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INFLUENCE DE L’AJOUT POUZZOLANIQUE (Argile cuite) SUR LES
CARACTERISTIQUES PHYSICO-CHIMIQUES DES CIMENTS

RESUME

Les ajouts cimentaires font actuellement partie des développements les plus récents dans la
production du ciment, car leurs utilisations apportent une amélioration des propriétés mécaniques
des matériaux cimentaires (mortier et béton). D'autre part leurs utilisations ont pour objectifs de
réduire la consommation de clinker, en contribuant de maniére simple et économique a résoudre
les problémes liés a I'environnement. Ce travail expérimental étudie les avantages et la
possibilité de substitution partielle du ciment par I’ajout pouzzolanique (déchet de briques
d'argile) dans le mortier. Cette étude expérimentale consiste a préparer un ciment avec addition
minérale en remplagant un certain pourcentage de clinker par 1’ajout pouzzolanique (déchet de
briques d'argile). L'ajout pouzzolanique substitué a divers pourcentages (0%, 5%, 10%, 15% et
20%) est le déchet de briques cuites récoltés d'une briqueterie (usine de fabrication des briques).
Dans cette étude, nous avons fait varier le pourcentage de 1’ajout pouzzolanique (déchet de
briques) dans le ciment par la méthode de substitution (remplacement partiel du clinker par
l'argile calcinée) afin d’étudier son effet sur les propriétés physico-chimiques du ciment
confectionné avec l'addition minérale et le comportement mécanique du mortier. Les propriétés
physico-chimiques du ciment a I'état anhydre et I'état hydraté (composition chimique, temps de
broyage, poids spécifique, finesse, distribution des particules, consistance des pates de ciment et
temps de prise), ainsi que les caractéristiques des mortiers préparés a leurs bases, telles que, le
retrait, le gonflement, le comportement mécanique (résistances mécaniques a la compression et a
la flexion) et la microstructure du mortier ont été étudiées. D’apres les résultats expérimentaux
obtenus, il ressort que la quantité d'ajout pouzzolanique (argile calcinee) et la composition
chimique du ciment confectionné sont les principaux parameétres qui influent sur la variation des
résistances mécaniques (flexion et compression) des mortiers testés.

Mots-clés : Ajout pouzzolanique, argile cuite, ciment et propriétés physico-chimiques.



INFLUENCE OF THE POZZOLANIC ADMIXTURE (calcined clay) ON
THE PHYSICO-CHEMICAL PROPERTIES OF CEMENTS

ABSTRACT

The supplementary cementing materials are currently part of the latest developments in the
production of cement, resulting in a significant improvement to the mechanical performances of
cementitious materials (mortar and concrete). Furthermore, to the extent that it leads to a
reduction in cement consumption, the use of additions contributes to solving environmental
problems in a simple and economic manner. This experimental work presents a study of the
advantages and the possibility of the partial replacement of cement by pozzolanic admixture
(waste clay bricks) in mortar. This experimental study consists to made the cement with mineral
admixture while replacing a certain percentage of clinker by pozzolanic admixture (waste clay
bricks). The pozzolanic admixture substituted at various percentages (0%, 5%, 10%, 15% and
20%) is the waste fired bricks collected of a manufacturing unit (factory of manufacture of
bricks). In this study, we varied the percentage of the pouzzolanic admixture (waste bricks) in
cement by the substitution method (partial replacement of the clinker by the calcined clay) to
study its effect on the physico-chemical properties of cement manufactured with mineral
addition and mortar mechanical behaviour. The physico-chemical properties of cement at
anhydrous state and the hydrated state (chemical composition, grinding time, specific weight,
fineness, particle size distribution, consistency of the cement paste, setting times, shrinkage and
expansion), thus the characteristics of the mortars made at their bases, such as, the mechanical
behaviour (flexural and compressive strengths) for the mortar were studied. According to the
experimental results obtained, it comes that the quantity of mineral additive (calcined clay) and
the chemical composition of cement manufactured are the principal parameters who influence
on the variation of the mechanical strengths (flexural and compressive) of the mortars tested.

