 0
variation des
écarts
SCE, CM,/CM, Source
influente
Facteur k | ddly CM, = SCE, /ddl, ?
SCEk CMk/CMr Fl_a/z(ddlxl ddlr Fobs >
Fecrit ?
Interactio | 9dlrg | SCEgg
nfg... | ... | CMg; = SCEg,/ddlgf CMy,/CM,
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Variation
résiduelle ddl, | SCE, | CM, = SCE,/ddl,

Totaux | ddl; | SCE;

Le tableau d’analyse de régression permet d’établir le coefficient de détermination R? & partir
de la relation suivante :

_SCM _ SCE
~ SCT =~ SCT
Ce coefficient traduit la contribution du modéle dans la restitution de la variation de la réponse

RZ

observée. Par définition, le coefficient de détermination appartient a I’intervalle [0, 1].

En présence de plusieurs variables explicatives, ce qui est généralement le cas dans 1’analyse
des résultats d’essais, il faut impérativement éviter d’utiliser le coefficient de détermination R2
pour estimer la qualité descriptive du modé¢le. Il faut recourir a I’utilisation du coefficient de

détermination ajusté R2ajusté :

SCE

N-p
Rijuse = 1 — —pp-

N—-1

Si le nombre d’expériences est égal au nombre d’inconnues du systéme, le coefficient R2 sera
toujours égal a 1. C’est pour éviter cela que le coefficient de détermination R? ajusté a été
introduit. Ce coefficient est défini comme la différence a 1 du rapport entre le carré moyen des
écarts des résidus et le carré moyen des écarts experimentaux.

Plus les valeurs de R? et RZ ajusté sont proches de 100%, plus la qualité descriptive du modéle
est satisfaisante [GOUP 1996].

1v.7. Présentation de JIMP

Le logiciel IMP est un logiciel de statistiques mis au point par la division JMP de l'institut SAS.
En 1989, SAS a lancé la premiére version du logiciel de découverte statistique JMP, destiné a
la visualisation et a I'analyse interactive des données sur le poste de travail.

JMP est utilisé dans des applications telles que le plan d’expérience, Six Sigma, le controle de

qualité, I’ingénierie, la conception d’expériences et la recherche scientifique.
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V.4, Conclusion

Cette etude nous a permis de mener une caractérisation mécanique et physico-chimique des
différents granulats utilisés.

Le programme expérimental a pour objectif d’étudier I’influence macroscopique, misoscopique
et microscopique des caractéristiques des granulats sur le comportement des bétons soumis a
haute température. Pour cela, nous nous sommes donc appuyés sur des formulations en ne

modifiant que le type de granulats.
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EFFET DE LA NATURE MINERALOGIQUE DES GRANULATS

¥.1.Introduction

Ce chapitre porte sur 1’étude de I’influence de la composition minéralogique des granulats sur
le comportement de béton a haute température. 5 types de granulats de difféerent natures
minéralogiques sont testées. Les granulats étudiés sont ceux présentés au chapitre 2. Pour
chaque type de granulat, nous avons déterminé ’effet des sollicitations thermiques sur les
comportements physico-mécaniques de béton confectionné a base de different type de

granulats.
Pour chaque nature de granulat, nous avons réalisé sur le béton les essais suivants :

- Des essais mécaniques (résistance mécanique a la compression et a la flexion)
- Des essais physiques (perte de masse et absorption capillaire).
Une corrélation entre la perte de masse des granulats et des bétons a été effectuée afin de voir

I’effet de ces granulats sur le comportement de béton vis-a-vis a la haute température.

L’objectif de cette partie expérimentale est de contribuer a la compréhension de I’influence des
modifications induites sur les granulats sous une sollicitation thermique (400, 550, 600 et
800°C) sur le comportement physico-mécanique du béton.
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V.2.Résistance a la compression

Les résultats de la résistance en compression résiduelle et relative (en pourcentage et normalisée
par rapport a la valeur initiale obtenue a la température ambiante) pour les 5 types de bétons

étudiés sont présents dans tableau V.1.

Tableau V. 1: Résistances résiduelles et relatives en compression du béton.

G1 G2 G3 G4 G5
Rc (MPa) 3458 | 38,24 32,12 34.17 33,61
1’éch21\1/?fgtmen | Ecarttype 058 | 1,18 094 | 136 | 062
Rr (%) 100 100 100 100 100
Rc (MPa) 3427 | 38,14 28,74 33,72 40,72
400°C Ecart type 2,38 2,37 1,92 1,57 1,97
Rr (%) 99,09 | 99,72 89,49 98,67 | 121,16
Rc (MPa) 30,03 | 33,93 21,59 27,01 28,75
550°C Ecart type 1,80 1,00 0,48 0,96 4,04
Rr (%) 86,83 | 88,71 67,21 79,05 85,53
Rc (MPa) 29,53 | 21,96 22,40 24,08 23,63
650°C Ecart type 2,40 1,41 0,65 2,37 1,29
Rr (%) 8539 | 57,41 69,73 70,46 70,31
Rc (MPa) 19,74 | 11,70 11,80 17.56 10,51
800°C Ecart type 2,00 0,95 1,83 2.03 2,42
Rr (%) 57,08 | 30.58 36,74 51,39 31,27

Rr =(Rc(T)* /Rc25)x100%: résistance résiduelle relative en compression

La figure V.1 montre I'évolution de la résistance résiduelle (1) et la résistance residuelle relative

(2) en compression en fonction de la température et du type de granulats.

D’apres la figure V.1, on peut distinguer deux plages ; la premiere est comprise entre la
température ambiante (25°C) et 400°C, la deuxiéme varie entre 400°C a 800°C.

Dans la premiére plage, on peut noter une Iégere diminution de résistance a la compression
comprise entre 0.28% et 1.33 % pour les mélanges G1, G2 et G4. Pour le mélange G3 la perte
est égal a 10.52 %, par contre on peut observer un gain de résistance de 21.16% pour le mélange
G5 (béton avec les granulats siliceux); cette augmentation a été expliquée par plusieurs
hypothése; selon [DIAS 1990] le départ de I’eau favorise une augmentation des forces de liaison
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entre les hydrates ; ce qui justifie le gain de la résistance en compression observé; d’autre part,
le départ de I’eau attribue une augmentation des forces entre les particules du gel de C-S-H
(forces de Van Der Waals) ce qui explique encore le gain de résistance selon [BEHN 2008] .
Les travaux menés par [KALI 2001] ont montrés que la vapeur d’eau participe a I’établissement
des pressions internes qui jouent un réle de précontrainte et par ceci aide a une augmentation

de la résistance a la compression aux alentours de 400°C.
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Figure V. 1: Evolution de la résistance en compression des bétons en fonction de la
température de chauffage, 1) valeur de résistance résiduelle relative ; 2) valeur de résistance
résiduelle.

Au-dela de 400°C, le rapport de la résistance mécanique a la compression en fonction de la

température est quasi linéaire ;

Cette diminution est due principalement a la décomposition de la portlandite en eau et en chaux
libre [NOUM, 1995] ; [ALAR 2005] ; [MESS 2015] ; Selon la réaction suivante :

Ca (OH),—CaO + H20
Ce qui provoque pour tous les mélanges une augmentation de la porosité et par conséquence

une diminution de la résistance mécanique a la compression.

Entre 550°C et 650°C le G5 (béton avec les granulats siliceux) ; la résistance a la compression
décroit plus rapidement ; ca peut étre expliquée par le clivage des silices et aussi par la
transformation du quartz o en quartz f a 573°C accompagnée par une augmentation du volume
des granulats siliceux.

Pour le melange G1 ; on peut observer, entre 650 et 800°C, une perte de résistance la plus
importante pour les granulats calcaires ; due a la décomposition endothermique du calcaire.
L’équation de cette décomposition est présentée ci-dessous :

CaCO3 — CaO + CO2
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Les mémes observations ont été obtenue par [Kodu 2003], [Xiao 2006], [Ario 2007], [Alon
2004].

V.3. Résistance résiduelle en flexion

Le béton n’est pas normalement congu pour résister a des efforts de flexion, mais ce type
d’effort entraine des fissures dans la structure du béton ; alors la connaissance de la résistance

a la flexion permet d’estimer la charge qui entrainera ces fissurations.

Le tableau V.2 présente les résistances résiduelles en flexion résiduelle et relative (en
pourcentage et normalisée par rapport a la valeur initiale obtenue a la température ambiante)

pour les 5 types de bétons étudiés :

Tableau V. 2: Résistances résiduelles a la flexion des bétons étudiés.

G1 G2 G3 G4 G5
Rr (MPa) | 7,20 8,06 7.38 8,33 6,33
oot | Ecarttype | 0,05 0,28 0,33 0.21 0,07
Rrr (%) | 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00
Rr(MPa) | 6,49 7,07 4,78 5,72 5,75
400°C Ecart type | 0,45 0,14 0,18 0,41 0,27
R (%) | 9004 | 87,73 6481 | 6869 | 90,93
Rr(MPa) | 6,28 6,39 4,65 5,30 4,23
550°C | Ecarttype | 0,11 0,41 0,38 0,09 0,79
R (%) | 8721 | 79,29 6302 | 6357 | 66,84
Rr(MPa) | 5,38 4,45 3,60 4,01 283
650°C | Ecarttype | 0,31 0,23 0,17 0,13 0,20
Rir (%) | 7468 | 5522 4880 | 4813 | 44,67
Rr(MPa) | 388 223 1,97 3.40 1,09
800°C | Ecarttype | 0,63 0,13 0,09 0,42 0,06
R (%) | 5383 | 27,59 2671 | 4079 | 17.25

R =(Rf(T)* /Rc25)x100%: résistance résiduelle relative en flexion.

D’apres la figure V.2, la résistance a la flexion diminue linéairement avec 1’augmentation de la
température pour tous les melanges, cette relation est due principalement aux réactions et

transformations chimique qui se déroule au sein du béton.
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A 400°C ; nous pouvons observer que la résistance en flexion des bétons G1, G2 et G5 (la

diminution de résistances est 1’ordre de 10%) est meilleur que celle des bétons G3 et G4 (la

diminution est de 1’ordre de 35%).
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Figure V. 2: Evolution de la résistance en flexion des bétons en fonction de la température de
chauffage, 1) valeur de la résistance résiduelle relative, 2) valeur de la résistance résiduelle.

De 400 a 650°C, le béton de granulat siliceux (G5) ; montre une accélération de la perte de
résistance en flexion (45% environ de sa résistance initiale) par rapport aux autres bétons, cette
diminution peut étre expliquée par la fissuration provoquée par l'augmentation du volume total

des granulats siliceux avec la transformation du quartz o en quartz 3 a 573°C.

A 800°C, la résistance en flexion du G5 (le béton de granulat siliceux) n’est plus égale qu’a
17.25% de sa résistance initiale. Les G2 et G3 ont une perte d’environ 27 %, par contre les
mélanges G1 et G4 présente la meilleure résistance en flexion qui est supérieur a 40 % pour le
G4 et a 53 % pour le G1.

V.4.La perte de masse des bétons :

Durant le chauffage, des transformations physico-chimiques au sein de béton provoquent une
perte de masse, Les valeurs de la perte de masse et de I'écart type pour les 5 types de granulats
sont listées dans le tableau V.3.

Tableau V. 3 : Valeurs de la perte de masse moyenne et de 1’écart type pour les bétons soumis
a haute température.

Gl G2 G3 G4 G5
Perte de masse % 1,47 1,58 1,32 1,55 0,90
400°C -
Ecart type 0,01 0,14 0,08 0,04 0,37
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Perte de masse % 2,33 2,64 2,58 2,15 2,59
550°C
Ecart type 0,01 0,03 0,01 0,02 0,67
Perte de masse % 2,74 2,88 2,70 2,64 2,91
650°C -
Ecart type 0,27 0,18 0,01 0,01 0,01
Perte de masse % 5,08 6,99 5,24 3,59 6,50
800°C -
Ecart type 0,32 0,17 0,07 0,12 0,35

La figure V.3 présente la perte de masse des bétons sous ’effet de la température pour les 5

bétons confectionnés.

perte de masse (%)

temperature ('C)

Figure V. 3: Evolution de la perte de masse des bétons en fonction de la température
de chauffage

Jusqu’a 400°C, la perte de masse est trés similaire pour tous les bétons d’environ 1.5% sauf
pour le béton G5 (béton avec des granulats siliceux) qui présente une perte de masse de 1’ordre
de 0.9% ; cela peut étre lié au départ de I'eau adsorbée ainsi que I'eau structurelle des groupes
Silanol (Si-OH) [BROD 2010].

Entre 550°C et 800°C, la perte de messe augmente rapidement pour tous les mélanges, Cette
perte est due a la décarbonatation des granulats calcaire (pour les bétons confectionnés avec des
granulats calcaire), le CO: et d’autres gaz s’échappant du béton pendant 1’échauffement [ROBE
2009].

V.5.La perte de masse des granulats :

Les valeurs des pertes de masse sont mesurées sur au moins 10 grains de graviers intacts soumis
a haute température ; Les valeurs moyennes de la perte de masse et de 1’écart type des différents

types de granulats sont regroupées dans le Tableau V.4.
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Tableau V. 4 : Pertes de masse des différents types de granulats.

G1 G2 G3 G4 G5
Perte de masse % 0,43 0,66 0,12 0,08 0,51
400°C -
Ecart type 0,05 0,08 0,03 0,03 0,05
Perte de masse % 0,69 1,00 0,26 0,09 0,76
550°C -
Ecart type 0,07 0,09 0,03 0,02 0,081
Perte de masse % 1,11 1,70 0,84 0,42 1,21
650°C -
Ecart type 0,08 0,017 0,017 0,015 0,049
Perte de masse % 12,49 31,60 14,59 9,58 24,59
800°C
Ecart type 0.308 0.500 0.904 0.349 0.573

Les variations des pertes de masse pour les 5 types de granulats étudiées ont été rassemblées

sur la figure V. 4.

perte de masse(%)

650°C

temperature (“C)

Figure V. 4: Evolution de la perte de masse des granulats en fonction de la température de
chauffage.

A 400°C, les granulats siliceux (G5) et les granulats silico-calcaire (G2) (0.51% et 0.66%
respectivement) presente une perte de masse élevée par rapport aux autres types de granulats
calcaire (0.41 pour G1, 0.12 pour G3 et 0.08 pour G4). Cette perte est due principalement aux
structures plus poreuses des carbonates des granulats silico-calcaire par rapport aux autres types
de granulats.

A 550°C, les granulats calcaire (G1, G2 et G4) présente une perte de masse plus faible (0.69%,
0.26% et 0.09% respectivement) que la perte de masse des granulats siliceux et silico-calcaire.

Cette derniére présente la plus grande perte (1% de leur masse initiale).
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Entre 650°C et 800°C, une perte de masse considérable pour tous les types de granulats due a

la décarbonatation des calcaires ; la calcite (CaCO3) se transformant en chaux vive (CaO) suite

au départ du CO2 pour les granulats calcaire et silico calcaire.

V.6. Corrélation entre la perte de masse de béton et les granulats :

La figure V.5 représente la corrélation entre la perte de masse du béton et c’elle des granulats.
Les résultats expérimentaux montrent que la perte de masse de béton augmente avec la perte de

masse des granulats (%). Une bonne dispersion a été remarquée avec un coefficient de
corrélation R2 égale a 0.90.

y =-0,0035x2 + 0,2694x + 2,0014
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Figure V. 5 : Corrélation ente la perte de masse de béton (%) et la perte de masse des
granulats.

La corrélation est polynomiale de type :

Perte de masse de béton = a (Perte de masse de granulats) 2 + b (Perte de masse de
granulats) + c.

La corrélation proposée a partir de la présente étude est de la forme :

Y =-0,0035log?x + 0,2694logx + 2,0014
R = 0,9001

D’aprés cette corrélation on peut voir I’effet de la perte de masse des granulats sur la perte de

masse des bétons et par consequence le comportement des bétons a haute temperature.

¥.7. L>absorption capillaire :

La cinétique d'absorption d’eau est présentée par les variations de la quantité d’eau absorbée en

fonction de la racine carrée du temps. Plus le réseau poreau est fin, plus le coefficient
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d’absorption est faible. Les figure V.6 présentent les résultats de la mesure du taux d’absorption
d’eau par capillarité des bétons étudiés et soumis au different cycles de chauffage
refroidissement en fonction de la racine carrée du temps.

Pour tous les mélanges, 1’eau absorbée accrois rapidement pendant les premiers instants.
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Figure V. 6 : Variation du taux d’absorption en fonction de la racine carre du temps pour les
différents mélanges aux different cycles de températures.

D’apres la figure V.6 (témoin 25°C), Il est clair que les 5 types des bétons étudi€s présentes une
variation linaire du taux d’absorption en fonction de la racine carre du temps ; ceci signifie que
ces bétons présentent le méme type de pores : selon la pente de I’absorption (faible ou élevée) ;

on peut déduire la taille des pores (grands ou petit).
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L’absorption capillaire de béton (G5) (a base des granulats siliceuse) est la plus faible en raison

de la faible absorption des granulats siliceux dus a la nature vitreuse de la silice.

Par contre ; on remarque que le mélange (G1) (a base des granulats calcaire) présente une forte

absorption capillaire a cause de la structure poreuse des granulats calcaires.

Aprées I’exposition des éprouvettes a haute température, on a mesuré le taux d’absorption en
fonction de la racine carre du temps. Nous remarquons que 1’augmentation de température
provoque un accroissement de 1’absorption capillaire des différents mélanges étudies.

Tableau V. 5 : Variation du coefficient d’absorption de différents mélanges en fonction des
differents cycles de température.

G1 G2 G3 G4 G5
25°C 1,46241 2,00963 1,8117 1,45683 1,25771
400°C 1,89616 2,5259 2,45548 2,53028 2,1295
550°C 2,31479 2,68002 3,02704 2,72996 2,37873
650°C 2,6239 3,10688 3,08378 3,00302 3,08378
800°C 2,56167 2,64443 2,48281 3,13199 3,00875
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Figure V. 7: Variation du coefficient d’absorption de différents mélanges en fonction des
differents cycles de température.