Key-words : Pozzolanic admixture, calcined clay, cement, and physico-chemical properties.
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INTRODUCTION

1. CONTEXTE

Les ajouts pouzzolaniques de remplacement d’origine minérale sont largement
exploités pour la fabrication des ciments aux additions minérales dans le monde. Du point de
vue économique, ils présentent un facteur trés important dans la production du ciment avec
ajout minéral (C.P.J-C.E.M II), du moment que la consommation en clinker baisse en fonction
du taux d’ajout utilisé.

La réduction de la proportion du clinker dans la fabrication du ciment avec ajout minérale
présente les avantages suivants :

e ¢limination et valorisation d’un déchet industriel (sous produit),
e réduction de la consommation thermique,
e réduction des émissions de CO,.

Les émissions de CO;, lors de la fabrication du ciment proviennent de différentes sources :

e CO, matiére provenant de la décarbonatation (52%) du calcaire (CaCOy3),
e CO; thermique (48%) provenant de la combustion lors de la cuisson.

Les pouzzolanes sont des matériaux naturels ou artificiels riches en silice et en
alumine capables de réagir avec la chaux en présence de 1’cau et de former a I’issue de cette
réaction des produits manifestant des propriétés liantes. Les principales pouzzolanes sont : les
materiaux volcaniques (cendre, scorie . . .), les cendres des centrales thermiques, les laitiers des
hauts fourneaux et les déchets de briques et tuiles cuites (argile calcinée). La chaux libérée au
cours de I’hydratation des composés du clinker réagit avec le matériau pouzzolanique a
I’intérieur du matériau cimentaire pour former des nouveaux composés qui participent aux
résistances mécaniques du mortier ou du béton.

L'utilisation des sous-produits comme matériau de substitution (remplacement partiel de
ciment) a les avantages économiques, environnementaux et techniques importants tels que : la
réduction de la quantité de déchets, rendre I'environnement plus propre, réduire le besoin en
énergie et amélioration des propriétés des matériaux cimentaires (mortier et béton).

2. OBJECTIFS

L’objectif principal de cette étude expérimentale consiste a étudier I’influence de 1’ajout
pouzzolanique (déchets de brique cuite) sur les caractéristiques physico-chimiques des ciments
confectionnés ainsi que la résistance mécanique et la microstructure du mortier testé.

Cette recherche consiste a faire varier le pourcentage de 1’ajout pouzzolanique dans le
ciment (effet chimique) par la méthode de substitution (remplacement partiel du clinker par
I’ajout pouzzolanique d’origine minérale).

Cette étude comporte deux grandes parties :

9



e une étude physico-chimique de I’ajout pouzzolanique (argile cuite) et des ciments
préparés a leurs bases (Fluorescence aux rayons X «F.R.X», Perméabilimétre de
Blaine «P.B», Granulométrie a laser «G.L», Diffraction aux rayons X «D.R.X»).

e et une étude microstructurale (Microscopie électronique a balayage «M.E.B» des des
échantillons de mortiers testés.

Ce travail vise a examiner I’influence de I’ajout pouzzolanique sur la réactivité (cinétique
d’hydratation) des ciments préparés a leurs bases ainsi que la réponse mecanique et la
microstructure des mortiers confectionnés a base des ciments aux ajouts minéraux. Ceci dans le
but d’améliorer la degré d’hydratation (prise et le durcissement) des ciments aux ajouts minéraux
et d’augmenter le taux d’incorporation de I’ajout pouzzolanique dans le ciment pour une
meilleure utilisation des additions pouzzolaniques dans 1’industrie cimentiere.

Cette recherche a pour but d’analyse des propriétés physiques et chimiques de 1’ajout
pouzzolanique et des ciments préparés a 1’état anhydre et a 1’état hydraté (composition chimique,
poids spécifique, distribution des particules, finesse, consistance des pates de ciments et délais de
prise) ainsi que les caractéristiques des mortiers confectionnés a base de ciments aux ajouts
minéraux, telles que, le retrait, le gonflement, la microstructure et les réponses mécaniques (Rt et
Rc) des mortiers testés.