Le coefficient d’absorption capillaire (figure V.7) est caractéris€¢ par la partie avec une

régression linaire de chaque courbe du taux d’absorption en fonction de la racine carre du temps.

Par comparaison entre les résultats des différentes températures, nous pouvons constater
I’augmentation de la valeur des coefficients capillaire avec I’augmentation de la température.

A 400C°, une augmentation majeure est remarquée pour le béton G5 (145.19%). Entre 400°et
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650°C, nous pouvons noter une augmentation de 106.13% pour le G5 ; 54.60% pour le G2.

Pour les G1 et G3, la diminution est comprise entre 79.42% et 70,21%.

La diminution de coefficient d’absorption capillaire a 800°C est due a 1’augmentation de la

section des pores capillaire qui induit une diminution de I'ascension d’eau.

Il est bien clair que la structure poreuse de béton soumis a haute température est influencée par
la nature minéralogique des granulats; Ces différences sont dues principalement a la
dégradation de la pate de ciment et aussi au changement de la structure des granulats provoqué

par des réactions chimiques sous haute température.
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EFFET DE LA COMPOSITION CHIMIQUE DES GRANULATS

v1.1. Introduction

De nombreux travaux ont permis 1’analyser de I’effet des granulats sur le comportement d’un
béton soumis aux hautes températures. Toutefois moins d’études ont été réalisés sur I’effet de

la composition chimique des granulats sur le comportement physique et mécanique de béton.

Les différent types de bétons testés sont confectionnées avec une substitution de deux types de
granulats ; le premier contient un taux élevé de calcaire (CaO) et le second contient un taux

élevé de silice (SiOy).

Onze mélanges ont été confectionnées avec les dépense en matériaux présenté dans la deuxiéme
partie selon méthode de Dreux-Gorisse.
Dans ce chapitre on a utilisé la méthode de plan d’expérience ‘méthode de surface de réponse’

afin de :

- Déterminer le mélange le plus stable sous haute température du point de vue mécanique
(résistance en compression et flexion) et physique (perte de masse et absorption
capillaire).

- Extraction des modéles qui géere les réponses en fonction de la température et du taux
de SiO2 ou CaO présents dans les granulats.

L’analyse de variance a été utilisé pour déterminer la significatif des modeles.

V.1 Matrice d’expérience :

Dans ce chapitre, nous avant pris en considération deux facteur qui sont le pourcentage de CaO
(CaO%) dans les granulats utilisés pour la confection de béton soumis a haute température ; le

deuxieme facteur et la température utilisée pour le traitement thermique des bétons.

Quatre réponses ont été étudiées dans cette partie afin de bien comprendre les mécanismes de
dégradation de béton sous haute température, ces réponses sont 1’évolution de la résistance
mécanique a la compression et a la flexion, la perte de masse et le coefficient d’absorption

capillaire.

Le tableau VI.1 présente la matrice d'expériences et les résultats expérimentaux. Quatre
réponses sont obtenues avant et apres le traitement thermique aux différents cycles de

température des différents bétons confectionnes.
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Tableau VI. 1: La matrice d'expériences.

CaO Température Rc Rf Pr(;r;gsge d’abcs:(())ff tion
(%) (°C) (%) (%) %) %)
100 400 98,54 63,869 49,197 87,624
100 550 79,07 54,237 53,833 116,83
100 650 70,46 48,132 54,67 119,31
100 800 51,39 40,798 58,417 289,6
90 400 87,49 63,674 44,867 87,009
90 550 63,02 54,695 51,31 37,462
90 650 60,87 47557 51,613 61,631
90 800 28,4 20,606 61,18 154,08
80 400 94,73 78,628 43,93 435
80 550 74,02 64,33 50,535 103,5
80 650 61,58 56,283 53,373 162
80 800 36,07 28,892 63,033 212,5
70 400 92,42 90,449 48,197 29,279
70 550 66,64 57,421 52,217 42,342
70 650 63,72 52,779 53,63 64,865
70 800 35,33 28,336 64,603 84,234
60 400 97,7 87,264 43,957 33,921
60 550 79,06 66,228 49,693 48,458
60 650 66,69 60,232 50,137 57,709
60 800 37,73 31,017 62,783 21,145
50 400 97,5 87,258 44,133 23,59
50 550 74,39 64,776 50,897 31,282
50 650 66,15 46,536 52,42 69,231
50 800 26,21 25,262 67,15 108,72
40 400 98,11 90,569 43,49 35,644
40 550 74,73 65,527 49,28 30,693
40 650 60,17 49,934 447 67,822
40 800 33,92 24,347 63,763 82,673
30 400 109,47 92,879 44,193 3,0534
30 550 83,24 65,737 49,74 43,893
30 650 64,03 45,135 52,44 66,794
30 800 23,62 17,576 72,673 308,4
20 400 116,2 107,42 48,253 -13,68
20 550 84,03 81,397 53,027 21,581
20 650 70,3 67,377 58,43 37,69
20 800 30,35 21,007 75,363 61,094
10 400 125,29 93,319 49,137 30,195
10 550 102,73 76,015 55,69 18,182
10 650 73,22 47,379 56,63 38,312
10 800 25,69 21,62 82,157 174,68
0 400 121,16 90,935 43 41,553
0 550 85,53 66,84 48,667 47,945
0 650 70,31 44,671 47,333 47,945
0 800 31,27 17,253 71,333 55,708
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¥1.2. Résistance mécanique a la compression :

La figure VI.1 regroupe les résistances a la compression obtenues a 7 et 28 jours pour
I’ensemble des bétons testés. D’aprés cette figure, on peut remarquer une augmentation presque
similaire de la résistance a la compression entre 7 et 28 jours pour tous les mélanges. Cela peut
montrer que la cinétique d’hydratation des mélanges ¢tudié n’est influencé par le types
d’agrégats (soit silice soit calcaire).
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Figure VI. 1 : Résistance en compression a (7et 28 jours)

A 28 jours, la résistance a la compression varie avec la variation des types de granulats, selon
la substitution de granulats riche aux SiO2 par celle aux CaO, est comme suite :

1- Le mélange avec 50% CaO + 50% SiO. présente la valeur optimale de la résistance a
la compression.

2- Le mélange confectionné entiérement avec des granulats riches en CaO est plus
résistant a la compression que celui confectionné totalement avec des granulats riches
en SiOo.

Cette variation est due principalement aux :

1- La dureté des granulats comme le montre 1’essai de los Anglos (les granulats riches aux
Cao est moins dure avec 28.19% que celle riche aux SiO3).

2- L’activité chimique des granulats riche en CaO qui améliore la résistance de la zone de
transition entre la pate de ciment et les grains des granulats. Par conter la surface lisse
des granulats riche en SiO2 diminue la cohésion entre ces granulats et la pate de ciment
qui I’enveloppe [AKCA 2004].
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¥1.3. Modélisation statistique de la résistance en compression

Lorsque I’on trace les valeurs observées du modéle quadratique en fonction des valeurs prévues
(c’est-a-dire la relation entre la zone prévue et la zone réellement mesuré) (Figure V1.2), On

constate que les points sont proches a la premiére bissectrice qui est souhaitable.
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Figure VI. 2 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.

Le tableau V1.2 regroupe les résultats de I'ajustement de module de la résistance en compression

en fonction de la température et la composition chimique des granulats.

D’aprés les résultats de l'ajustement on constate que La qualité descriptive du modeéle

mathématique est bonne car les valeurs de (R? et R? ajusté) sont porche de 1.

Tableau VI. 2 : Résume de I'ajustement

R? 0,963
R? ajusté 0,96
Racine de I'erreur quadratique moyenne 5,70
Moyenne de la réponse 70,28
Observations (ou sommes pondérées) 44

Les résultats de I’analyse de variance présentés dans le Tableau V1.3 montrent que le modele
quadratique utilise est significatives (la valeur de Prob. > F est inferieur a 0.05).
Tableau VI. 3: Analyse de la variance.

KESSAL.O

Source Degrés de liberté Somme des carrés Carré moyen Rapport F
Modéle 5 30881,686 6176,34 189,8190
Reésidus 38 1236,445 32,54 Prob. > F
Total 43 32118,132 <,0001*
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Tableau VI. 4 : Estimations des coefficients triés.

Terme Estimation | Erreur standard | tratio | Prob. > |t|
CaO(%) -1,176831 0,150825 7,80 <,0001*
CaO(%)*température (C°) 0,0012071 0,000187 6,47 <,0001*
CaO(%)*CaO(%) 0,0033293 0,000974 3,42 0,0015*
température (C°) *température (C°) | -0,000116 4,586e-5 -2,52 0,0160*
température (C°) -0,095619 0,056132 -1,70 0,0966

D’apres le tableau V1.4 d’estimation de coefficients tries ; le pourcentage de (CaO) et la
température (C°) * CaO(%) sont beaucoup plus importants que les effets du pourcentage de
(CaO) au carre et la température au carre. En outre, on note la faible importance de 1’effet de la
température. Pour simplifier le modeéle les termes relatifs aux effets quadratiques et
d’interaction seront ¢liminés Donc la réponse de résistance mécanique a la compression en
fonction de pourcentage (CaO) et la température (C°) peut se résumer dans le modele empirique
suivant :
Résistance en compression = 182,7044 + (-1,1768* CaO) + (-0,0956* température) +
(CaO * [température * 0,0012]) + (CaO * [CaO *0,0033]).....2.1
Nous pouvons noter a nouveau dans I’équation 2.1 le role absolument majeur du pourcentage
(Ca0) dans la variation de la résistance a la compression.
La figure V1.3 représente 1’évolution des résistances résiduelles a la compression en
fonction de la température de chauffage.
D’apres cette figure VI.3, on peut remarquer clairement que la composition chimique influe
fortement sur la résistance mécanique a la compression.
A 400C°, trois phases peuvent étre distingue :
- Une augmentation de la résistance en compression pour les mélanges (0%CaO-
100%Si0z), (109%Ca0-90% SiOy), (209%Ca0-80% SiOy) et (30%Ca0-70% SiO>).
- Un maintien de la résistance a la compression pour les mélanges (40% CaO), (50%
CaO0) et (60% CaO). Ceci rejoint les observations faites par d’autres études comme
[Phan 2003], [Savv 2005], [Kane 2007] et [XING 2011].
- Une diminution de la résistance a la compression pour les mélanges (70% CaO), (80%
Ca0), (90% CaO) et (100% CaO).
A 550C°, une diminution presque similaire de la résistance a la compression pour tous les
mélanges. Par ailleurs a 650 C° les mélanges a faible teneur en CaO (0%,10%,20%) présente
une meilleure résistance. Sa peut étre expliquée par 1'écaillage et I’éclatement des silice et aussi

par transformation du quartz o en quartz § a 573°C.
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Figure V1. 3: L’évolution des résistances résiduelles a la compression en fonction de la
température de chauffage.

A 800C°, tous les mélanges présentes une perte entre (65%) et (75%) de leur résistance initiale

sauf le mélange (100% Cao) qui perd seulement 50% de sa résistance.

¥1.4. Résistance mécanique a la flexion :

Le béton n’est pas normalement congu pour résister a des efforts de flexion, mais ce type
d’effort entraine des fissures dans la structure de béton alors que la connaissance de la résistance
a la flexion permet d’estimer la charge qui entrainera ces fissurations. La figure V1.4 présents
les résistances a la flexion des bétons avant et le traitement thermique. (7 et 14 jours).
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Figure V1. 4: Résistance en flexion (7et 28 jours).

D’apres la figure V1.4 on peut remarquer que le mélange (100% CaO) présente la meilleure
résistance a la flexion ; par ailleurs une augmentation presque similaire de la résistance a la

flexion entre 7 et 28 jours pour tous les mélanges a été remarquée.
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V1.5. Modélisation statistique de résistance en flexion :

D’aprés le graphe des valeurs observées en fonction des valeurs prévues, on peut observer que
tous les points sont proche a la premiére bissectrice ; cette dispersion indique la bonne qualité

de modele utilisé.
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Figure V1. 5: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.

D’aprés le tableau VI.5 d’ajustement du le modéle de résistance a la flexion en fonction de
pourcentage de CaO et de la température on peut observer que les valeurs des deux coefficients
R carré et R carré ajusté assez proche de 1 cela indique la qualité descriptive de modeéle
mathématiques.

Tableau VI. 5: Résumé de I'ajustement.

R carré 0,94
R carré ajusté 0,93
Racine de I'erreur quadratiqgue moyenne 6,14
Moyenne de la réponse 56,96
Observations (ou sommes pondérées) 44

Le tableau V1.6 pesante I’analyse de la variance de modeéle quadratique utilise pour la repense
de résistance a la flexion en fonction de pourcentage de CaO et la température ; on constate que
le modelé est significatif car la valeur de Prob. > F est inferieur a 0.05

Tableau VI. 6 : Analyse de la variance.

Source Degrés de liberté | Somme des carrés Carré moyen Rapport F

Modeéle 5 23394,72 4678,94 123,93

Résidus 38 1434,67 37,75 Prob. > F
Total 43 24829,38 <,0001*
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Tableau VI. 7: Estimation des coefficients triés.

Terme Estimation | Erreur standard |t ratio | Prob. > |t|
CaO(%)*température (C°) 0,0012201 0,000201 6,07 <,0001*
CaO(%) -0,595479 0,162466 -3,67 | 0,0008*
CaO(%)*CaO(%) -0,002248 0,001049 -2,14 0,0386*
Température (C°) -0,124683 0,060464 -2,06 0,0461*
Température (C°)*température (C°) -0,000073 4,94e-5 -1,48 0,1476

Comme on peut le remarquer dans le tableau V1.7 I’interaction de taux de CaO (%)et la
température (°C) et le coefficient de CaO (%) sont le plus influant sur la réponse de résistance
a la flexion. Tous les autres coefficients ont des valeurs de Prob inférieur a 0,05 sauf
I’interaction de température au carre. Afin de simplifier le modéle nous allons donc éliminer ce
terme de 1’équation. Donc la réponse de résistance a la flexion. Peut se résumer dans le modele

empirique suivant :

Résistance en flexion =160, 6460 + (-0,5955 * CaQ) +( -0,1247 * température) + (CaO
* [température* 0,0012])+( CaO * [ CaO * -0,0022]) .....2.2

| EAlE
s
Ca 0( %) Tewemrum(‘?v) = q: 4
[E=EEE N —

o

83
L

74

5 Rf1%)

51

L
ey -4
o

RN %)
1
|
|
1
L2975

W oW -

g ]

N — 1 1 I W L B de

Figure VI. 6: L’évolution des résistances résiduelles a la flexion en fonction de la température
de chauffage.

A partir de la figure V1.6, on observe 1’évolutions de la résistance a la flexion des mélanges
confectionnes apres les différents cycles thermiques. La résistance a la flexion décroit
régulierement avec I’augmentation de la température de chauffage.

De 400°C jusqu’a 650°C les mélanges avec des granulats a faible teneur en CaO présente
une meilleure résistance en flexion ; ¢a veut dire d'autre fagon que 1’augmentation de la teneur

en SiO2 provoque une augmentation importante de la résistance a la flexion.
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Au-dela de 650°C une relation inversement proportionnelle entre le taux de CaO et la

résistance a la flexion.

Comme la résistance a la compression la résistance a la flexion variée avec le pourcentage

de SiO2 et Cao présent dans les granulats utilisée.

Y1.o.

Modélisation statistique de la perte de masse :

L’évolution de la perte de masse des éprouvettes de béton en fonction de la température est

obtenue par une moyenne de 3 éprouvettes intactes.
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Figure VI. 7: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.

Le nuage de points présenté dans le graphe V1.2 indique les valeurs observées en fonction des

valeurs prévues de la perte de masse. On peut noter une large dispersion avec un coefficient de

corrélation Rz égale a 0.84. Les valeurs de R carré et R carré ajusté signaler dans le tableau V1.8

indique que la qualité descriptive du modele mathématique est bonne.

Tableau VI. 8 : Résume de I'ajustement.

R carré 0,84

R carré ajusté 0,82

Racine de I'erreur quadratique moyenne 3,95

Moyenne de la réponse 54,21

Observations (ou sommes pondérées) 44

Tableau V1. 9: Analyse de la variance.

Source Degrés de liberté Somme des carrés Carre moyen Rapport F

Modeéle 5 3046,15 609,23 39,09

Résidus 38 592,19 15,58 Prob. > F
Total 43 3638,35 <,0001*
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Le Tableau VI.9 résume 1’analyse de la variance du model quadratique de la perte de masse
en fonction du pourcentage (CaO) et de la température (C°). D’apres ces résultats d’analyse de
la variance, on constate que le modéle quadratique utilisé est significatif (la valeur de Prob. >
F est inferieur a 0.05).

Tableau VI. 10: Estimations des coefficients triés.

Terme Estimation | Erreur standard | tratio | Prob. > |t
température (C°)*température (C°) 0,0001267 3,174e-5 3,99 0,0003*
CaO(%)*température (C°) -0,000452 0,000129 -3,50 0,0012*
temperature (C°) -0,077553 0,038847 -2,00 0,0531
CaO(%) 0,1654775 0,10438 1,59 0,1212
CaO(%)*CaO(%) 0,0006524 0,000674 0,97 0,3391

D’apres le tableau VI.10, On remarque que 1’effet de I’interaction de la température au carré
et du pourcentage de (CaO) multiplié par la température (Prob <0.05) sont beaucoup plus
importants que les autres effets ; Cette importance est confirmée par 1’élimination de ces effets
d’expression de la prévision de la perte de masse en fonction du pourcentage (CaO) et de la
température (C°). Afin de simplifier le modele et la réponse de la perte de masse, on peut le
résumer dans 1’équation suivante :

Perte de masse =55,4237+( 0,1656 * CaO)+ (-0,0775 * température)+(CaO *
[température®-0,0004])+(CaO*[CaO *0,0006])+(température* [température* 0,0001])

[ EE

s

CaO(%) Temperature(C°) = fg

o 0 6 00 A00  5G0 40 -

75
3
72
70
68
67
65

64 |Perte de masse (%)
[ [
50
50
s’
55
54
52
| Bl
40
47
45
| E¥]

Perte de masse (%)
(% )‘ assp ap au3yg)

Figure V1. 8: Evolution de la perte de masse en fonction de la température de chauffage.
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La figure V1.8 représente 1’évolution de la perte de masse en fonction de la température de
chauffage.