3. METHODOLOGIE DU TRAVAIL
Le manuscrit s’articule autour des points suivants :

Le premier chapitre de ce travail est destiné a 1’é¢tude bibliographique. Dans cette partie
nous avons expos¢ les travaux réalisés sur les argiles, les ajouts minéraux, I’hydratation des
ciments, I’activité des pouzzolanes, propriétés des mortiers et bétons contenant des pouzzolanes,
retrait, etc ......

Le deuxieme chapitre est consacré a 1’expérimentation. Nous présentons dans cette partie la
caractérisation des matériaux utilisés (déchets dargile cuite, clinker, gypse et sable) et les
méthodes d’essais réalisés sur les ciments préparés et mortiers.

Le troisieme chapitre présente les résultats expérimentaux obtenus et les discussions tirées
lors de cette étude.

Enfin, dans la conclusion générale, on présente les principaux résultats dégagés lors de cette
¢tude ainsi que les futurs perspectives en terme d’expérimentation pour une meilleure utilisation
de l’addition minérale (ajout pouzzolanique) pour la confection des ciments avec ajouts
secondaires.

PREMIER CHAPITRE
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SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

1-1 LES ARGILES

L'argile est une matiére premieére utilisée depuis la plus haute antiquité. Le mot argile vient
du grec "argilos" dérivé de "argos" qui veut dire blanc, ou du latin "argila"; c'est la couleur du
materiau utilisé en céramique qui a conduit les anciens a lui donner ce nom [1].

Les argiles sont donc des aluminosilicates plus ou moins hydratés et la majorité des
matériaux argileux appartiennent au groupe des silico -aluminates phylliteux. Ils sont organisés
en couches planes infinies constituées d'unités structurales tétraédriques et octaédriques reliées
par leurs sommets .Ce type de structure a tres grande surface spécifique associée a des
caracteristiques physico-chimiques tres particulieres, explique la capacité des argiles a admettre
de nombreux échanges de cations et d'anions dans le réseau ou adsorbés en surface.

A l'etat de fines particules, les minéraux argileux sont les constituants de nombreuses
formations géologiques et des sols particulierement recherchés pour certains types de cultures.
En outre, les argiles ont un réle dans le domaine des pesticides.

De nos jours, l'utilisation des argiles, notamment celles qui sont riches en SiO, (de 45 a
60%) et Al,O3 (de 20 a 40%), grace a sa plasticité, elle connait un nouvel essor dans la
construction, la céramique industrielle et artisanale, I'industrie pharmaceutique et la poterie.

Les briques daluminosilicates servent au revétement des hauts fourneaux, des fours
d'affinage et de nombreux fours de laboratoire. On élabore aussi, des matériaux céramiques plus
durs que la porcelaine et la faience traditionnelle, ainsi que des couronnes dentaires a base de
quartz -alumine.

De nombreux travaux realises ou en cours, sont relatifs a l'utilisation des minéraux
argileux comme la montmorillonite ou les inter -stratifiés riches en smectites, pour la fonderie.
De méme, les argiles comme la kaolinite et certains mélanges de minéraux argileux, ayant une
activité catalytique, favorisent la polymérisation du styrene.

La majorité des céramiques sont issues de matieres premieres minérales silico -
alumineuses compactées et consolidées par frittage. Les matériaux argileux constituent souvent
des mélanges naturels complexes de minéraux dont la granulometrie et les propriétés physico-
chimiques sont trés variables. Les criteres de choix des utilisateurs sont moins liés a la
composition chimique globale des matériaux argileux qu'a leur comportement pendant les
différentes étapes de la fabrication des produits céramiques.

1-1-1 Les grandes familles de minéraux argileux
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La structure de base de silicates phylliteux comme de tous les silicates est Iion SiO4*, ou
le silicium est tétra coordonné par rapport a I'oxygene Figure 1-1.
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Figure 1-1 constitution d'un tétraédre et d'un octaédre [1]

L'ion aluminium AI** peut étre éventuellement tétra coordonné, jouant ainsi le méme role
que SiO** ; mais il est le plus souvent le centre d'un octaédre et est alors hexa coordonné. Ceci
est possible & cause des rayons ioniques ra’*/ro®" qui vaut 0.43. Cette valeur est en effet proche
de 04.14 qui est le rapport frontiére entre le domaine de la coordinence tétraédrique et celui de la
coordinence octaédrique.