La perte de masse augmente proportionnellement avec la température. A 400 C, la perte de
masse augmente quand le pourcentage de CaO est élevé, Par contre a 800°C, les bétons
confectionnes avec des granulats de faible pourcentage en CaO présentes une grande perte de

masse par rapport a ceux riches en CaO.

¥L1.7. Modélisation statistique de I’absorption capillaire :
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RMSE=49,327

Figure V1. 9: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.
D’apres la figure VI.9, on peut noter que certains points sont loin par rapport a la premiere
bissectrice qui n’est pas souhaitable. Cette dispersion provoque une faible valeur de R carre
0.53 et R carre ajusté 0.46 (tableau V1.11).
Cela produit une mauvaise qualité descriptive du modelé mathématique. Le tableau VI.11
présente le résume de 1’ajustement pour le modele du coefficient d’absorption en fonction de la

température et du pourcentage de CaO.

Tableau VI. 11: Résumé de I'ajustement.

R carré 0,53
R carré ajustée 0,47
Racine de I'erreur quadratiqgue moyenne 49,33
Moyenne de la réponse 74,77
Observations (ou sommes pondérées) 44
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Tableau VI. 12: Analyse de la variance.

Source Degrés de liberté Somme des carrés Carré moyen Rapport F

Modele 5 104472,05 20894.,4 8,5872

Reésidus 38 92461,22 2433,2 Prob. > F
Total 43 196933,27 / <,0001*

Les résultats de 1’analyse de variance présentés dans le Tableau VI1.12 montrent que le
modeéle quadratique du coefficient d’absorption en fonction de la température et du pourcentage

de CaO est significatif (la valeur de Prob. > F est inferieur a 0.05).

Tableau VI. 13: Estimations des coefficients triés.

Terme Estimation Erreur standard tratio Prob. > |t
CaO(%)*CaO(%) 0,0159991 0,00842 1,90 0,0650
température (C°)*température (C°)  0,0007504 0,000397 1,89 0,0661
temperature (C°) -0,68176 0,485403 -1,40 0,1683
CaO(%) -1,364104 1,304268 -1,05 0,3022
CaO(%)*température (C°) 0,00082 0,001613 0,51 0,6142

Le tableau VI.13 présente I’estimation des coefficients triés qui influence sur la repense
étudiée, on peut constater que :
Tous les coefficients ont une faible importance qui confirme la faible valeur de R carre et R
carré ajusté.
Le pourcentage du (CaO) au carré et la température (C°) au carré est beaucoup plus
importante que les autres effets.
La figure VI.10 représente I’évolution de 1’absorption capillaire en fonction de la
température de chauffage et le pourcentage du CaO.
L’absorption capillaire augmente avec 1’augmentation de la température a 400C° trois
phases peut étre distingue :
e De 0a20% de CaO, une diminution de 1’absorption capillaire confirme I’évolution
de la perte de masse et de la résistance mécanique.
e De 40 a 60 % de CaO, une stabilisation d’absorption capillaire est remarquée.

e Audela 60% de CaO, une augmentation de 1’absorption capillaire jusqu'a leur valeur
maximale a 100% de CaO.

Une variation similaire a été observée pour les autres paliers de température.
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Figure V1. 10: Evolution de I’absorption capillaire en fonction de la température de chauffage
et le pourcentage de CaO.
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L’EFFET DES PARAMETRES MORPHOLOGIQUES DES GRANULATS

VIIL.1. Introduction

Dans cette partie ; nous allons étudier statistiquement 1’effet des paramétres morphologiques
des granulats sur la résistance mécanique des bétons étudiés sous haute température.
Le tableauVI1.1 présent les paramétres morphologiques des granulats calculés dans le chapitre
2.

Tableau VII. 1: Les paramétres morphologiques des granulats.

Gl G2 G3 G4 G5
Circularite 0,7440 0,7576 0,7311 0,7166 0,7603
Facteur d’aspect 1,4402 1,4127 1,4534 1,4216 1,4457
Convexité 0,9774 0,9791 0,9651 0,9685 0,9677

On peut remarquer que les valeurs des trois parametres morphologiques des granulats sont tres
proches ; pour la circularité les valeurs sont comprises entre 0.7166 et 0.7603 ou les granulats
roulés (G5) dont la forme des grains se rapproche le plus de celle d’une sphére présente la plus
grande circularité. Pour le facteur d’aspect les valeurs sont comprises entre (1,4127 et 1,4534)
et entre (0,9651 et 0,9791) pour la convexité. Une analyse statistique de I’effet de la
morphologie des granulats sur la résistance mécanique a la compression a été étudiée selon les
plan d’expérience (partie 2 méthode de surface de réponse), Les bornes utilisées pour chacun
des 4 facteurs étudiés sont rappelés dans le tableau V11.2.

Tableau VII. 2: Bornes des facteurs utilisés pour la surface de réponse.

Facteurs Limite inferieur Limite supérieur
Température °C 400 800

Circularité 0,7166 0,7603
Facture d’aspect 1,4126 1,4456

Convexité 0,9650 0,9791

Il est & noter que les trois parameétres morphologiques sont des facteurs non contrdlables par

ce qu'ils résultent de I’analyse morphologique des granulats.

La matrice d'expériences tableauV11.3 est fournie avec les résultats expérimentaux de la
résistance mecanique résiduelle en compression obtenus avant et aprés le traitement thermique

aux différents cycles de température.
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Tableau VII. 3: Matrice d’expériences.

Facteurs Réponses
Tem ng ature Circularité dF’Z(;E:crt Convexité 5 /f):) (Ej:) Pr?Iratlgsge ggggfrl;tl:e;r:
(%) (%)

1 400 0,7166 | 1,421606 | 0,968547 | 98,67 | 68,69 | 8,610000 2,53028
2 550 0,7166 | 1,421606 | 0,968547 | 79,05 | 63,57 | 12,053333 2,72996
3 650 0,7166 | 1,421606 | 0,968547 | 70,46 | 48,13 | 14,530000 3,00302
4 800 0,7166 | 1,421606 | 0,968547 | 51,39 | 40,79 | 19,583333 3,13199
5 400 0,7440 | 1,440203 | 0,977357 | 99,09 | 90,04 | 8,000000 1,89616
6 550 0,7440 | 1,440203 | 0,977357 | 86,83 | 87,21 | 13,333333 2,31479

7 650 0,7440 | 1,440203 | 0,977357 | 85,39 | 74,68 | 15,000000 2,6239
8 800 0,7440 | 1,440203 | 0,977357 | 57,076 | 53,83 | 28,000000 2,56167

9 400 0,7576 | 1,412652 | 0,979109 | 99,72 | 87,73 | 9,0000000 2,5259
10 550 0,7576 | 1,412652 | 0,979109 | 88,71 | 79,29 | 10,333333 2,68002
11 650 0,7576 | 1,412652 | 0,979109 | 57,41 | 55,22 | 16,333333 3,10688
12 800 0,7576 | 1,412652 | 0,979109 | 53,27 | 49,96 | 39,333333 2,64443
13 400 0,7603 | 1,445677 | 0,967655 | 121,16 | 90,93 | 12,666667 2,1295
14 550 0,7603 | 1,445677 | 0,967655 | 85,53 | 66,83 | 14,333333 2,37873
15 650 0,7603 | 1,445677 | 0,967655 | 70,31 | 44,67 | 27,00000 3,08378
16 800 0,7603 | 1,445677 | 0,967655 | 44,47 | 38,62 | 34,666667 3,00875
17 400 0,7311 | 1,453419 | 0,965055 | 89,48 | 64,81 | 7,3333333 2,45548
18 550 0,7311 | 1,453419 | 0,965055 | 67,20 | 63,02 | 14,000000 3,02704
19 650 0,7311 | 1,453419 | 0,965055 | 69,90 | 48,79 | 15,000000 3,08378
20 800 0,7311 | 1,453419 | 0,965055 | 62,74 | 54,74 | 29,00000 2,48281
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¥I1L.2.  Analyse statistique du modeéle

Lorsque I’on trace les valeurs observées de modéle quadratique en fonction des valeurs
prévues de 4 réponses (Figure VII. 1) résistance mécanique en compression et en flexion, la

perte de masse et le coefficient d’absorption capillaire.

On constate que les points sont proches a la premiére bissectrice qui est souhaitable.
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Figure VII. 1: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.

Les valeurs de R? et R%;usis sont trés proche de 1 ce qui est souhaitable, pour les 3 réponses
(résistance mécanique en compression (R = 0,91 et R%;ust¢ = 0,83)), (résistance mécanique en
flexion (R? = 0,83 et RZ%juste = 0,78)) et (la perte de masse (R? = 0,93 et RZ%jusis = 0,86)), Ces

valeurs traduisent la bonne qualité descriptive des trios modeéles.

Par contre, les valeurs de R? et RZ%justs sont trés faibles pour le modele de coefficient
d’absorption capillaire (R2= 0,52 et RZjuste = 0,39), Ces valeurs traduisent une mauvaise qualité

descriptive de ce modéle.

L’ajustement des 4 paramétres ont été résumé dans le tableau VI1.4.
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Tableau VII. 4: Résumé de I'ajustement.

RC RE Perte de (Eoefﬂmept
masse d’absorption

R carré 0,91 | 0,83 0,93 0,52

R carré ajusté 0,83 | 0,78 0,86 0,39

Racine de I'erreur quadratique 826 | 7.79 3,46 0,26

moyenne

Moyenne de la réponse 76,90 | 63,58 17,40 2,67

Observatlons, , 20 20 20 20
(Ou sommes ponderées)

VI1L3.

D’apres le tableauVIL5 nous obtenons une valeur tres faible de Prob ce qui conforte

I’hypothése de 1’utilisation des modéles quadratiques pour modéliser les réponses de la

Analyse de la variance

résistance meécanique en compression et a la flexion.

Par contre, on utilise le mode¢le linéaire d’absorption capillaire et la perte de masse.

Tableau VII. 5: Analyse de la variance.

De_gres ple Somme}des Carreé Rapport F | Prob. > F
liberté carrés moyen
Modéle 9 6773,94 752,66 11,035 0,0004
RC Résidus 10 682,05 68,205 / /
Total 19 7455,99 / /
Modeéle 4 4449.38 1112.35 17.85 0,001
RF Résidus 15 934,68 62.31 / /
Total 19 5384,06 / /
Modéle 9 1500,29 166,7 13,94 0,0002
Perte de o esidus 10 119,61 11,96 /
masse
Total 19 1619,9 / /
) Modeéle 9 1.22 0,3 4.6 0,02
Absorption o e 10 1.22 0,07 /
capillaire
Total 19 2,34 / /

Les modéles mathématiques de la résistance mécanique en compression et en flexion, perte de
masse et le coefficient d’absorption capillaire (quadratique pour les trois premiers et linéaire
pour le dernier) en fonction des 3 paramétres morphologiques et la température est déterminé

par ’équation 1, 2, 3, et 4 :
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Résistance a la compression = (-42969.9690) + (63772.9164 * Cir) + (44891.2308*Con) + (-
1033.2193* FA) + (-6.3475*T) + (Cir*Con*-64247.7729) + (Cir*T*-2.3991) +
(Con*T*5.6158) + (FA*T*1.7428) + (T*T*0.00004). ....... 1

Perte de masse = (-2791.0089) + (4116.3683*Cir) + (3088.0369*Con) + (29.1423*FA) + (-
0.5484*T) + (Cir<Con*-4548.6636) + (Cir*tem*0.8267) + (Con*T*0.004) + (FA*T*-0.1103)
+ (T2%0.0001) .......... 2

Résistance a la flexion = (-2106.06) + (-45.81*Cir) + (1805.42*Con) + (350.04*FA) + (-
0.088*T) ....... 3

Coefficients d’absorption = (-53.28) + (1.50*Cir) - (36.65*Con) + (11.77* FA) + (-0.0012*T)

Tableau VII. 6: Tests des effets pour la réponse de résistance mécanique a la compression.

Terme RC Estimation | Erreur standard | tratio | Prob. > |t|
Circularité*température -2,3992 0,932078 -2,57 0,0277*
Convexité* température 5,6158853 3,43688 1,63 0,1333

Circularité 63772,916 40529,21 1,57 0,1467

Facteur d’aspect * température 1,742862 1,132859 1,54 0,1550
Circularité * Convexité -64247,77 41799,87 -1,54 0,1553
Température -6,34751 4,267377 -1,49 0,1677

Facteur d’aspect -1033,219 704,0786 -1,47 0,1730
Convexité 44891,231 31212,71 1,44 0,1809
Température* température 4,337e-5 9,849¢-5 0,44 0,6691

Tableau VII. 7: Tests des effets pour la réponse de coefficient d’absorption.

Terme coef Estimation Erreur standard t ratio Prob. > |t|
Température 0,0012871 0,00042 3,06 0,0079*
Convexité -36,65251 16,60806 -2,21 0,0433*
Facteur d’aspect -11,77005 5,474323 -2,15 0,0483*
Circularité 1,4958498 4,504087 0,33 0,7444
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Tableau VII. 8: Tests des effets pour la réponse de résistance mécanique a la flexion.

Terme rf Estimation Erreur standard t ratio Prob. > |t|
Température -0,0877 0,012109 -1,24 <,0001*
Convexité 1805,4203 478,8751 3,77 0,0019*
Facteur d’aspect 350,04132 157,8461 2,22 0,0424*
Circularité -45,81348 129,8704 -0,35 0,7292

Tableau V1. 9: Tests des effets pour la réponse de perte de masse.

Terme Estimation | Erreur standard | tratio | Prob. > |t|
Circularité*température 0,0001181 4,125e-5 2,86 0,0169*
Circularité*température 0,8267249 0,390334 2,12 0,0602

Température -0,548434 1,787083 -0,31 0,7652
Circularité*Convexite -4548,664 17504,86 -0,26 0,8002
Circularité 4116,3683 16972,73 0,24 0,8133
Convexité 3088,0369 13071,19 0,24 0,8180

Facteur d’aspect * température -0,110399 0,474416 -0,23 0,8207
Facteur d’aspect 29,142322 294,8525 0,10 0,9232
Convexité* température 0,0040926 1,439289 0,00 0,9978

L’analyse de I’effet des 4 modeles pour les réponses étudiées montre qu’au minimum un

effet influes fortement sur la réponse. En effet, nous remarquons que :

Pour la résistance mécanique en compression, I’interaction de la circularité de I’agrégat et la
température est la plus significatif; En effet, les valeurs de Prob de coefficient
(Circularité*température) est inférieure a 0,05. Les autres termes des modeles qui
correspondent a chacun de ces effets présentent des valeurs de Prob qui sont supérieures a 0,05
ne sont pas significatifs. Pour la résistance mécanique en flexion, les effets linéaires de la
Température, la convexité et le Facteur d’aspect sont significatifs. Par contre la circularité n’est
pas significative car la valeur de Prob est supérieure a 0,05. Pour la perte de masse,
I’interaction (circularité*temperature) est significative (prob <0.05) Toutefois, les autres
coefficients correspondant aux effets quadratiques et aux effets d’interaction sont supérieurs
a 0,05. Pour le coefficient d’absorption, le tableau VII.7 montre un effet linéaire de la
température, la convexité et le facteur d’aspect. En effet, nous remarquons que le coefficient de
régression de Deffet linéaire de la température et les deux coefficients morphologique
(convexité et le facteur d’aspect) présentes des valeurs de prob inférieure a 0,05 ; la circularité
a une valeur de prob supérieures a 0,05.
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¥I1I1.4. L’effet direct des variables :
VIl.4.1. La circularité :

Lorsque I’on trace les valeurs observées associée aux quatre modeles en fonction des valeurs
prévues de la résistance mécanique en compression et en flexion, la perte de masse et le
coefficient d’absorption capillaire en fonction de la température et la circularité des grains
(Figure VI1.2) ; on constate que les valeurs prévues sont proche aux celle observés pour la
résistance en compression et la perte de masse. Cela traduit les valeurs élevées des coefficients

de régression associée aux modeles (R2_ = 0.85 et 0.91) successivement (tableau VI11.10)

résistance mécanique en flexion et le coefficient d’absorption capillaire (R?2 = 0.78 et 0.59)

successivement. Ces valeurs traduisent une mauvaise qualité descriptive de ce modele. On

regroupe dans le tableau V11.10 les différentes valeurs de ces coefficients.
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Figure VII. 2 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.
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Tableau VII. 10: Résumé de I'ajustement.

RC RF Perte de masse | Coefficient d’absorption
R carré 0,85 0,78 0,59
R carré ajuste 0,80 0,70 0,44
Racm_e de l'erreur 8,86 7.79 0,26
quadratique moyenne
Moyenne de la réponse | 76,90 | 63,58 17,40 2,67
Observatlons, , 20 20 20
(ou sommes pondérees)

VI1.4.1.1. Analyse de la variance

D’apreés le tableau VII.11, on peut constater que les modéles mathématiques ont une qualité

satisfaisante pour toutes les réponses, la valeur trés faible de Prob (<,0001 pour la résistance

en compression et la perte de masse ; 0.0003 pour la résistance en flexion et 0.0171 pour le

coefficient d’adsorption capillaire) ce qui conforte I’hypothése de 1’utilisation des modéles

linéaires pour modéliser les quatre réponses étudiées.

Tableau VII. 11: Analyse de la variance.

De_gres ,de Somme}des Carré moyen | RapportF | Prob. > F
liberté carreés
Modele 5 6356,94 1271,39 16,1952 <,0001*
RC Résidus 14 1099,05 78,5 / /
Total 19 7455,99 / /
Modele 4 419352 838,705 9,861 0,0003*
RF Résidus 15 1190,77 85,055 / /
Total 19 5384,29 / / /
Modele 5 14745 2949 13,94 <,0001*
Perte de ' cidus 14 1454 10,386 / /
masse
Total 19 1619,9 / / /
Modele 5 1.39 0,27 4.6 0,0171
Absorption o4 o 14 0.95 0,07 / /
capillaire
Total 19 2,34 / / /

Les modeles mathématiques de 4 modelés de

résistance mécanique en compression et en

flexion, la perte de masse et le coefficient d’absorption capillaire en fonction de la circularité

des grains de granulats utilisées dans la confection des bétons et la température est déterminé

par I’équation 5,6,7, et 8
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Résistance en compression= -1607.75+(0.98* température) +(3751.26* Circularité)+
(température*[ Circularité*-1.55])+ (température*[ température*0.00004])+ (Circularité*[
Circularité*-1838.45]) ........ 5

Résistance en flexion=-12573.49+( 1.03* température) +(33212.76* Circularité)+
(température*[ Circularité*-1.54])+ (température*[ température*0.00002])+ (Circularité*[
Circularité*-21687.53]) ...... 6

Perte de masse=1935.62+( -0.70* température) +( -4826.97* Circularité+
(température*[Circularité*0.83])+ (température*[ température*0.0001])+ (Circularité*[
Circularité*3035.49]) ......... 7

Coefficient d’absorption =298.73+( 0.0006 température) + ( -798.53*Circularité) +
(température*[ Circularité*0.012])+( température*[ température* -0.000007]) + (Circularité*[
Circularité*532.40]) ......... 8

A partir des résultats obtenus, on a réalisé des analyses sur les effets qui peuvent influencer les
réponses. Cette analyse permet d’identifier les facteurs et les interactions ayant une influence
statistiquement significative sur les variations des réponses étudiées en fonction de la circularité
des grains et de la température.

Tableau VII. 12: Tests des effets pour la réponse de la résistance mécanique a la compression.

Terme RC Estimation Erreur standard | tratio | Prob. > [t|
température*Circularité -1,547181 0,828292 -1,87 0,0428
Température 0,9769474 0,627618 1,56 0,1419
température*température 4,337e-5 0,000106 0,41 0,6877
Circularité 3751,2567 14805,61 0,25 0,8037
Circularité*Circularité -1838,447 10009,16 -0,18 0,8569

Tableau VII. 13: Tests des effets pour la réponse de coefficient de I’absorption capillaire.

Terme absor Estimation Erreur standard | tratio | Prob. > [t|
température*température -7,106e-6 3,113e-6 -2,28 0,0386*
Circularité -798,5278 436,1544 -1,83 0,0885
Circularité*Circularité 532,3974 294,857 1,81 0,0925
température*Circularité 0,0123472 0,0244 0,51 0,6207
température 0,0006542 0,018489 0,04 0,9723
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Tableau VII. 14: Tests des effets pour la réponse de la perte de masse.

Terme masse Estimation Erreur standard | tratio | Prob. > [t|
Température -0,703526 0,22828 -3,08 0,0081*
température*température 0,0001181 3,843e-5 3,07 0,0083*
température*Circularité 0,8276376 0,30127 2,75 0,0157*
Circularité -4826,974 5385,169 -0,90 0,3852
Circularité*Circularité 3035,4909 3640,58 0,83 0,4184

Tableau VII. 15: Tests des effets pour la réponse de la résistance en flexion.

Terme RF Estimation Erreur standard | tratio | Prob. > [t|
Circularité 33212,762 15410,97 2,16 0,0490*
Circularité*Circularité -21687,53 10418,4 -2,08 0,0562
température*Circularité -1,538271 0,862158 -1,78 0,0961
Température 1,0256354 0,65328 1,57 0,1387
température*température 2,328e-5 0,00011 0,21 0,8354

D’aprés les tableaux VI1.12 ; VI1.13 ; VII.14 et VII.15 de I’analyse des effets des 4 mod¢les,
il est bien clair qu’au minimum un effet influe fortement sur la réponse. En effet, nous

remarquons que .

Le modele de la perte de masse présente des effets significatifs les plus nombreux (un
parametre ‘la température‘ et deux interactions température au carré et la circularité*la

température)

Pour la résistance en flexion, la circularité est I’effet le plus influant, en effet L’interaction
de la température au carré a une influence statistiquement significative sur le modele

d’absorption capillaire.
VI11.4.1.2. Représentation graphique de la surface de réponse

D’aprés la figure VI1.3 on peut tirer les conclusions suivantes :
e [’augmentation de la température provoque une diminution de la résistance a la
compression.
e La circularité influe fortement sur la résistance mécanique a la compression et a la

flexion, la perte de masse et le coefficient d’absorption capillaire.
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e Avec I’augmentation de la circularité, on peut constater une relation proportionnelle a
la résistance a la compression a 400°C, et inversement proportionnelle a 800°C.

e Pour la réponse de la perte de masse, on peut remarquer qu’avec 1’augmentation de la
circularité, la perte de masse s’accroit. Cette augmentation confirme les pertes de la
résistance observées pour les granulats avec des valeur de circularité plus élevées.

e En effet, 'augmentation de la circularité jusqu’a 0.74 provoque une augmentation de la
résistance en flexion puis une diminution a été remarquée au-dela de cette valeur.

e Pour I’absorption capillaires, le béton présente une relation proportionnelle entre le
coefficient d’absorption et I’augmentation de température jusqu’a 650°C

e Entre 650°C et 800°C, on peut remarquer une diminution du coefficient d’absorption
due principalement a 1’augmentation de la taille des pores ce qui provoque une
diminution de pression d’absorption.

e Au-dela de 400°C, I’augmentation de la circularité des granulats jusqu’a 0.74 provoque
une diminution du coefficient d’absorption capillaires puit on peut remarquer une

augmentation de ce dernier.
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Figure VII. 3: Représentation graphique de surface de réponse
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VIl.4.2. La convexité :

Les valeurs élevees des coefficients de régression R2 = (0.83, 0.79 et 0.78) associées aux

modeles de la résistance mécanique a la compression, perte de masse et résistance mécanique
a la flexion en fonction de la convexité des granulats et la température se traduit par les
graphiques d’adéquation, fournis dans la figures V1.4, sur lesquels I’alignement des nuages de

points est trés proche de la premiére bissectrice.

Par contre, on peut remarquer une faible valeur du coefficient de régression_R2 = 0.52
associees aux modeles du coefficient d’absorption figureVIL.4. Ces valeurs traduisent une

mauvaise qualité descriptive de ce modele ; I’ajustement des 4 modeles ont été résumés dans le

tableau VI1.16.
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Figure VII. 4: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.
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Tableau VII. 16: Résumé de I'ajustement.

RC RF Perte de masse Coefficient d’absorption
R carré 0,83 | 0,78 0,79 0,52
R carré ajuste 0,76 | 0,70 0,71 0,39
Racine de ferreur | g o5 | g 59 4.93 0,26
quadratique moyenne
Moyenne de la réponse | 76,90 | 63,58 17,40 2,67
Observatlons, , 20 20 20 20
(ou sommes pondérées)

VI11.4.2.1. Analyse de la variance

D’apres le tableau VII.17, nous obtenons des valeurs trés faible de Prob pour la résistance

mécanique a la compression, la perte de masse et la résistance mécanique a la flexion ; ce qui

conforte I’hypothéese de 1’utilisation de ces modeles pour modéliser les trois réponses. Pour le

coefficient d’absorption, la valeur de Prob est moins faible que les autres réponses.

Tableau VII. 17: Analyse de la variance.

De_gresge Somme,des Carré moyen Rapport Prob. > F
liberté carreés F
Modele 9 6156,68 1231,34 13.27 <,0001*
RC Résidus 10 1299,31 92,81 /
Total 19 7455,99 / /
Modéle 4 4198.63 839.72 9.91 0,0003
RF Résidus 15 1185.66 84.69 /
Total 19 5384.29 / /
5 d Modéle 9 1279,44 255,889 10,5224 0,0002
erte de M esidus 10 340,46 24318 /
masse
Total 19 1619,9 / /
Ab ) Modele 9 1.23 0,25 3.09 0,0438*
SOrption ™ e <cidus 10 1.11 0,08 /
capillaire
Total 19 2,34 / /

Les 4 modéles mathématiques présenter par les équations (9), (10) ,(11) et (12) permettent

d’obtenir a partir des valeurs de la convexité des granulats utilisées et le degré de température,

un nuage de point représentant la résistance a la compression, a la flexion ,la perte de masse et

le coefficient d’absorption capillaire respectivement du béton chauffé.

La résistance en compression= -143577+(0.21*température) + (295180.23* convexité) +
(température*[ convexité*-0.40])+(température*[ température *0.00004])+ (convexite*[

convexité* -151537.48]).... (9)
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La résistance en flexion =5382.31+(2.08* température)+ (-13336.56* convexité)+

(température*[ convexité*-2.26])+(température*[ température *0.00002])+ (convexité*[

convexité*8156.15]) ....(10)

Perte de masse=20054.09 + (-1.32* température)+ (-40488.80* convexité)+ (température*[
convexité*1.27])+(température*[ température *0.0001)+ (convexité*[ convexité*20414.43])

(1)

Coefficient d’adsorption =2135.71+( 0.015*température) + (-4381.85*convexité)+

(température*[ convexité* -0.0054])+ (température*[ température* -0.000007])+ (convexité*[

convexité*2246.93]) ....(12)

Tableau V1. 18: Tests des effets pour la réponse de la résistance mécanique a la compression.

Terme rc Estimation Erreur standard tratio | Prob. > |t
Convexité 295180,23 283746,9 1,04 0,3158
convexité*convexité -151537,5 145897,4 -1,04 0,3166
température*température 4,337e-5 0,000115 0,38 0,7115
température*convexité -0,396611 2,635324 -0,15 0,8825
Température 0,2143883 2,564087 0,08 0,9345

Tableau VII. 19: Tests des effets pour la réponse du coefficient d’absorption capillaire.

Terme rf Estimation Erreur standard t ratio Prob. > [t|
température*convexité -2,263559 2,517424 -0,90 0,3838
Température 2,0835104 2,449374 0,85 0,4093
température*température 2,328e-5 0,00011 0,21 0,8351
convexité*convexité 8156,1471 139370,1 0,06 0,9542
Convexité -13336,56 271052,5 -0,05 0,9615
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Tableau V1. 20: Tests des effets pour la réponse de la perte de masse.

Terme masse Estimation Erreur standard | tratio | Prob. > |t
température*température 0,0001181 5,881e-5 2,01 0,0644
Température -1,319644 1,312525 -1,01 0,3318
température*convexité 1,2661895 1,348991 0,94 0,3638
Convexité -40448,8 145246,6 -0,28 0,7847
convexité*convexité 20414,435 74683,1 0,27 0,7886

Tableau VII. 21: Tests des effets pour la réponse de 1’absorption capillaire.

Terme Estimation Erreur standard | tratio | Prob. > |t
température*température -7,106e-6 3,363e-6 -2,11 0,0530
Convexité -4381,847 8306,508 -0,53 0,6061
convexité*convexité 2246,9285 4271,052 0,53 0,6071
Température 0,0150788 0,075062 0,20 0,8437
température*convexité -0,005418 0,077147 -0,07 0,9450

D’aprés les tableaux VII1.18 ; VI1.19 ; VI1.20 et VII.21 de I’analyse des effets des 4 mod¢les,
il est bien clair qu’aucun effet influé fortement sur la réponse (toutes les valeurs sont supérieures

a0.05).
VI11.4.2.2. Représentation graphique de surface de réponse

La figure VIL5 représente les surfaces de réponse associée aux modeles de la résistance
mécanique a la compression, a la flexion, la perte de masse et le coefficient d’absorption
capillaire en fonction de la convexité et la température.

D’aprés la figure VI1.5 on peut tirer les conclusions suivantes :

L’augmentation de la température provoque un accroissement de la perte de masse avec une
diminution de la résistance a la flexion et a la compression. Pour le coefficient d’absorption
capillaire, I’augmentation de la température jusqu’a 650°C provoque une augmentation du
coefficient d’absorption capillaire ; au-dela de cette température, on peut voire une diminution
du coefficient d’absorption capillaires.

L’augmentation de la convexité jusqu’a 0.974 conduit une augmentation de la résistance en

compression puis une diminution a été remarquée au-dela de cette valeur.
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Figure VII. 5: Représentation graphique de surface de réponse

Donc, on peut dire que la valeur optimum de la connexité avec laquelle la résistance en

compression est maximale est égal a 0.974.
Pour la résistance en flexion, on peut constater une relation proportionnelle a la convexité.

En effet, l'augmentation de la convexité provoque une augmentation proportionnelle de la

perte de masse.

Pour la variation du coefficient d’absorption capillaire, on peut remarquer une diminution
du coefficient d’absorption capillaire avec une valeur de la convexité allant jusqu’a 0.974, au-

dela de cette valeur une augmentation légére a été remarquée.

VIl1.4.3. Le facteur d’aspect

D’aprés les graphes (figure VI11.6) d’adéquation des quatre modelés associer au facteur
d’aspect, il est bien clair que les valeurs preuves sont proche aux celles observés pour la
résistance a la compression et la perte de masse (R2 = 0.83 et 0.78) respectivement sa se traduit
par la valeur élevée du coefficient de régression associée au modéle. Par contre, on peut

observer un nuage de pion dispersé pour la résistance a la flexion et le coefficient d’absorption
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capillaire avec des faibles valeurs de R carre et R carre ajusté (tableau VI11.22) (R? =0.63 et 0.55

respectivement)
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Figure VII. 6: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.

Tableau VII. 22 : Résumé de I'ajustement.

RC RF Perte de masse Coefficient d’absorption

R carré 083 | 0.63 0.78 055
R carré ajusté 0.77 0.50 0,71 0,0.38
Racine de l'erreur | g /0 | 19 g9 5.01 027
quadratique moyenne
Moyenne de la 7690 | 6358 17.40 267
réponse
Observations (ou 20 20 20 20

sommes pondérées)
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VI11.4.3.1. Analyse de la variance

D’apres le tableau V11.23 qui présente 1’analyse de la variance des quatre réponses étudiées,
on peut remarquer des valeurs tres faibles de Prob (0,0001 pour la résistance a la compression,
0.0003 pour la perte de masse, 0.0092 pour la résistance a la flexion et 0.0332 pour le coefficient
d’adsorption capillaire) alors, on peut dire que les modeles mathématiques ont une qualité

satisfaisante pour toutes les réponses.

Tableau VII. 23: Analyse de la variance.

De_gres ge Somme,des Carré moyen Rapport Prob. > E
liberté carreés F
Modele 9 6218,33 1243,67 14,068 0,0001*
RC Résidus 10 1237,66 88,4 / /
Total 19 7455,99 / / /
Modele 4 3400,03 680.01 141.73 0,0092*
RF Résidus 15 1984.,26 141.73 / /
Total 19 5384,29 / / /
Modele 9 1268,59 253,72 10.11 0,0003
Perte de —
Résidus 10 351,31 25,09 / /
masse
Total 19 1619,9 / / /
Ab ) Modele 9 1.27 0,26 3.36 0,0332
SOrpUion e <cidus 10 1.06 0,08 / /
capillaire
Total 19 2,34 / / /

Les équations 13, 14, 15 et 16 présentent les modeles mathématiques des 4 réponses

(résistance mécanique a la compression, a la flexion, la perte de masse et le coefficient

d’absorption capillaire en fonction de la circularité des granulats et la température).

Résistance en compression = -38264.81 + (-0.87*température) + (53903.60*facteur d’aspect)
+ (température*[facteur d’aspect*0.49]) + (température*[température*0.00004]) + (facteur
d’aspect™[facteur d’aspect®-18900.15]).....(13)

Résistance en flexion = -26837.08 + (-0.923*température) + (38037.53*facteur d’aspect) +
(température*[facteur d’aspect®*0.56]) + (température*[température*0.00002]) + (facteur
d’aspect*[facteur d’aspect*-13412.67]) .....(14)

Absorption capillaire = 1212.55 + (0.002*température) + (-1686.889*facteur d’aspect) +
(température*[facteur d’aspect*0.005]) + (température*[température*-0.000007]) + (facteur
d’aspect™[ facteur d’aspect*586.38]) .....(15)

Perte de masse = 6362.44 + (0.074*température) + (-8953.63*facteur d’aspect) +
(température*[facteur d’aspect*-0.11] + (température*[température*0.0001]) + (facteur
d’aspect*[facteur d’aspect*3162.07]) .....(16)
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Tableau VII. 24: Tests des effets pour la réponse de la résistance mécanique a la compression.

Terme RC Estimation | Erreur standard | tratio | Prob. > |t|
facteur d’aspect*facteur d’aspect | -18900,15 13896,8 -1,36 0,1953
facteur d’aspect 53903,604 39820,68 1,35 0,1973
Température -0,87609 1,365946 -0,64 0,5316
température*facteur d’aspect 0,4914943 0,947386 0,52 0,6120
température*température 4,337e-5 0,000112 0,39 0,7047

Tableau VII. 25: Tests des effets pour la réponse de la perte de masse.

Terme masse Estimation | Erreur standard | tratio | Prob. > |t|
température*température 0,0001181 5,974e-5 1,98 0,0682
facteur d’aspect*facteur d’aspect | 3162,0668 7403,879 0,43 0,6758
facteur d’aspect -8953,632 212155 -0,42 0,6794
température*facteur d’aspect -0,113826 0,504744 -0,23 0,8248
Température 0,0738228 0,727743 0,10 0,9206

Tableau VII. 26: Tests des effets pour la réponse de la résistance en flexion.

Terme rf Estimation | Erreur standard | tratio | Prob. > |t|
facteur d’aspect*facteur d’aspect | -13412,67 17595,96 -0,76 0,4586
facteur d’aspect 38037,53 50420,46 0,75 0,4631
Température -0,922044 1,729544 -0,53 0,6023
température*facteur d’aspect 0,562068 1,199569 0,47 0,6466
température*température 2,328e-5 0,000142 0,16 0,8721

Tableau VII. 27: Tests des effets pour la réponse de Coefficient d’absorption capillaire.