Fréquemment de faible granulométrie, les argiles sont des minéraux mal cristallisés et
hydratés, de forme lamellaire ou fibreuse. Ils sont souvent présents en mélanges complexes
d'espéces. Les minéraux argileux sont formés par I'empilement de feuillets eux méme constitués
d'un empilement de couches .L'équidistance réticulaire "d" est la somme des épaisseurs du
feuillet et de I'inter feuillet (Figure 1-2).

Figure 1-2. Notion de feuillet, inter feuillet (structure) et de distance réticulaire d pour un
minéral de type 1:1 (groupe de kaolinite SioAl,05 (OH) 4). [1]

Selon les criteres suivants, il est possible de distinguer les types de minéraux argileux
phylliteux par:
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e Le nombre de couches d'octaedres et de tétraedres dans le feuillet élémentaire (une ou

d

eux).
L'équidistance entre deux feuillets dans les conditions naturelles.
La variabilité de I'équidistance entre deux feuillets sous I'action de traitement variés.

1-1-2 CLASIFICATION ET NOMENCLATURE DES MINERAUX ARGILEUX

1-1-2-1 Les types de minéraux argileux

Selon le nombre de couches octaédriques (O) et tétraédriques (T) , on distingue trois

principaux types de minéraux[1,2]:

Les minéraux de type 1:1 (ou T-O) a une couche d'octaedres et une couche de tétraédre
(succession de trois couches d'oxygenes constituent le feuillet).L'équidistance
caractéristique est d'environ 7.1 A. A ce type correspond le groupe de la kaolinite.

Les minéraux de type 2:1 (ou T-O-T) a une couche d'octaedres encadrée par deux
couches tétraédriques (succession de quatre couches d'oxygenes constituent le feuillet).
L'équidistance caractéristique varie de 9.4 & 15 A selon le contenu de I'inter feuillet. A ce
type correspondent les groupes du talc, des smectites, des vermiculites et celui des micas.
Les minéraux de type 2:1:1(T-O-T-O) a une couche d'octaedres encadrée par deux
couches tétraedriques et un enter feuillet  constitué par une couche
d'octaedres ( succession de six couches d'oxygenes constituent le feuillet) L'équidistance
caractéristique est alors d'environ 14A; a ce type correspond le groupe de la chlorite.

1-1-2-2 Les espéces de minéraux argileux.

Selon la nature et donc I'épaisseur de I'inter feuillet on distingue les principales especes

de minéraux argileux suivantes tableau 1-1:

1:1 (ou T-O) sans inter feuillet, I'équidistance réticulaire est alors de 7.1A; exemple la
kaolinite. Avec de I'eau comme inter feuillet, I'équidistance réticulaire est de 10.1 A;
C'est le cas de I'nalloysite.

2:1 (T-O-T) sans inter feuillet, I'équidistance réticulaire varie de 9.2 & 9.3 A; exemple de
la pyrophyrite. Avec un inter feuillet constitué de cations; I'équidistance de base est de
10A : exemple de micas. Avec des cations alcalins ou alcano -terreux fortement solvatés
dans l'inter feuillet, I'équidistance réticulaire varie de 14 & 15 A : C'est le cas des
vermiculites et des smectites.

2:1:1 (ou T-O-T-O) avec un inter feuillet constitué d'octaedres de type brucite,
I'équidistance réticulaire est de 14.2 A; exemple des chlorites.

La plus part des groupes de minéraux se divisent en deux sous-groupes principaux ; les

minéraux dioctaedriques et les minéraux trioctaédriques. La distribution entre les deux sous-
groupes se fait a partir de la composition des couches d'octaédres ; si les six valences négatives

du site
est dite

octaédrique sont compensées par trois cations divalents tels que Fe,+ ou Mg,+, la couche
trioctaédriques. Si la compensation est assurée par deux cations trivalents comme Fes+

ou Als+,0n a une structure dioctaédriques ( Tableau 1-1)[1].