Terme cof Estimation | Erreur standard | tratio | Prob. > |t|
température*température -7,106e-6 3,286e-6 -2,16 | 0,0484*
facteur d’aspect -1686,889 1167,121 -1,45 0,1704
facteur d’aspect™facteur d’aspect | 586,37909 407,3072 1,44 0,1720
température*facteur d’aspect 0,0054441 0,027767 0,20 0,8474
Température 0,0020042 0,040035 0,05 0,9608
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Les tableaux V11.24 ; VI11.25 ; VII. 26 et VI1.27 présentent I’analyse des effets des 4 modéeles
étudiés, on peut voir nettement qu’aucun effet influe fortement sur les trois réponses (la
résistance en compression, la résistance en flexion et la perte de masse) (tous les valeurs sont

supérieures a 0.05). Par contre, I’effet de la température carré influe fortement sur le coefficient

d’adsorption capillaire.

VI11.4.3.2. Représentation graphique de surface de réponse
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Figure VII. 7 : Représentation graphique de surface de réponse.

D’aprés la figure VII.7 qui représente le graphe de surface de réponse, on peut tirer les

conclusions suivantes :

L’augmentation de la température provoque une diminution de la résistance en flexion et en
compression avec une augmentation de la perte de masse. En effet, le coefficient d’absorption

capillaire présente le méme comportement avec la circularité et la connexité.

L’augmentation du facteur d’aspect jusqu’a 1.43 provoque le méme comportement pour la
résistance en compression et en flexion dans lesquelles on peut voire une augmentation des

résistances puis une diminution a été remarquée au-dela de cette valeur.
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Pour la perte de masse, la valeur 1.43 du facteur d’aspect présente la valeur optimale pour
tous les paliers de température et au méme temps la valeur minimale du coefficient d’absorption

capillaire.
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EFFET DU DIAMETRE DES GRANULATS

VIIl.1. Introduction

Ce chapitre présente une analyse statistique des propriétés physiques et mécaniques des

bétons confectionnées avec des granulats de différents diamétres présentés dans le chapitre 2.

Deux réponses ont été étudiées : la résistance en compression et la perte de masse.

VIIL2.

Effet du diamétre des granulats sur la résistance a la compression :

Dans cette partie ; nous allons étudier statistiquement 1’effet du diamétre des granulats sur

la résistance mécanique en compression des bétons sous haute température.

Le tableau VIII.1 présente la matrice d'expériences et les résultats expérimentaux de la

résistance mecanique résiduelle en compression obtenus avant et aprés le traitement thermique

aux différents cycles de température des différents bétons confectionnes avec des granulats de

difféerent diamétres.

Tableau VIII. 1: Matrice d’expériences.

Température (°C) D max (mm) Rc (MPa) Perte de masse
400 8 84,2556575 8,968609865
550 8 73,8303497 9,762327854
650 8 69,6417442 10,17193566
800 8 37,9768326 11,9418019
400 15 91,3572137 6,683348973
550 15 71,6579782 7,244569172
650 15 61,4386941 7,631359466
800 15 32,1728557 9,435542989
400 20 96,4025382 6,912730685
550 20 75,0016271 7,62800418
650 20 58,7422714 7,686661074
800 20 37,8490075 8,80431401
400 25 99,1715327 6,741922121
550 25 91,4907421 6,845052894
650 25 59,2420688 7,644240783
800 25 45,0849262 10,59979317
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VIII.2.1.

Analyse statistique du modéle

Lorsque I’on trace les valeurs observées du modele de résistance mécanique en compression en

fonction des valeurs prévues (Figure VIII.1), On constate que les points sont proches a la

premiére bissectrice qui est souhaitable. Sa se traduit par les valeurs élevées des coefficients de

régressions associées au modéle (R2 = 0.96 et RZ%juste = 0.83) tableau VII1.2.

100

Résistance mécanique QOhservé

| | | |
50 60 7O 80
Résistance mécanique Prévue P<.0001 R
carré=0,96 RMSE=5,3536
Figure VIII. 1 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.

I |
90 100 110

Tableau VIII. 2: Résumé de I'ajustement.

R carré 0,96
R carré ajusté 0,83
Racine de I'erreur quadratique moyenne 8,26
Moyenne de la réponse 76,90
Observations (ou sommes pondérées) 20

L’analyse de la variance présentée dans le tableau V111.3 montre que le modéle de diametre

des granulats sous haute température sont significatifs, (Prob. <,0001) pour la réponse de la

résistance mécanique.

Tableau VIII. 3: Analyse de la variance.

Source Degrés de liberté Somme des carrés Carré moyen Rapport F
Modeéle 5 6776,6374 1355,33 47,2884
Reésidus 10 286,6091 28,66 Prob. > F
Total 15 7063,2465 <,0001
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Le modele mathématique de la résistance mécanique en fonction de la température et le

diametre des granulats sont déterminés par 1’expression suivante :

Rc = 98.5789 + (0.0438*T) + (-0.8632*D) + (T*D* - 0.002) + (T2* - 0.00012) + (D?*0.0759)

D : diametre maximal des granulats en mm.
T :la température en dégrée Celsius.

Tableau VIII. 4: Teste des effets.

Terme Estimation Erreur standard | tratio Prob. > |t|
Diamétre*Diametre 0,0759002 0,040988 1,85 0,0938
Température*Température | -0,000123 7,138e-5 -1,72 0,1167
Température*Diameétre -0,00202 0,001461 -1,38 0,1969
Diamétre -0,863287 1,617171 -0,53 0,6051
Température 0,0438887 0,089656 0,49 0,6350

L’analyse des effets des modéles de résistance mécanique montre que I’effet des diameétres

carré est le plus influent sur la réponse. Les autres effets sont moins influant sur les réponses.

VIIIL.2.2. Représentation graphique de surface de réponse
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Figure VIII. 2: La surface de réponses associées au modéle de diametre des granulats en
fonction de la résistance a la compression.

D’aprés la représentation graphique du modéle de résistance en compression en fonction du
diametre des granulats et la température présentee dans la figure VI111.2, on peut déduire :
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Le diamétre des granulats influe directement sur la résistance mécanique a la compression.

L’augmentation de la tempeérature est accompagnée par une diminution de la résistance

mécanique a la compression.

La résistance a la compression présente une relation proportionnelle avec le diametre des

granulats.

¥I11.3. Effet du diamétre de granulats sur la perte de masse :
VIIIL.3.1. Analyse statistique du modele

Nous allons étudier dans cette partie statistiquement 1’effet de diamétre des granulats sur la

perte de masse des bétons étudiés sous haute température.

D’aprés la figure VIII1.3, on constate que les points sont proches a la premiere bissectrice qui
est souhaitable. Sa se traduit par des valeurs élevées des coefficients de régressions associées
au modele (R2 = 0.93 et R%juste = 0.90) tableau VI11.5.

12
11

10+

perte de masse Observé
(o] (e

6 7 8 9 10 11 12
perte de masse Prévue P<,0001 R carré=0,93
RMSE=0,4978
Figure VIII. 3: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues.

Tableau VIII. 5: Résumé de I'ajustement.

R carré 0,93
R carré ajusté 0,90
Racine de I'erreur quadratique moyenne 0,50
Moyenne de la réponse 8,42

KESSAL.O 123



EFFET DU DIAMETRE DES GRANULATS

Observations (ou sommes pondérées) 16

D’apres le tableau VIII.6 de ’analyse de la variance, il est bien clair que le mod¢le de la
perte de masse en fonction du diametre des granulats et la température sont significatifs, (Prob.
<,0001).

Tableau VIII. 6: Analyse de la variance.

Source Degrés de liberté Somme des carrés Carré moyen Rapport F

Modéle 5 35,381871 7,07637 28,5513

Résidus 10 2,478475 0,24785 Prob. > F
Total 15 37,860346 / <,0001*

Les modeles mathématiques de la perte de masse en fonction du diametre des granulats

utilisées dans la confection des bétons et la température est déterminé par :

Perte de masse = 17.69 + (0.016*T) + (-0.7973*D) + (T*D*-0.00007) + (T2*-0.00001) +
(D?*0.019)

Tableau VIII. 7: Tests des effets pour la réponse de la perte de masse.

Terme Estimation Erreur standard t ratio Prob. > [t|
Diameétre -0,797349 0,150385 -5,30 0,0003*
Diamétre*Diametre 0,0190838 0,003812 5,01 0,0005*
Température*Température 1,8246e-5 6,638e-6 2,75 0,0205*
Température -0,016118 0,008337 -1,93 0,0820
Température*Diametre 7,1511e-5 0,000136 0,53 0,6101

D’apres le tableau VII1.7 de I’analyse des effets du mode¢les, il est bien clair que I’effet du
diametre et des deux interactions diamétres et température au carré influés fortement sur la

réponse de la perte de masse.

VII1.3.2. Représentation graphique de surface de réponse

D’apres la figure VI1I1.4 de la surface de réponse du modelé de la perte de masse, on peut
remarquer que le diamétre qui présente la plus faible perte de masse dans tous les paliers de

température est le 20 mm.
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Température Diametre
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Figure VIII. 4 : la surface de réponses associées au modéle de diamétre des granulats en
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ANALYSES MICROSTRUCTURALES

1X.1. Introduction

Dans ce chapitre, des analyses microstructurales ont été effectués afin de bien comprendre les
modifications dans la structure interne de béton en fonction de la température d’une part et

expliquer les résultats obtenus dans les chapitre précedent d’autre part.

Les observations de la microstructure des matériaux soumis a haute température ont été réalisés

sur trois différents niveaux : macro, méso et micro scopique.

Echelle macroscopique :

Les observations sont réalisées a I’ceil nu et permettent de donner une premiére évaluation de
I’état global du béton et de granulats soumis a haut température. Des fissurations et de
microfissuration sur la surface des échantillons sont observées. D’autre cote de changements
de couleur des bétons et des granulats aprés échauffement causse par les réactions chimique

provoquer par la température.

Echelle méso-scopique :

Des observations au microscope optique et polarisons ont été réalisées en utilisant un
agrandissement de 10a 50x. A cette échelle nous observons les formes et les dispersions des
fissures et évaluer leurs densités. Pour les bétons, nous pouvons observer des fissures dans la
zone de transition entre la pate et le granulat (fissures intergranulaires, ou la rupture contourne
les granulats et se propage dans la zone de transition). Nous pouvons observer aussi des fissures

transgranulaires, c’est-a-dire les fissure qui traversent les granulats.

Echelle microscopique :

A D’échelle microscopique nous pouvons analyser la structure de la pate de ciment et les
modifications minéralogiques des différant phase de béton (pate, granulats). Le grossissement
de I’ordre 50x 100x 300x et 1000x nous a permis d’observer 1’état de la zone de transition et

les morphologies des différents hydrates.

1X.2. Echelle macroscopique :
IX.2.1.LES GRANUMATS :

La figure IX.1 présente les observations macroscopiques des granulats soumis aux cycles de
chauffage (400°C, 550°C, 650°C et 800°C). Des changements sur les granulats par rapport a

1’état initial ont été observées aprés chaque cycle de chauffage.
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Gl G2 G3 G4 G5

400

550

650

800

Figure 1X. 1: Observation visuelle de la texture des granulats sous haute température.

Jusqu’a 550°C, tous les types de granulats reste intacts, au-dela de 650°C un changement de
couleur pour les granulats calcaire ‘G1, G3 et G4 'et les granulats silico-calcaire G2.
Pour les granulats siliceux nous pouvons remarquer des fissures radiales et perpendiculaires

aux surfaces des granulats présenté dans la figure 1X.2.

Granulats
siliceux

G5 &y

A 650°C

Figure IX. 2: Observation de la fissuration des granulats siliceux chauffés a 650°C.
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Apre chaufage Apres 5 heure

Granulat
calcaire
G3
A 800°C

Figure 1X. 30bservation des granulats calcaire chauffés a 800°C.

A 800°C, les granulats calcaires sont fissurés (figure 1X.3) et elles sont devenues blanches ; ces
changements peuvent étre expliquée par la décarbonatation des calcaires, la calcite (CaCO3s) se
transformant sous haute température en chaux vive (CaO) et en départ de gaz CO,. Aprés 5

heure de refroidissement, la surface des granulats est endommagée a cause de 1’hydratation du

CaO.

1X.2.2.Le béton

Nous regroupons dans la figure 1X.4 les informations concernant les états de surface et les
changements de teinte constatés des différents types de béton apres l’exposition a haute
température. On note la présence des fissures observée a I’ceil nu a partir de 300°C pour tous
les mélanges. La taille et la densité des fissures sont plus remarquable pour les bétons avec des
granulats silico-calcaire a 800°C.

On constate sur les figures IX.4 qu’apres 1’exposition a haute température la présence d’un
dép6t blanchatre sur les éprouvettes de béton. Il semble que cela soit di au fait que 1’eau est
chargée de maticres solubles qui cristallise a la surface au moment de I’évaporation de 1’eau.

Probablement il s’agit de chaux et d’alcalins [ XING 2011].

Les bétons de granulat calcaire (G1, G2 et G3) chauffés a 800°C s’effritent plusieurs heures
apres le refroidissement suite a I’hydratation du CaO en Ca(OH)2 dans les bétons confectionne.
La formation de portlandite est associée a une augmentation de volume et conduit a la
désintégration de 1I’éprouvette. Pour les bétons avec des granulats silico-calcaire et siliceuse les
mémes phenomenes sont egalement observés mais ils sont beaucoup plus lents et de moindre

ampleur que les bétons avec des granulats calcaire.
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650
°C

800
°C

Figure IX. 4: Observation visuelle de la texture des bétons sous haute température.
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La figure IX.5 presente les modifications de la surface pour les bétons confectionne avec des
granulats de différents diameétres (5,15,20 et 25mm) est soumis a haute température. Jusqu’a

550°C la surface des éprouvettes reste presque intactes.

Il est bien clair que le diamétre maximal des granulats influence fortement la disparition et la

densité des fissures pour les bétons soumis a haute température.

Entre 650 et 800°C ; nous observant a I’ceil nu la plus forte dégradation avec une augmentation
des fissures chaque fois que le diamétre des granulats augmente ; ces observations sont
confirmées par les travaux de Fredrich et Jones [FRED 1986] [JONE 1997]; ils montrent que
lorsque les grains ou les cristaux sont de petite taille, les inégalités de dilatation sont faibles en

valeur absolue (un calcaire a gros grain est plus sensible qu’un calcaire a grain fin).
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Figure 1X. 5: Observation visuelle de la texture des bétons sous haute température.
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1X.3. Echelle miso-scopique :

Nous présentons dans cette partie les observations réalisées au microscope optique sur des
lames minces de différent béton confectionner avec les 5 types de granulats et soumis a haute
température, pour chaque échantillon, un nombre important d’images a été pris, nous avons
choisi d’illustrer 1’analyse globale que nous avons effectuée avec les images les plus
représentatives de 1’état de la microstructure des échantillons de béton ; la figure 1X.6 regroupes

les observations des échantillons apres les cycles de chauffage refroidissement.

Avant I’exposition a haute température (25°), les différentes phases de béton sont bien clair
(pate de ciment, les granulats et les pores). Cependant, il faut souligner qu’aucun singe de

fissuration a été remarquée.

Au-dela de 400°C, on observe la présence de fissures tangentielles (longeant le tour du
granulats), fissures normales (perpendiculaires au tour) a la surface de ces granulats et fissures

transgranulaires (traverse les granulats).

A 400°C, les granulats calcaire G1 ne présente aucune modification (pas de fissuration
observeée). Des fissurations transgranulaires apparaissent pour le béton avec des granulats G3.
Cette fissuration explique la diminution remarquable de la résistance en compression pour le

béton G3 comparativement aux autres bétons.

A 650°C la transformation du quarte o en quartez 3 s’accompagne d’une expansion volumique
importante. Cette transition provoque des fissurations transgranulaires au sein des granulats
siliceux G5 ; on observe aussi quelques fissures normales et tangentielles due a la dilatation

différentielle entre la pate de ciment et les granulats.

A 800°C les granulats calcaires subissent des endommagements liés au décarbonatation de la
calcite. La réhydratation par ’humidité ambiante de CaO formé par cette décarbonatation
s’accompagne un gonflement important ; les fissures normales et tangentielles observées sont

probablement dues a cette augmentation de volume.
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650

800

Figure IX. 6: Observation microscopique de lame mince des bétons soumis haute température.
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IX.4. Echelle microscopique

L’exposition de béton a haute température influence en premier lieu sur sa microstructure
interne, et en particulier sur le réseau poreux ; la taille et la distribution de pores, et aussi la
taille et ’allongement des fissures. Différents moyens expérimentaux permettent de mettre en
évidence ces changements ; La porosimétrie au mercure [ang. Mercury Intrusion Porosimetry
(MIP)], les observations au Microscope Electronique a Balayage (MEB), Cartographies X et la
EDS [Energy Dispersive Spectoscopy].

IX.4.1.La porosimétrie au mercure

Cet essai permet de suivre I’évolution de la porosité, la densité apparente, et le diamétre de pore
médian en fonction de type de granulats et des traitements thermiques. Ces derniers ont été
déterminées a partir des échantillons de bétons confectionner avec les différant types de
granulats et soumis aux différant paliers de température. Les mesures sont effectuées selon la

méthode de porosimétrie au mercure présente dans la 2°™ partie (1.1.8).

1X.4.2.Porosité

Le tableau (1X.1) présente les résultats de la porosité résiduelle et les valeurs de la porosité

résiduelle relative obtenus pour les 5 types de béton en fonction de cycle de chauffages.

La figure IX.7 représente I’évolution de porosité en fonction de type de granulats et de la
température. On observe a travers I’augmentation de la température que la structure interne est
devenue trés poreuse. L'analyse globale de la porosité avant et aprés 1’exposition a haute

température permet de tirer les remarques suivantes :

e Jusqu’a 400°C I’augmentation de la porosité est comprise entre 0,5945 % et 39,4862%

; en effet les granulats calcaires (particulierement G4) présentent la plus grande porosité.

e Entre 400°C et 550°C ; une augmentation négligeable pour les tous types de béton sauf
celle confectionner avec des granulats siliceux G5; on peut remarques une diminution
de la porosité provoquer par 1’augmentation du volume des granulats siliceux lors la

transformation du quartz o en quartz f3 .

e Une augmentation encore plus forte au-dela de 550°C spécialement pour les bétons de
granulats calcaire due principalement a la décomposition endothermique du calcaire.