Type

Groupe | Sous-groupe especes Formules
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dichite A|28i205(OH)4
nacrite Al;Si;05(0H)4
kaolinite kaolinites kaolinite Al,Si;05(0OH)4
1:1 métahalloysitehalloysite | Al,Si,Os(OH),Al,Si,Os(0H),4H,0
serpentine Antigorite Mg3Si;O5(0OH),
talc pyrophyllite pyrophilite Al;Si;010(0OH);
talc talc Mg3SisO10(OH)
. smectites R .
Smectite dioctaddriques montmorillonite (Al1,67MQ033)Si4010(OH)2
smectites . .
trioctaédriques saponite Mg3(SI3Y67A|oyg3)Olo(OH)z
.| Vermiculit| vermiculite vermiculite .
2:1 es dioctaédrique dioctaédrique (Al Fe...)z(S1,ADsO1(OH)2
vermiculite - .
trioctaédrique vermiculite (Mg,Fe...)2(Si,Al)4010(OH),
. Micas . .
micas dioctagdrique muscovite KAl (SizAl)O19(OH),
Micas . .
trioctaédrique phlogopite KMgs(SizAl)O10(OH);
chlorite . .
dioctaédrique sudoite A|4SI,A|)4010(OH)8
2:1:1| chlorite i chlorit_e Espéces différentes (Mg,Fe...)s(Si,Al)4010(OH)s
T trioctaédrique n ’

Tableau 1-1 : Classification des phyllosilicates [1].

1-1-2-3 La famille des minéraux interstratifiés.

Un minéral inter stratifié régulier est formé de I'empilement régulier de feuillets de
minéraux argileux élémentaires de nature différentes, en proportion variées. Dans ce cas
I'empilement des différents types de feuillets se fait selon des séquences répétitives (exemple A-B
— A-B—A-B).

Un interstratifié est considéré comme irrégulier si I'empilement des différents types de
feuillets est aléatoire, c'est-a-dire si aucune séquence répétitive ne se dessine.
De pareilles associations soulevent plusieurs problémes, celui de I'identification de leurs
constituants et celui de leur nomenclature [1]. Le tableaul-2 présente les minéraux inters
stratifiés naturels les plus courants.

Type d'interstratification

Muscovite -montmorillonite
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Illite - smectites

Glauconite - smectites

Alternance réguliére Chlorite - smectites

Systeme a deux composés | Chlorite -vermiculite

Mica- vermiculite

Serpentine -chlorite

Kaolinite - smectites
Alternance de type ABAA |Illite - smectites

Systeme a deux composés | Glauconite - smectites

Illite - smectites

Glauconite - smectites

Alternance aléatoire Mica -vermiculite

Systéme a deux composes | Mica -chlorite

smectites -chlorite

Kaolinite - smectites

Systeme a trois composés| Illite — chlorite -smectites

[llite - smectite- vermiculite
Tableau 1-2. Les minéraux interstratifiés naturels les plus courants [1].

1-2-2-4 Les minéraux a couches discontinues et a facies fibreux

Ces minéraux appartiennent a la famille de la sépiolite ou de la palygorskites. lls
possédent ce caractere commun d'étre constitués par des couches d'oxygene hexagonales
continues, séparées alternativement par deux couches d'oxygéne a assemblage compact dont
I'empilement forme des octaedres mais qui s'étendent en un long ruban, la croissance étant
limitée a une dimension . C'est la largeur de ce ruban qui caractérise chacune des feuilles. Ces
rubans sont disposés alternativement au dessus ou au dessous de la couche continue d'oxygéne a
assemblage hexagonal, de sorte que la structure présente en coupe; I'aspect d'une brique creuse.

[1]

C'est cette disposition qui se trouve caractérisée par I'expression "minéraux a couches
discontinues" par opposition avec les minéraux étudies jusqu'a présent.