L’équation de cette décomposition est présentée ci-dessous : CaCOz — CaO + CO2
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Il semble que la microstructure des bétons les plus compacts soit plus affectée par le chauffage

[Mind 2010] [Pliy 2010].
Tableau IX. 1: Porosité des bétons testés en fonction du type de granulat et du cycle
thermique.
Granulats Température (°C) Porosité % Porosité residuelle relative %
25 14,1154 0,0000
400 15,7058 10,1262
RG5 550 15,1757 6,9868
650 16,3925 13,8911
800 20,9176 32,5190
25 11,2376 0,0000
400 15,6749 39,4862
SG4 550 16,4619 46,4895
650 16,8741 50,1575
800 18,9206 68,3687
25 12,3458 0,0000
400 13,9973 13,3770
BG2 550 14,316 15,9585
650 16,5449 34,0124
800 17,8563 44,6346
25 13,1821 0,0000
400 15,5348 17,8477
AGl 550 16,4314 24,6493
650 18,6303 41,3303
800 21,6413 64,1719
25 15,0033 0,0000
400 15,0925 0,5945
MG3 550 15,5646 3,7412
650 17,9526 19,6577
800 21,0217 40,1138
—X— Gl —0—-G2--A-G3 ——G4 —Xx—Gj|[| —%—GC1l —0—-G2 --A- G3 —— G4 % GH
24 80
22 % 70 /;
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Z 16 e & s
8 4 = ¥ 30 v
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Figure 1X. 7: Evolution de la porosité des bétons en fonction de la température de chauffage,

1) valeur de la porosité résiduelle, 2) valeur de la porosité résiduelle relative.
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IX.4.3.La densité apparente :

Le tableau IX.2 présente les valeurs de densités apparentes obtenues sur des bétons testés en
fonction du cycle de chauffage. A 25°C, la densité des bétons varie de 2.25 a 2.33 g/ml

Tableau IX. 2 : Densité apparente des bétons testés en fonction du type de granulat et du cycle

thermique
. La densité La densité apparente résiduelle
Tempeérature .
Granulats (°C) apparente relative
(g/ml) (%)

25 2,2596 100,0000

400 2,2166 98,0970

G5 550 2,231 98,7343
650 2,1571 95,4638

800 2,0911 92,5429

25 2,2879 100,0000

400 2,2417 97,9807

G4 550 2,2379 97,8146
650 2,2142 96,7787

800 2,1848 95,4937

25 2,3222 100,0000

400 2,3138 99,6383

G2 550 2,2434 96,6067
650 2,2452 96,6842

800 2,2022 94,8325

25 2,2866 100,0000

400 2,2676 99,1691

G1 550 2,2466 98,2507
650 2,1887 95,7185

800 2,1679 94,8089

25 2,3369 100,0000

400 2,2998 98,4124

G3 550 2,2182 94,9206
650 2,1761 93,1191

800 2,1676 92,7554
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Figure IX. 8 : Evolution de la porosité des bétons en fonction de la température de chauffage,
1) valeur de la densité résiduelle, 2) valeur de la densité résiduelle relative.

La figure IX.8 présente 1’évolution de la densité apparente (1- valeur de la densité résiduelle,
2- valeur de la densité résiduelle relative) des bétons en fonction de la température. Nous
observons une diminution de la densité apparente avec les cycles de chauffage. A 400°C une
diminution similaire, entre 1% et 2% pour tous les type de granulats ; entre 400°C et 550°C le
béton avec des granulats siliceux G5 présente une augmentation de la densité ce qui confirme
I’hypothese de la transformation du quartz o en quartz B a ce qui accompagne par une
augmentation du volume des granulats siliceux et par conséquence une augmentation de la
densité apparente. Au-dela de 650°C une diminution remarquable entre 8% et 5% de la densité
initiale. Ces diminutions de la densité apparente sont dues principalement au départ de 1’eau
durant le chauffage suite a la décomposition des hydrates comme les C-S-H et la portandite
[Hage 2004].

IX.4.4. Le diamétre de pore médian :

Le tableau IX.3 présente les valeurs du diametre de pore médian (Volume) en um obtenues sur
les bétons testés en fonction du cycle de chauffage.

Tableau IX. 3 : Le diametre de pore médian des bétons testés en fonction du type de granulat
et du cycle thermique.

Granulats Température (°C) Le diametre de pore médian (Volume) pym

25 0,09
400 0,1672

RG5 550 0,2649
650 0,2165
800 0,2913
25 0,0875
400 0,1855

SG4 550 0,306
650 0,3383
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800 0,3534

25 0,1051

400 0,1846

BG2 550 0,2293
650 0,2807

800 0,3256

25 0,1026

400 0,2437

AGl1 550 0,3233
650 0,344

800 0,3785

25 0,1372

400 0,2824

MG3 550 0,4877
650 0,5347

800 0,6114

La figure X1.9 montre clairement que le diametre de pore médian du béton est en fonction du
type de granulats et non seulement par les cycles de chauffage. L’augmentation de la
température provoque une augmentation de la porosité est par conséquence une augmentation
du diamétre de pores. A I’exception du béton avec des granulats siliceux qui présentent une

stabilisation du diameétre de pore médian entre 550°C et 650°C.
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Figure IX. 9: Evolution de diamétre de pore médian des bétons en fonction de la température
de chauffage.
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1X.4.5. Distributions des tailles des pores :

La distribution des tailles des pores des bétons chauffés a été observée par porosimétrie au
mercure. La préparation des échantillons est une étape importante préalable a la mesure par
porosimétrie au mercure ; on utilise donc une température de pré-séchage de 60°C pendant 24h.
Les résultats de mesure de la distribution de taille des pores par intrusion de mercure sont
donnés dans les figures 1X.10 IX.11 ; IX.12 ; IX.13 ; IX.14.

Les figures IX.10 IX.11; 1X.12; 1X.13; IX.14. présentes le volume injecté cumulé montrent
clairement que le volume de mercure injecté augmente proportionnellement avec la
température :

- Pour les granulats calcaire G1, G3 et G4, le volume maximal de mercure injecte cumulée
sont compris respectivement entre (0.057/0.040 et 0.064) ml/g pour le témoin et
(0.086/0.096 et0.087) ml/g pour le béton soumis a une température de 800°C ;

- Les granulats silico-calcaire G2 présente un volume maximal de mercure injecte
cumulée est compris 0.051 ml/g et 0.080 ml/g

- Pour les granulats siliceux G5, le volume maximal de mercure injecte cumulé est
compris respectivement entre 0.061 ml/g et 0.091 mi/g

Les courbes de volume injecté en fonction du rayon de pore mettent en évidence la grande
variation du réseau poreux avec une faible augmentation de la macroporosité (< 12 pm) pour
tous les types des granulats.

Avant I’exposition a la température (25°C) on peut noter que ;

- Les bétons avec des granulats calcaire présente une répartition porale de 0.01 um
jusqu’a 2 um pour le béton G1 et G3 ; et entre 0.04 pm et 2 um pour le béton G4.

- Les bétons avec des granulats silico calcaire G2, la majorité de pores sont compris entre
0,02 pm et 2 um.

- Les bétons avec des granulats siliceux possede une répartition porale de 0.008 um
jusqu’a 3 um.

En peut voire clairement que la répartition porale est presque similaire pour les 5 mélange de
béton confectionne avec différent type de granulats.

Apres I’exposition a 400°C, des modifications micro-porale pour tous les types de béton ont éteé
remarquée ; en effet les bétons avec des granulats calcaire présent une répartition porale plus
large comparativement au celle non exposé a la température, la distribution porale est compris
entre ; 0.01 et 3.92 um pour le béton G1, 0.01 et 4.7 um pour le béton G3, et 0.01 et 4.16 um

Kessal. O 140



ANALYSES MICROSTRUCTURALES

pour le béton G4. Cette augmentation serait probablement attribuable a la fissuration crée au

sien de béton apres la décomposition de la portlandite en eau et en chaux libre selon la réaction :
Ca (OH),—CaO + H20

Le béton avec des granulats silico-calcaire G2 présente une augmentation des micropores

comprise entre 0.01 pm et 0.03 um, En outre, nous distinguons 1’apparition des petits pics a 4

pm, 9 um et 24 um.

Le béton confectionne avec des granulats siliceux présente une diminution des micropores entre

0.008 um et 3 um ; cette diminution preuve 1’augmentation de la résistance mécanique des

bétons quand-t-ils sont exposés au cycle de 400°C.

Entre 550°C et 650°C les bétons avec des granulats siliceux présentent une apparition des pics

a 180 um ; ¢a peut étre expliqué par le clivage des silices et aussi par la transformation du quartz

a en quartz B a 573°C accompagne par une augmentation du volume des granulats siliceux.

A 800 °C une destruction presque compléte de structure de béton crée une apparition des pores

avec différent diametre.
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Figure IX. 10: 1-Evolution des courbes d’incrément de volume de mercure injecté par le diamétre des pores en fonction de cycle de chauffage.
2-Evolution des courbes de volume injecté cumulé par le diamétre des pores en fonction de cycle de chauffage. (G1)
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Figure IX. 11: 1-Evolution des courbes d’incrément de volume de mercure injecté par le diamétre des pores en fonction de cycle de chauffage.
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Figure IX. 121jEV01ution des courbes d’incrément de volume de mercure injecté par le diamétre des pores en fonction de cycle de chauffage.
2-Evolution des courbes de volume injecté cumulé par le diamétre des pores en fonction de cycle de chauffage. (G3)
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1X.5. Observation des granulats au microscope électronique a balayage (MEB) :

La Figure IX.15 présenté L’observation au MEB des bétons témoins non chauffé, et ceux
expose au cycle de chauffage obtenue avec un agrandissement de 50x, 70x, 250x, 500x, 2KXx et
5KXx. La zone de transition entre la pate et les granulats ont été observée au-dela de 50X.

Une I’analyse de 1’émission des rayons X par spectrométrie (EDS) a été effectuée afin de
déterminer la composition chimique ; on outre Nous avons identifié la répartition des éléments
chimique par la cartographie X.

Avon I’exposition a haute température, les observations nous ont permis d’identifier les
compositions minéralogiques et chimiques des phases présentées dans les champs observés. On
peut aussi comparer la zone de transition au voisinage des différents types de granulats.

Les granulats calcaires présentent une zone de transition plus uniforme et homogene
comparativement au celle de granulat siliceux (G5) dans laquelle on peut observer une
discontinuité. Ceci due principalement a la réaction chimique qui a lieu entre la pate et les
granulats calcaire ; autant que les granulats siliceux qui sont chimiquement neutres (aucune

réaction chimique ne se produit entre la pate de ciment et le granulat).
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T Wt.%

Wt.%

Wt% | Wt.% At.% Wt.%

Sodium 0.51 0.71 0.79 Na20 0.96 0.69 0.12

Magnesium 1.13 1.57 1.65 MgO 2.60 1.87 0.17

Aluminium 1.39 1.92 1.82 Al2O3 3.64 2.62 0.18

Silicon 5.77 8.02 7.29 SiO2 17.15 12.35 0.53

Phosphorus | 0.07 0.09 0.08 P203 0.16 0.12 0.06

al. . Sulfur 0.53 0.74 0.59 SO3 1.85 1.33 0.09

=% Calcium 35.52 49.32 31.43 CaO 69.01 49.70 2.16

Iron 1.97 2.74 1.25 Fe20s 3.91 2.82 0.18

: Poatssium 0.30 0.41 0.27 K20 0.50 0.36 0.07

] d Chlorine 0.15 0.21 0.15 0.21 0.15 0.06

‘ u Oxygen 24.67 34.26 54.68 0.00 0.00 5.43
: Total 72.02 | 100.00 100.00
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Wt.% W1t.% At.% Wt.% Wt.% Wt.%
Sodium 0.62 0.87 0.93 Na20 0.18 0.83 0.13
Magnesium 2.24 3.18 3.21 MgO 5.27 3.72 0.29
Aluminium 1.85 2.62 2.39 Al2O3 4.95 3.50 0.22
Silicon 7.94 11.23 9.85 SiO2 24.05 17.00 0.71
Phosphorus | 0.18 0.26 0.20 P203 0.46 0.32 0.07
Sulfur 0.40 0.57 0.44 SO3 1.42 1.00 0.08
o1 Chlorine 0.17 0.23 0.16 0.23 0.17 0.06
Poatssium 0.20 0.29 0.18 K20 0.35 0.25 0.06
Calcium 28.97 40.99 25.16 CaO 57.36 40.54 1.77
Iron 2.34 3031 1.46 Fe203 4.73 3.34 0.20
Oxygen 25.75 36.43 56.01 0.00 0.00 5.61
Total 70.67 100.00 | 100.00
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i Wt.% Wt.% At.% Wt.% Wt.% Wt.%
] Sodium 0.86 1.19 1.33 Na20 1.61 1.15 0.16
i Magnesium 1.04 1.45 1.53 MgO 2.40 1.73 016
Aluminium | 1.12 1.56 1.48 Al>03 2.95 2.12 0.16
l Silicon 5.38 7.50 6.86 SiO2 16.05 11.52 0.50
1 Phosphorus | 0.09 0.12 0.10 P203 0.21 0.15 0.06
. Sulfur 0.34 0.47 0.38 SO3 1.18 0.84 0.08
1F Chlorine 0.14 0.19 0.14 0.19 0.14 0.06
. Poatssium 0.20 0.28 0.18 K20 0.34 0.24 0.06
Calcium 37.39 52.08 33.36 CaO 72.87 52.31 2.27
Iron 1.11 1.54 0.71 Fe203 2.21 1.58 0.13
Oxygen 24.13 33.61 53.93 0.00 0.00 5.32
Total 71.78 | 100.00 | 100.00
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.

Wt.%
Sodium 0.73 1.06 1.20 Na2O 1.43 0.98 0.14
Magnesium 1.20 1.75 1.88 MgO 2.91 2.00 0.18
Aluminium 0.99 1.43 1.39 Al>O3 2.71 1.86 0.14
Silicon 3.78 5.50 5.10 SiO2 11.77 8.08 0.37
Phosphorus 0.06 0.08 0.07 P20s3 0.15 0.10 0.06
Sulfur 0.29 0.42 0.34 SO3 1.04 0.71 0.06
Calcium 38.22 55.66 36.21 CaO 77.88 5348 2.32
Iron 0.94 1.37 0.64 Fe20Os 3.91 2.82 0.18
Poatssium K20
Chlorine 0.11 0.16 0.12 0.16 0.11 0.06
Oxygen 22.36 32.56 53.06 0.00 0.00 5.00
Total 100
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GO u0)9q & juepuodsd.iod saxdads 19 SO UONEIYHUIPL

G0 W039q I Suep [V 19 SIAL ‘9 ‘B ‘IS 9p suonnaedy. saf jus.puow X sarqdeiSorae))

(3Seyneyd Jueae) D, ST € SO U0)I(Q ¢ yuepuodsdriod gIA sdSew] : 6T “X| 34nbi

ANALYSES MICROSTRUCTURALES

>
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Wt.% Wt.% At.% Wt.% Wt.% Wt.%

Sodium 0.91 1.20 1.26 Na2O 1.61 1.22 0.17

Magnesium 0.83 1.09 1.08 MgO 1.80 1.37 0.14

Aluminium 1.10 1.45 1.30 Al203 2.74 2.08 0.15

Silicon 12.15 16.00 13.75 SiO? 34.22 25.99 1.06

Phosphorus 0.17 0.22 0.17 P20s3 0.39 0.30 0.07

I Sulfur 0.31 0.41 0.31 SO3 1.03 0.78 0.08
ek o s Chlorine 0.21 0.27 0.19 0.27 0.21 0.07
Poatssium 0.33 0.43 0.27 K20 0.52 0.40 0.07

Calcium 29.97 39.46 23.77 CaO 55.22 41.94 1.83

Iron 1.16 1.53 0.66 Fe.O3 2.18 1.66 0.13

Oxygen 28.81 37.94 57.24 0.00 0.00 6.40

: Total 75.95 100.00 100.00
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Apres I’exposition a 400°C ;

Les observations avec le microscope a balayage réalisée sur les bétons avec différents
types de granulat et soumis a une température de 400°C présenté dans la figureV.16.
L’analyse des image MEB a montré la présence des différents types de fissuration ; le
premier type de fissuration est observé dans la pate de ciment, Comme il est montré
sur I’images (la figureV.18) G1 ; ce type est provoqué par la décomposition des

hydrates de la pate de ciment.

L’image (la figureV.19) G4 illustre le deuxieme type de fissuration entourent les
granulats (dans la zone de transition) ; ce type de fissuration est lié principalement a la
déformation différentielle entre la pate de ciment qui se rétracte par déshydratation et
les granulats qui se dilatent.

La cartographie X de la répartition des éléments chimiques présente dans la figure (la
figureV.20) montre la présence du calcaire dans les bétons (Gl ,G3 et G4)
confectionné essentiellement avec des granulats calcaire ; on revanche, la présence du
silice dans les bétons G2 et G5, celles-ci sont principalement confectionné avec des
granulats de nature siliceux et silico- calcaire. L’aluminium le fer et autres composants
peut étre observé dans tous les échantillons ; ces composantes existent dans les
hydrates de ciment.
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TWt% | Wt% | At% | W% | W% W%

19D u039q ¢ yuepuodsaLiod saadads 39 SF UONBIYNUIP]

Do 00F & 1D u039q & juepuodsariod gyA saSew]: oz "X| a4nbi

1D U039q J SUep [V 19 S\ ‘9 ‘8D ‘IS ap suonn.aedya sof yudyuow X sorydeagoyie)

Sodium 1.79 241 2.62 Na2O 3.25 241 0.28
Magnesium 1.48 1.99 2.05 MgO 3.31 2.46 0.21
Aluminium 1.86 2.50 2.32 Al2O3 4.73 3.15 0.23
Silicon 6.79 9.14 8.13 SiO2 19.55 14.53 0.62
Phosphorus | 0.16 0.21 0.17 P203 0.37 0.28 0.07
Sulfur 0.69 0.92 0.72 SO3 2.30 1.71 0.10
Calcium 32.31 43.47 27.08 CaO 60.82 45.21 1.97
Iron 1.70 2.29 1.02 Fe20s 3.28 2.43 0.17
Poatssium 0.80 1.08 0.69 K20 1.30 0.96 0.10
Chlorine 0.81 1.09 0.77 1.09 0.81 0.11
Oxygen 25.93 34.89 54.45 0.00 0.00 5.81
Total 74.33 | 100.00 100.00
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79 U0)3q 3 SUBp [V 19 S 94 ‘€D “IS 3p suonnaedya saf yudnpuowr X sargdeagorae)

Do 00F & 7D U0)9q & yuepuodsariod gA sdSew]: Tz X| 94nbi4

W%

Wt% | Wt% At.% Wt.% Wt.%
Sodium 2.26 3.14 3.44 Na:0 4.23 3.05 0.33
Magnesium | 1.37 1.90 1.97 MgO 3.15 2.27 0.20
Aluminium | 1.16 1.61 1.50 Al.Os 3.05 2.20 0.16
Silicon 6.51 9.02 8.08 SiO, 19.31 13.92 0.59
Ehos"’hor“ 045 | 020 | 017 | P0s | 036 | 026 | 006
| Sulfur 0.49 0.68 0.53 SO3 1.70 1.22 0.09
i Chlorine 1.36 1.88 1.34 1.88 1.36 0.14
1 Poatssium 0.64 0.89 0.57 K20 1.07 0.77 0.09
i Calcium 3209 | 4451 27.92 CaO 62.28 | 44.91 1.96
“ Iron 1.50 2.08 0.57 Fe2Os 1.07 0.77 0.09
| Oxygen 24.57 34.05 53.55 0.00 0.00 5.43
! Total 72.10 | 100.00 | 100.00
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ANALYSES MICROSTRUCTURALES

PRSI . EASTIR E

o M OISR ]

Do 00F & €9 u039q & juepuodsd.riod gHJA sddew]: zz "X| a4nbi

Wt% | Wt% | At% Wt% | Wi% | Wi%

2 | [ Sodium 133 | 186 | 214 | NaO | 251 | 179 | 022

Magnesium | 144 | 202 | 214 | MgO | 336 | 239 | 021

Aluminium | 093 | 131 | 125 | ALOs | 247 | 176 | 0.4

Silicon 502 | 7.05 644 | Si0, | 1508 | 1075 | 047

EhOSphor“ 007 | 010 | 008 | P.Os | 018 | 013 | 0.06

Hiailaie ol . | [sulfur 035 | 049 | 039 | SO3 | 123 | 088 | 008

A1 |1 " | [Chlorine 031 | 044 | 032 044 | 031 | 007

Poatssium | 0.61 | 085 | 056 | K:O | 103 | 073 | 009

" | [ Calcium 3650 | 5122 | 3279 | CaO | 71.66 | 51.07 | 222

J " | Miron 102 | 143 | 066 | Fe:0s | 204 | 146 | 0.12

. | | [Oxygen 2368 | 3323 | 53.29 000 | 000 | 521
Total 7127 | 100.00 | 100.00
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$0) U039q 3 suep [V 19 S 9 ‘&) ‘IS 9p suonnredy. say yudsnyuowr X sarqdeafoyae)

Do 007 & $O U0)9q & yuepuodsariod gHA sdSew]: ¢z x| 94nbi4

ANALYSES MICROSTRUCTURALES
TS 5 #2NE T

Wit.% Wit.% At.% Wt.% Wt.% Wt.%
Sodium 2.39 3.33 3.70 Na2O 4.49 2.17 0.16
Magnesium 1.01 141 1.49 MgO 0.34 1.68 016
Aluminium 1.15 1.60 1.51 Al2O3 3.02 2.17 0.16
Silicon 5.19 7.24 6.58 SiO2 15.48 11.11 0.48
Phosphorus 013 0.18 0.15 P203 0.33 0.24 0.06
Sulfur 0.45 0.63 0.50 SO3 1.57 1.013 0.08
Calcium 34.82 48.52 30.90 CaO 67.88 48.72 2.12
Iron 1.04 1.44 0.66 Fe2Os 1.14 1.48 0.12
Poatssium 0.68 0.95 0.62 K20 1.14 0.82 009
Chlorine 1.20 1.67 1.20 1.67 1.20 0.13
Oxygen 23.70 33.03 52.69 0.00 0.00 5.26
Total 71.77 100 100
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6O u0)3q ¢ juepuodsariod saa333ds 3o SO UONEBIYNUIP]
Do 00F & §O u039q & yuepuodsariod gHA sdSewy: {2 x| a4nbi4

SO U0)9q 3 Suep [V 19 S 94 ‘8D ‘IS ap suopnaedya saf Jusnyuowr X sarydeagorae)

Sodium 0.48 0.64 0.66 Na2O 0.86 0.65 0.11

Magnesium 0.77 1.03 1.00 MgO 1.70 1.29 0.13

Aluminium 1.44 1.91 1.67 Al,03 3.60 2.72 0.19

Silicon 14.48 19.17 16.10 SiO2 41.01 30.97 1.25

EhOSphO“‘ 0.12 016 0.12 P,03 0.29 0.22 0.06

‘s Sulfur 0.34 0.45 0.33 SO3 1.13 0.85 0.08

Poatssium 0.37 0.49 0.30 K20 0.59 0.45 0.08

Calcium 26.08 34.54 20.33 CaO 48.33 36.50 1.60

: Iron 1.31 1.74 0.73 Fe20s 2.48 1.88 014

| Oxygen 30.11 39.87 58.77 0.00 0.00 6.62
"o Total 75.51 100.00 | 100.00
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L’observation au MEB des bétons chauffés sous un cycle de chauffage de 550°C montre
I’apparition de tous les types des fissurations ; le premier est transgranulaires qui traversant les
granulats comme la montre I’images (la figureV.21,24) observé pour les bétons Glet G3 (béton
avec granulats calcaire) ; ce type de fissuration est causée par 1’¢lévation des déformations
thermiques de calcaire sous haute température. Le deuxiéme type entoure les granulats est
provoqué par la déformation différentielle comme pour le béton (G4) (figureV.24).

Pour tous les bétons chauffés a 550°C, nous avons observé une augmentation considérable des
fissuration (propagation et ouverture) ; comme dans le cas du béton avec des granulats silico
calcaire G2 qui présente une fissure de 1.14 um d’ouverture. (FigureV.22)

La figureV.25montre un exemple de fissuration dans la pate de ciment crée par la
décomposition de la portlandite en eau et en chaux libre ; en effet, Les valeurs de EDS présenté
une augmentation remarquable des valeurs de chaux libre selon la réaction : Ca (OH) 2—CaO
+H20
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19 U039q I suep [V 1 S 94 ‘8D ‘IS ap suonnaedaa s9f yudnpuow X sarydeagorie)

Do 0SS B 9D U039q & juepuodsariod gy sddew]: Gz "X| a4nbi4

Wt.% | Wt.% At.% Wt% | Wt% Wt.%

? Sodium 1.03 1.35 1.49 Na:0 1.82 1.38 0.18
Magnesium | 1.06 1.39 1.45 MgO 2.31 1.076 0.17
Aluminium | 2.33 3.07 2.88 AlbOs | 5.79 4.40 0.27
Silicon 5.85 7.69 6.93 SiO2 | 16.46 12.51 0.54
Phosphorus | 0.19 2.25 0.21 P203 0.45 0.34 0.07
Sulfur 0.63 0.83 0.65 SO3 2.07 1.57 0.10
Calcium 36.67 | 48.26 30.47 CaO | 67.53 51.31 2.23
Iron 1.32 1.74 0.79 Fe203 | 2.48 1.89 0.15
Poatssium 0.45 0.59 0.38 K20 0.71 0.54 0.08
Chlorine 0.29 0.38 0.27 0.38 0.29 0.07
Oxygen 0.00 0.00 5.90
Total 75.99 | 100.00 | 100.00
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79 U033q 9 SUBp [V 19 SIA ‘94 ‘€D “IS 3p suonniedya s3) yudnpuown X sarqdeafoyae)

Do 0SS & 7O u0)9q ¢ yuepuodsariod gHA sdSewy: 9z "X| a4nbiq

ANALYSES MICROSTRUCTURALES

& Wt% | W% | At% Wt% | Wt% | Wt%
| Sodium 032 | 045 | 048 | NaO | 061 | 044 | 0.0
| Magnesium | 1.08 | 1.45 144 | MgO | 240 | 171 | 0.6
Aluminium | 132 | 1.73 155 | AlOs | 326 | 232 | 0417
Silicon 1110 | 1558 | 1342 | SiO: | 33.32 | 23.76 | 0.97
If Phosphorus| 014 | 020 | 0145 | P:0s | 170 | 121 | 0.09
G154 ST S | = Sulfur 048 | 068 | 051 | sO3 | 170 | 121 | 0.09
| Poatssium | 0.7 | 038 | 032 | KO | 045 | 032 | 0.07
| Calcium 2708 | 3799 | 2294 | CaO | 53.16 | 37.90 | 1.66
Iron 237 | 332 144 | Fe:0s | 474 | 338 | 021
| | | | l Oxygen 2725 | 3823 | 57.83 000 | 000 | 6.12
i | W Total 7129 | 100.00 | 100.00
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€9 U033q 9 SUBp [V 19 S ‘94 €D “IS 3p suonniedya s3) yudnyuowr X sarqdeafoyae))

Do 0SS & €9 u0)9q ¢ yuepuodsariod gA sdSewy: ,g "X| a4nbiq

- LNy Wt
;!fﬁm;ﬁ-« .’,'Iv e -

Y

.....

ANALYSES MICROSTRUCTURALES

e W% | Wt% | A% Wit% | Wt% | Wt%
E Sodium 1.36 1.84 208 | NaO | 249 1.83 0.22
Magnesium | 0.97 1.32 1.41 MgO 2.19 1.61 0.16
] Aluminium | 1.04 141 136 | ALOs | 2.66 1.96 0.15
: Silicon 4.41 5.99 5,55 Sio; | 1282 | 944 0.42

| EhOSphor” 0.10 0.13 0.11 P,03 0.23 0.17 0.06
| . —— . Sulfur 0.31 0.42 0.34 SO3 1.05 0.77 0.07
Chlorine 0.81 1.09 0.80 1.09 0.81 0.11
* Poatssium | 0.43 0.58 0.39 K20 0.70 0.52 0.08
E | Calcium 3953 | 53.60 | 3482 | CaO | 7512 | 5531 | 240
y I'ron 0.85 1.15 054 | Fe:0s | 165 121 0.11
L ; vilnmd : - Oxygen 2383 | 3237 | 5260 0.00 0.00 5.25
Total 73.63 | 100.00 | 100.00
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$0 u0)9q ¢ juepuodsariod saa3dads 39 S UOHBIYHUIPT

Do 0SS & O u039q ¢ yuepuodsariod gHA sdSewy: gz "X | a4nbi4

$0) U039q 3 suep [V 19 S 9 ‘©)) ‘IS 9p suonniedyu s3f yusnyuowr X sarqdeafoyae)

‘ Wt% | Wt.% At.% Wt.% Wt.% Wt.%
. Sodium 0.35 0.49 0.55 Na2O | 0.66 0.47 0.10
% Magnesium | 2.82 3.89 4.23 MgO 6.60 4.67 0.35
} Aluminium | 1.16 1.64 1.57 AlbOs | 3.09 2.19 0.16
: Silicon 3.27 5.25 4.83 Si02 | 11.23 795 0.36
Phosphorus | 0.05 0.06 0.05 P203 0.12 0.08 0.06
| A - Sulfur 0.28 0.40 0.32 SO3 0.99 0.70 0.04
Bl Calcium 37.74 | 53.30 34.35 CaO | 74.58 52.80 2.29
% Iron 1.04 1.47 068 Fe203 | 2.10 1.48 0.12
} Poatssium 0.28 0.39 0.26 K20 0.47 0.33 0.07
: l“ ‘ Chlorine 0.12 0.16 0.12 0.12 0.16 0.06
! J 4 || Oxygen 23.27 | 32.86 53.05 00 00 00
' : ; Total 70.80 100 100
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GO U0)9q 3 SUBp [V 19 S 9 ‘€)) ‘IS 9p suonntedyu say yusnyuow X sarqdeafoyae)

Do 0SS & §O u0)9q ¢ yuepuodsariod gHA sdSewy: 62 "X| a4nbi4

ANALYSES MICROSTRUCTURALES

;' Wt% | Wt% | At% Wt% | Wt% | Wt%
| Sodium 2.60 3.33 3.27 Naz20 4.48 3.50 0.37
Magnesium |  0.60 0.77 0.72 MgO 1.28 1.00 0.12
| Aluminium | 1.19 1.52 1.28 Al203 2.88 2.25 0.16
: Silicon 1949 | 2495 | 20.08 SiO2 53.38 | 41.70 1.67
Phosphorus | 0.11 0.14 0.10 0.39 0.25 0.20 0.06
17 . Sulfur 0.36 0.46 0.33 SO3 1.16 0.90 0.08
155 " - Chlorine 2.15 2.75 1.75 2.75 2.15 0.20
Poatssium 0.91 1.16 0.67 K20 1.40 1.09 0.11
: Calcium 1693 | 2167 | 12.22 CaO 30.32 | 23.68 1.06
Iron 1.15 1.47 0.5 Fe20s | 2.10 1.64 0.13
i Oxygen 32.63 | 41.77 | 59.00 0.00 0.00 7.15
l : Total 78.11 | 100.00 | 100.00
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L’observation microscopique au MEB des bétons soumis a un cycle de chauffage de 650°C

montre que les fissures sont plus nombreuses que celle exposer a une température de 550°C.

L’apparition des fissures dans la pate de ciment, comme pour les bétons G2 et G4, peut
s’expliquer par la deuxiéme phase de la décomposition du gel C-S-H.

Des fissures apparaissent autour des granulats siliceux G5 ; ces fissurations provoqué par le
changement de phase d’une phase o a une phase B s’accompagne par une augmentation du
volume de 1 a 5,7% [Baza 1996][Khou 2007], cette augmentation peut atteindre jusqu’a 8%
selon Géraud [Géra 1992]. Ce type de bétons (G5) présente une fissure de 5.66 um d’ouverture.

D’aprés I’analyse des images MEB, on apercoit que la porosité provoquée par la température
ne prévient pas seulement de fissures, mais aussi d’une dégradation de la matrice cimentaire
elle-méme.
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1D u039q 3] suep [V 19 SIA 9 ‘&) ‘IS Ip suonnaedya sf jud.puow X sarydeasorre)

Do 0S9 & D u0)3q & juepuodsariod g sdSew]: og "X| 24nbi4

ANALYSES MICROSTRUCTURALES

Wit.% Wit.% At.% Wt.%
Sodium 1.05 1.39 1.52 Na2O 1.87 1.41 0.19
Magnesium 1.14 1.50 1.56 MgO 2.49 1.88 0.18
Aluminium 1.54 2.04 1.91 Al2O3 3.85 2.91 0.20
Silicon 6.75 8.94 8.03 SiO? 19.12 14.44 0.61
Phosphorus | 0.15 0.20 0.16 P20s3 0.35 0.27 0.07
Sulfur 0.59 0.78 0.61 SO3 1.95 1.47 0.10
, Chlorine 0.46 0.60 0.43 0.60 0.46 0.08
Poatssium 0.45 0.60 0.38 K20 0.72 0.54 0.08
Calcium 35.98 47.65 30.00 CaO 66.67 50.43 2.19
Iron 1.25 1.66 0.75 Fe20s3 2.38 1.79 0.14
Oxygen 26.16 34.65 54.64 0.00 0.00 5.93
Total 75.51 | 100.00 100.00
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ANALYSES MICROSTRUCTURALES

::::

Do 0S9 & 7O u0)9q ¢ yuepuodsariod gHA sdSewy: T¢ "X| a4nbiq

79 U033q 9 SUBp [V 19 SIA ‘94 ‘€D “IS 3p suonniedya s3) yudnpuown X sarqdeafoyae)

Wt% | Wt% | At% Wt% | Wt% | Wt%

Sodium 0.60 0.81 0.90 Naz0 1.10 0.81 0.13

Magnesium | 1.72 2.33 2.45 MgO 3.87 2.86 0.23

Aluminium | 1.29 1.75 165 | ALOs | 331 2.44 0.17

Silicon 5.63 7.61 6.90 Sio: | 1628 | 12.04 0.52

Phosphorus | 0.16 0.22 0.18 P203 0.39 0.29 0.06

Sulfur 0.53 0.72 0.57 S0O3 1.79 1.32 0.09

" - Poatssium 0.22 0.29 0.19 K20 0.35 0.26 0.07

Calcium 3700 | 5007 | 3181 | CaO | 70.05 | 51.78 2.25

Iron 1.48 2.00 0.91 FexOs | 2.86 2.11 0.15

J Oxygen 2527 | 3420 | 54.43 0.00 0.00 5.58
Total 7391 | 100.00 | 100.00

Wt% | Wt% | At% Wt% | Wt% | Wt%
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ANALYSES MICROSTRUCTURALES

.....