1-1-2-5 Relation entre la taille des particules fines et leurs natures minéralogigues
(D'aprés Mitchell 1976)
Il existe une infinité de types d'argiles selon les proportions des minéraux [1,2], donc on
peut connaitre approximativement la nature du minéral d'aprés la dimension des particules
comme indiqué au Tableau 1-3.

Dimension Minéraux dominants | Minéraux courants Minéraux rares
0.1 um Montmorillonite Mica Ilite
0.120.2 um Mica Kaolin llite
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Montmorillonite Quiartz
0.2a2um Kaolinite Ilite Quartz
Mica Montmorillonite
Halloysite llite
2a1l um Mica Quartz Halloysite
Ilite Kaolinite montmorillonite
feldspaths

Tableau 1-3. Relation entre la taille et la nature des minéraux [2]

1-1-2-6 MINERAUX ARGILEUX ASSEMBLES EN FEUILLETS

- La Kaolinite Al4(SizO10)(OH)s.

- L'Nlite Ko_5(A|o_5Si3_5010)(OH)2.

- Le Quartz SiO,.

- Le Feldspaths Na(AlSizOg)K(AlSi3Og).
- La montmorillonite

Ces minéraux peuvent évoluer en fonction de leur environnement chimique et physique
(température et pression) et changer de nature au cours du temps. Exemple la kaolinite se trouve
autour de la méditerranée, L'illite se situe dans les régions tempérées et froides.

1-1-2-6-1 La kaolinite

Elle provient de I'altération chimique des roches siliceuses (feldspaths et quartz) son
principal composant est la Kaolinite, ensemble moléculaire théorique "2SiO,.Al,03.2H,0 [1,2].
Sa composition chimique théorique est : SiO2 = 46.5% ; Al,O; = 39.5% ; H,O = 14% , la
composition chimiques des minéraux de cette famille sembles remarquablement constante et elle
varie dans les proportions suivante Tableau 1-4.

La kaolinite est un minéral réfractaire (température de fusion environ 1800°C), mais en
association avec des minéraux comme les micas, les feldspaths ou les carbonates, la température
d'apparition d'une phase liquide lors du frittage se trouve abaissée.

Géométrie : Empilement des feuillets cristallins en double couche (e = 7A) formée de plaquettes
Hexagonales elles ne changent pas de dimensions en présence de I'eau.

Masse volumique (densite) : 2.4 a 2.65 [1].

Dureté:2a25

Fusibilité : varie entre 1730° et 1785° [1].

Masse molaire : 258 g/mol

Surface spécifique : 10 & 22 m%g [1,2].

Formule chimique : Al (Si2010)(OH)s

SiO; Al,Os Fe,04 MgO K20 MnO PAF
4548a46.8 | 37.3240.46 | 0.06a0.77 | Tra0.17 | Tra0.42 | Tra0.05 | 13a14.16
Tableau 1.4.Composition chimique : pourcentage des principaux composants [1]

Tr : trace

1-1-2-6-2 L 'illite
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Son nom est proposé par E.GIL pour caractériser les minéraux argileux de type mica
Elle provient de l'altération des roches_siliceuses_et plus exactement d'un mica bien constitue
durant la phase de l'altération on constate une diminution de la teneur de potassium et un
‘accroissement de I'eau totale perdue au chauffage.

Géométrie : Empilement des feuillet triples (e = 10 & 12 A) lies par des ions potassium fixes.
Elles sont peu ou pas gonflantes [1,2].

Masse volumique y = 2.12 a 3.00 d'aprés Goodman 1980 [1].

Dureté : 2

Fusibilité : la température de fusion est de 1375°C° [1].

Masse molaire : 814 g/mol [1,2]

Solubilité : il est peu soluble dans I'eau et peu attaquable par les acides [1].

Surface spécifique : 100 m¥g [1].

Formule chimique : ... Kos (AlpsSiz5010)(OH), .Les oxydes des différentes espéces varient selon
le Tableau 1-5.