Do 0S9 & €9 u0)9q ¢ yuepuodsariod gHA sdSewy: gg "X| a4nbi4

€9 U033q 9 SUBp [V 19 S ‘94 €D “IS 3p suonniedya s3) yudnyuowr X sarqdeafoyae))

We% | Wt% | At% Wt% | Wt% | Wt%

Sodium 054 | 072 0.80 NazO 0.96 037 0.21

Magnesium | 1.36 1.78 1.88 MgO 2.96 2.25 0.20

Aluminium | 1.13 1.48 141 | AlOs | 280 213 0.16

Silicon 571 | 7.50 6.85 Sio; | 1605 | 12.21 0.53

Phosphorus | 0.16 | 0.21 0.17 P203 0.37 0.28 0.06

Sulfur 044 | 058 0.47 SO3 1.45 1.10 0.08

" Chlorine 020 | 026 0.19 0.26 0.20 0.07

Poatssium 025 | 0.33 0.22 K20 0.40 0.30 0.07

Calcium 3947 | 51.91 | 3323 | CaO | 72.63 | 55.23 2.40

Iron 113 1.48 0.68 Fe2Os | 212 161 0.13

| 4 Oxygen 2566 | 33.75 | 54.11 0.00 0.00 5.64
Total 76.04 | 100.00 | 100.00
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$0) U039q 3 suep [V 19 S 9 ‘©)) ‘IS 9p suonniedyu s3f yusnyuowr X sarqdeafoyae)

Do 0S9 & O u0)9q & yuepuodsariod gHIA sdSewy: g¢ "X| a4nbiq

ANALYSES MICROSTRUCTURALES

‘ Wt% | Wt.% At.% Wt% | Wt% Wt.%
Sodium 1.05 1.49 1.70 Na:O | 2.00 1.42 0.19
] Magnesium | 0.73 1.03 1.11 MgO | 1.70 1.20 0.13
Aluminium | 0.90 1.27 1.23 AlOs | 2.40 1.70 0.14
Silicon 3.81 5.39 5.03 Sio; | 11.52 8.15 0.37
: Phosphorus | 0.05 0.08 0.07 P,0s | 0.14 0.10 0.06
e b e Sulfur 0.26 0.37 0.31 SO3 0.93 0.66 0.07
FS Thi Calcium 39.58 | 55.93 36.61 CaO | 78.26 55.37 2.40
; Iron 0.85 1.20 0.56 Fe:Os | 1.72 1.21 0.11
1 Poatssium | 0.36 0.51 0.34 K20 0.62 0.44 0.08
. j Chlorine 051 | 0.72 053 0.72 0.51 0.09
I Oxygen 22.66 | 32.02 52.51 00 00 00
: Total 70.76 100 100
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GO U0)9q 3 SUBp [V 19 S 9 ‘€)) ‘IS 9p suonntedyu say yusnyuow X sarqdeafoyae)

Do 00F & SO U0)9q & yuepuodsariod gA sdSew]: ¢ x| 94nbi4

ANALYSES MICROSTRUCTURALES

Wt.% Wt.% At.% Wt.% Wt.%
Sodium 0.60 0.68 0.62 Na20 0.92 0.81 0.13
Magnesium 0.39 0.44 0.38 MgO 0.73 0.64 0.09
Aluminium 0.83 0.95 0.74 Al2O3 1.79 1.57 0.13
Silicon 33.39 38.15 28.43 SiO2 81.61 71.43 2.82
Phosphorus 0.10 0.11 0.08 0.39 0.20 0.17 0.06
Sulfur 0.19 0.22 0.14 SO3 0.55 0.48 0.07
Chlorine 0.31 0.36 0.21 0.36 0.31 0.07
Poatssium 0.32 0.37 0.20 K20 0.44 0.39 0.07
Calcium 7.80 8.91 4.65 CaO 12.47 10.91 0.52
Iron 0.57 0.65 0.24 Fe203 0.93 0.81 0.09
Oxygen 43.03 49.16 64.31 0.00 0.00 9.28
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L’observation au MEB mette bien en évidence la dégradation presque totale de la structure

interne des bétons apres 1’exposition a une température de 800°C.

Les bétons avec des granulats calcaires présentant des fissurations plus nombreuses et plus
ouvertes, principalement situées dans les granulats, ces fissurations due a la décarbonatation de
la calcite d’une part ; et d’autre part, la réhydratation de la chaux libre (CaO) par I’humidité
ambiante qui s’accompagne d’un gonflement important provoque la décohésion des granulats
avec la pate et de la fissuration entre les granulats et la pate de ciment observes.

Les bétons avec des granulats siliceux présentant une importante fissuration aux niveaux du
granulat d0 au phénomeéne de clivage qui caractérise ces granulats. Ce type de fissures se

propageant a partir de granulats dans la pate.
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Do 008 & D u0)9q & yuepuodsariod gHA sdSewy: Gg "X| a4nbi4

ANALYSES MICROSTRUCTURALE

Wt.%

Wt.%

At.% Wit.% Wt.% Wt.%
Sodium 0.81 1.00 1.00 Na.O 1.35 1.10 0.16
Magnesium 1.00 1.22 1.16 MgO 2.03 1.65 0.16
Aluminium 1.49 1.93 1.56 Al2O3 3.45 2.82 0.19
Silicon 18.23 22.37 18.32 SiO? 47.85 38.99 1.57
Phosphorus | 0.15 0.18 0.14 P20O3 0.33 0.27 0.07
Sulfur 0.40 0.49 0.35 SO3 1.22 0.99 0.08
Chlorine 0.38 0.47 0.30 0.47 0.38 0.08
Poatssium 0.48 0.59 0.35 K20 0.71 0.58 0.08
Calcium 23.79 29.20 16.76 CaO 40.85 33.29 1.47
Iron 1.00 1.23 0.50 Fe2Os 1.75 1.43 0.13
Oxygen 33.77 | 41.44 59.57 0.00 0.00 7.58
Total 81.49 | 100.00 100.00
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ANALYSES MICROSTRUCTURALES

Wto% | Wto% | At% Wto% | W% | Wt%
Sodium 178 | 255 276 | Na:O | 343 240 | 027
Magnesium | 2.12 | 3.04 312 | MgO | 504 | 352 0.28
Aluminium | 1.36 | 1.94 180 | AlOs | 367 2.56 0.18
Silicon 590 | 8.44 750 | SiO2 | 18.05 | 1261 | 054
Phosphorus | 0.47 | 0.24 019 | P.Os | 042 0.29 0.06
| - sulfur 0.73 | 1.04 0.81 SO3 2.59 1.81 0.10
1= i Chlorine 0.56 | 0.80 0.56 0.80 0.56 0.09
| Poatssium 040 | 057 0.36 K20 | 0.69 048 | 0.8
N Calcium 30.86 | 4416 | 2752 | CaO | 6179 | 247 0.16
| Iron 172 | 247 110 | Fe:Os | 353 2.47 0.16
| h | Oxygen 2430 | 3477 | 5427 0.00 0.00 | 536
& Total 69.88 | 100.00 | 100.00
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€9 U033q 9 SUBp [V 19 S ‘94 €D “IS 3p suonniedya s3) yudnyuowr X sarqdeafoyae))
Do 00F & €9 U0)9q & yuepuodsariod gA sdSew]: ¢ x| 94nbi4

......

Wt.% Wt.% At.% Wt.% Wt.% Wt.%
Sodium 1.31 1.83 2.06 Na20 2.46 1.76 0.22
Magnesium 0.94 131 1.39 MgO 2.17 1.55 0.15
Aluminium 0.91 1.27 1.22 Al2O3 2.39 9.98 0.44
Silicon 4.66 6.51 6.01 SiO2 13.93 9.98 0.44
Phosphorus 0.14 0.20 0.16 P20s 0.35 0.25 0.06
Sulfur 0.32 0.45 0.36 SO3 1.12 0.81 0.08
Chlorine 0.63 0.97 0.64 0.87 0.63 0.09
Poatssium 0.46 0.65 0.43 K20 0.78 0.56 0.08
Calcium 37.89 52.89 34.19 CaO 74.01 53.01 2.30
Iron 0.96 1.34 0.62 Fe203 191 1.37 0.12
Oxygen 23.42 32.69 52.93 0.00 0.00 5.17
Total 71.63 100.00 100.00
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$0) U039q 3 suep [V 19 S 9 ‘©)) ‘IS 9p suonniedyu s3f yusnyuowr X sarqdeafoyae)

. Wt% | Wt% At.% Wt.% Wt.% Wt.%
% Sodium 0.70 0.99 1.07 Na.O 1.34 0.95 0.14
% Magnesium | 0.76 1.07 1.09 MgO 1.77 1.26 0.13
& Aluminium | 0.81 1.41 1.05 Al2O3 2.16 1.53 0.13
% Silicon 9.10 12.85 11.33 SiO 27.48 19.47 0.81
1 Phosphorus | 0.10 0.14 011 P20s 0.24 0.17 0.06
e b o | Sulfur 0.29 0.41 0.32 S0O3 1.04 0.73 0.07
el Teuid i T Calcium 32.44 | 4578 28.29 CaO 64.06 45.39 1.98
5 | Iron 0.70 0.99 0.44 Fe203 1.42 1.00 0.10
i Poatssium 0.21 0.30 0.19 K20 0.36 0.26 0.07
"] J Chlorine 0.09 0.12 0.09 0.12 0.09 0.06
ol e : | | Oxygen 25.65 | 36.19 56.02 0.00 0.00 5.67
Total 70.85 100 100
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Do 008 & $O u0)9q & yuepuodsariod gHA sdSewy: g¢ "X| a4nbi4

GO U0)9q 3 SUBp [V 19 S 9 ‘€)) ‘IS 9p suonntedyu say yusnyuow X sarqdeafoyae)

Wt.% Wt.% At.% Wt.% Wt.% Wt.%

Sodium 0.52 0.67 0.69 Na20 0.90 0.69 0.12

Magnesium | 0.61 0.79 0.77 MgO 1.31 1.01 0.12

Aluminium | 1.28 1.65 1.45 Al203 3.12 2.41 0.17

Silicon 14.43 18.68 15.77 SiO2 39.95 30.87 1.25

Phosphorus |  0.06 0.07 0.06 0.39 0.13 0.10 0.06

Sulfur 0.41 0.53 0.39 SO3 1.33 1.03 0.08

Chlorine 0.12 0.16 0.11 0.16 0.12 0.06

Poatssium 0.32 0.41 0.25 K20 0.50 0.38 0.07

Calcium 27.29 36.14 21.39 CaO 50.57 39.07 1.71

\ | Iron 1.10 1.42 0.60 Fe203 2.03 1.57 0.13
' " " Oxygen 30.50 39.48 58.52 0.00 0.00 6.71
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Conclusion génerale

Vu les risques de I’endommagement par exposition thermique des structures en béton dans le
monde, il est devenu primordial d’examiner I’impact de ce phénomeéne, d’ou I’objectif de cette
recherche qui contribuée de fagon expérimentale et modélisatrice pour  une meilleure
compréhension du comportement des bétons soumis a des températures élevées. La présente
étude s’intéressés au role et I’influence de la minéralogie, la morphologie et la géométrie des
granulat sur I’endommagement thermique du béton.

Les bétons analysés sont confectionnés a partir de cinq types de granulats avec différents ;
natures minéralogiques (silice, calcaire, et silco-calcaire), paramétres morphologiques et
géométriques (8, 15, 20, et 25 mm de diameétre). Ces bétons sont soumis a quatre cycles de
chauffage/refroidissement a 400°C, 550°C, 650°C, et 800°C avec une vitesse de monté de
1C°/min. afin de bien seriner le comportement de béton soumis a haute température plusieurs
essais sont réaliser; physiques (perte de masse et absorption capillaire), mécaniques
(résistances a la compression et a la flexion) et chimique (FX, EDS).

L’approche expérimentale adopté dans ce travail de recherche se base sur plusieurs analyses a
multi-échelles ; macroscopique, microscopique et misoscopique, ensuite une approche
modélisatrice utilisant le plan d’expérience est effectué afin de mieux comprendre 1’effet de la
composition chimique, la géométrie et les parametres morphologiques des granulats constituant
le béton soumis a haute température.

D’apres la premicere démarche expérimentale qui comporte 1’étude l'influence de la nature
minéralogique des granulats sur le comportement du béton soumis a la température, L’ensemble
des données récoltées a partir de cette investigation ont permis d’émettre les conclusions

suivantes ;

- Le comportement mécanique du béton a températures élevées est principalement lié a
la nature minéralogique des agrégats utilisés; les bétons confectionnés avec des
granulats siliceux, ont un meilleur comportement mécanique jusqu'a 400°C.
Néanmoins, au-dela de 400°C, la résistance a la compression diminue plus rapidement
comparativement au béton avec des agrégats calcaire et silico-calcaire.

- Une excellente corrélation est obtenue entre la perte de masse du béton et celle des
granulats cela confirme I’influence des granulats sur le comportement du béton sous
haute température indiquant une relation proportionnelle.

- L’absorption capillaire est fortement influencée par les cycles chauffage —

refroidissement qui provoque d’importance fissuration suite aux exposition cycliques
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provoquant I’évolution de la porosité et la tortuosité. Une augmentation remarquable du
coefficient d’absorption capillaire avec I’augmentation de la température des cycles est
observée jusqu’a une température des 650C°, au-dela, le comportement devient
inversement proportionnel, cela est due a 1’augmentation du diameétre des pores
capillaire provoquant une diminution des forces d’absorption ; La grande valeur du
coefficient d’absorption capillaire a été noté pour le béton silico-calcaire entre 400 et
650°C.
La seconde démarche est une étude statistique et modélisatrice, qui consiste a mettre en
évidence I’effet de la composition chimique des agrégats sur le comportement mécanique, la
perte de masse et le coefficient d'absorption de béton soumis a la température, on se basant sur
la méthode de plan d’expérience (surface de réponse). Les conclusions suivantes peuvent étre
tirées :

- Selon les résultats d’analyse des variances (ANOVA), la composition chimique des
granulats présentée par le taux de CaO influe fortement sur les paramétres mécanique
(résistance a la flexion et la compression), et la perte de masse de béton soumis a la
température. Cependant, la composition chimique affecte Iégerement le coefficient
d'absorption ; le mélange avec (10% CaO + 90% SiO2) donne la meilleure stabilité
thermique jusqu'a 650 °C.

- Le plan d’expérience est un outil efficace pour modéliser les différents comportements ;
la résistance mécanique (résistance a la compression et a la flexion), la perte de masse
et le coefficient d’absorption des bétons soumis a la température.

Dans cette étude, I'effet des propriétés morphologiques (la convexité, le facteur d'aspect, la
circularité, et le diametre) des agrégats sur la résistance a la compression résiduelle et la perte
de masse des bétons soumis a haute température a été réalisée suivant une approche statistique
(plan d’expérience) a la lumiére des résultats de cette partie les constatations suivantes pouvant
tre tiré ;

- Les trois parametres morphologiques influencent différemment le comportement du
béton a température élevée ; La circularité des granulats influe fortement sur la perte de
masse et la résistance a la compression du béton soumises aux sollicitations thermiques,
par contre un effet moins signifiant est observé pour les deux autres parametres
morphologiques (la convexité, le facteur d'aspect). Les granulats avec une valeur égale
a 0.973 de la convexité donnent la meilleure valeur de la résistance a la compression

résiduelle des bétons soumis a haute température.

KESSAL.O 178



CONCLUSION GENERALE

- Les granulats avec une valeur égale a 1.43 du facteur d’aspect donnent la meilleure
valeur de la résistance a la compression résiduelle des bétons soumis a haute
température.

- Le diameétre des granulats influe directement  sur la résistance mecanique a la
compression, sous haute température une relation proportionnelle entre le diameétre des
granulats et la résistance a la compression.

- La perte de masse présente une relation inversement proportionnelle avec le diametre
des granulats ce comportement continue jusqu’ a 20 mm au-dela de cette valeur le

comportement devient proportionnel.

Notre recherche est finalisée par des analyse a multi échelles (macroscopique, misoscopique,
misoscopique) pour bien seriné les phénomeénes et le comportement au saine de bétons sous les

sollicitations thermiques.

L’observation a 1’0il nu met en évidence des changements remarquable sur les granulats par
rapport a 1’état initial aprés chaque cycle de chauffage ;

- Jusqu’a 550°C tous les types de granulats reste intacts, au-dela de 650°C un changement
de couleur pour les granulats calcaire et silico-calcaire. Pour les granulats siliceux nous
avons remarqué des fissures radiales et perpendiculaires aux surfaces des granulats.

- A 800°C les granulats calcaires présentes des fissurations et une couleur blanchétre ;
ces changements sont expliqués par la décarbonatation des calcaires, la calcite (CaCO3)

se transformant sous haute température en chaux vive (CaO) et un départ de gaz CO..

De méme Pour les bétons des dégradations importante son constaté aprés chaque cycle de

chauffage — refroidissement ;

- Entre 650 et 800 °C, ’endommagement est plus intense en fonction de 1’augmentation
du diametre des granulats causent une propagation préjudiciable de la fissuration.

- Les observations des lames minces effectué sur les différents bétons étudiées montre
clairement la présence de plusieurs types des fissurations variantes selon le type de

granulats utilise et la température a laquelle son exposé.

Les analyses microscopiques nous a permet de bien comprendre les modifications qui se

produisant au sien de béton apres exposition a haute tempeérature ;

- L’évolution de la porosité au mercure confirme les résultats mécaniques obtenues dans

lesquelles les bétons a base des granulats calcaires présentent une augmentation plus
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forte de la porosité au-dela de 550°C comparativement aux celle a base des granulats
silico-calcaire et siliceux.

- La répartition porale est presque similaire pour tous les bétons confectionnés avant
I’exposition a haute température. Aprés I’exposition au sollicitation thermique la
répartition porale présente un changement suivant le type des granulats et la température
d’exposition, les bétons a base des granulats silico-calcaires présente une répartition
plus large que celles des autres bétons.

- Les observations au Microscope Electronique a Balayage de la microstructure interne
des bétons montrent des géometries et répartition des fissures tres différentes entre les
difféerent types de béton. Cette variation ne depend pas seulement de la nature

minéralogique des granulats mais aussi de la zone de transition pate/granulat.

A travers cette thése nous avons pu analyser le comportement a multi échelle des béton a base
de différent types de granulats soumis a haute température et bien comprendre les mécanisme
qui se déroule au saine de ces derniers pendant les remonté thermiques d’une part, et analysé
statistiquement 1’effet de certain propriétés chimique et morphologique des granulats sur le
béton a des condition extréme de température et aboutir a des modelés mathématique qui gere

la lois de comportement thermo-physico-mécanique des bétons d’autre part.

Il reste cependant un certain nombre d’interrogations afin de pouvoir généraliser ces résultats
sur d’autre type de bétons tel que les BHP et des bétons a base de granulat recyclé pour estimer
I’influence de ce type de granulats sur I’interface pate /granulats d’une part, et de réalisé des
études approfondies sur leur comportement lors de 1’exposition a des températures extrémes a

multi échelles.
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