SiOz A|203 Fe, O3 MgO CaOo K,O H->0
49.29a51.22 | 7842897 | 227a17.90 | 1.32a3.23 | 0.16a0.81 | 0.09a7.47 | 6.03a11.27
Tableau 1-5. Composition chimique : pourcentage des principaux composants [1]

1-1-2-6-3 La montmorillonite.

Elle provient des milieux sédimentaires relativement riche en bases, particuliérement en
magnesium,et de pH legérement ou nettement alcalin. ,on en trouve du magnésium(noté R) dans
les montmorillonites types minéral dont la localité originelle est Montmorillon (Vienne).Elle a
été décrite par DAMOUR et SALVERAT en 1847 [1,2].0n en trouve de trés nombreuses variétés
chimiques ou R est remplacé par différents cations divalents, Fe ou Mn. Tableau 1-6..

La caractéristique essentielle de ce minéral est de posséder entre des feuillets de couches
d'eau, si bien que I'¢quidistance suivant 001 est essentiellement variable. Bien plus, il est
fréquent que dans le méme échantillon le nombre de couche d'eau présente entre les feuillets
varie et le diagramme est celui des minéraux interstratifiés. Citons néanmoins trois valeurs assez
caracteristiques:

e Le minéral chauffé a 400° et maintenu a l'abri de l'eau posséde une équidistance
comprise entre 9.4et 10A.

e A l'air une montmorillonite Ca®* 4 une équidistance voisine de 15A.

e Enfin, saturée glycérol, I'équidistance devient 17.5A. On se sert de ces caractéres pour
identifie ces minéraux.

Géométrie : Empilement des feuillet (e = 10 & 15 A) lies par de I'eau et des cations fixes. Elles
sont peu ou pas gonflantes [1,2].

Masse volumique y = 2.12 a 3.00 [1].

Densité : 2.04

Dureté : minéral tres tendre, se laisse couper comme le savon.
Fusibilité : la montmorillonite calcique est infusible, les variétés saturées par le sodium fondent
vers 1000° [1].
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Solubilité : il est facilement attaqué; partiellement soluble dans I'acide chlorhydrique, il est
totalement décomposé par I'acide sulfurique [1].

Surface spécifique : 800 m%g [1].

Formule chimique Do (OH4)SI3 (A|3,34Mgo_66)020,nH20 (OU Nag.es au lieu de Mg0.66)

SiOz A|203 Fe203 MgO CaO K5O H,O

50.04457.49 | 171842510 | 054565 | 0.23a3.18 |0.23a1.72 | 0.2841.27 | 7.63420.00

Tableau 1-6. Composition chimique : pourcentage des principaux composants [1]

1-1-2-7 Les minéraux associes aux minéraux argileux

1-1-2-7-1 Les minéraux du fer

Dans les matériaux argileux, le fer se rencontre essentiellement sous forme d'oxydes,
d'oxyhydroxydes et/ou d'hydroxydes, ce sont la goethite (FeOOHa,) la lépidocrocite (FeOOHy),
I'nématite (Fe Osa), La magnétite (Fe304). Lors du frittage des matériaux argileux les différents
composés du fer tendent a se transformer en hématite ou a se combiner partiellement avec les
phases Silico-alumineuses majoritaires.

1-1-2-7-2 Le quartz

La silice se rencontre essentiellement sous forme de quartz dans les argiles kaolinitiques.
Il modifie notamment la rhéologie des pates plastiques a base d'argiles. Au cours du frittage , le
quartz peut réagir avec d'autres mineraux associés ( feldspath, carbonate ...) mais cette réaction
ne concerne souvent que les grains les plus fins . La transformation du quartz résiduel dont les
grains sont plus gros, est favorisée par lI'augmentation de la température. La transformation
réversible quartz f quartz a a 573°C s'accompagne d'une variation volumique qui peut étre a
I'origine d'un abaissement des propriétés mécaniques des matériaux frittés. Par contre, la
transition cristobalite B cristobalite a s'avére moins dommageable pour les produits frittés.

De nombreux travaux ont montré que le quartz grossier réagit peu au dessous de
1250°C. En outre, la morphologie particuliere des grains de quartz, reconnaissables a leur
forme anguleuse, est conservée jusqu'a 1200°C

1-1-3 Argile calcinée

L'argile calcinée ou pouzzolane artificielle est obtenue par calcination de I'argile crue
dans des fours a températures variables suivant la destination finale du produit (brique,
céramique, ajout minéral pour les ciments ou comme sable dans les mortiers).

1-1-3-1 Mode d'obtention

Les pouzzolanes sont classées en deux groupes : naturelles et artificielles. Les
pouzzolanes naturelles proviennent surtout des roches volcaniques dans lesquelles le constituant
amorphe est le verre produit lors du refroidissement suivant la fusion. Les pouzzolanes
artificielles les plus couramment utilisées sont les cendres volantes de centrales thermiques. Les
fumées de silice, la bauxite calcinée. Les cendres de balles de riz et des argiles calcinées [3, 4,5]

dont on décrit le processus d'obtention par calcination.
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Transformation thermique: un des moyens les plus utilisés pour obtenir de la pouzzolane
artificielle est la calcination, dont I'analyse thermique différentielle (ATD) et le moyen adéquat
pour suivre I'évolution des transformations au cours de la calcination, et qui met en évidence
trois phénomene.

La deshydratation: pic endothermique de faible amplitude vers 100°C , elle ne modifie en rien la
structure cristallographique,mais elle permet seulement le départ de I'eau physiosorbee.

La déshydroxylation (phase de désorganisation) : pic endothermique de grande amplitude vers
500°C a 700°C .A ce niveau les hydroxyles sont éliminées de la structure .Il se forme pour le
kaolin une phase appelée métakaolin, pour une argile hétérogéne, il se forme une phase
différente suivant les minéraux qui la compose. [6,7] .donc la température de décomposition
dépend de la nature des minéraux, de la pression de vapeur maintenu pendant la cuisson [8,9].
C'est dans cette phase que I'argile devient amorphe et par conséquent pouzzolanique.

La réaction globale de déshydratation pour la kaolinite peut se schématiser comme suit.

AlLSi,05 (OH)4 —> Al,032Si0,+ 2H,0

La recristallisation _: pic exothermique vers 900°C a 1200°C. le matériau passe d'une phase
amorphe a une phase de recristallisation suivi d'un changement de la nature initiale des
minéraux .l'argile dans cette phase devient inerte .le métakaolin subit dans cette phase un
rearrangement structurel, elle se transforme en mullite de forme 3Al,03,2Si0 [1,2,9].

1-1-3-2 Composition chimique

La composition chimique d'une kaolinite correspondant a la formule structurale theorique
2 [SiAl,O5(0H),] .

SiO; ~ 46.5%
AlbO;3 ~ 395%
HO ~14%

Les kaolinites naturelles ont une composition chimique généralement constante.
Cependant, il existe des kaolinites présentant quelques subdivisions isomorphiques .On trouve
ainsi des kaolinites contenant du fer (Fe;O3 < 2% ) au sein des kaolinites naturelles [1]
.quelque trace de potassium (KO < 0.42) et de manganése (MgO < 0.05) .Pour l'illite on
trouve une proportion considérable comparativement a la kaolinite (Fe,03 <17.90% ) , (K20 <
7.47) et (MgO < 3.23), les oxydes majeurs restent dans les proportions indiqués aux Tableaux
1-4 et 1-5.

1-1-3-3 Composition minéralogique

L'analyse minéralogique a pour but l'identification et le dosage des minéraux. Elle
apporte des renseignements sur le mode de combinaison des éléments .Si toutes fois la
reconnaissance de la composition chimique est aisée .1l n'est pas facile d'identifier les espéces
minerales en raison de la complexité de leurs mélanges, on peut trouver plus d'un minéral qui
présente une intensité de pic (raie) principale identique a un autre. Voinovith [ 10 ] . En effet un
minéral peut étre caractériser par :

e Sastructure cristalline : qui est un arrangement des atomes dans un réseau géomeétrique
régulier (le kaolin en feuillet a double couche e= 7A).
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e Sa morphologie : qui est la taille et la forme des particules ainsi que les défauts
(dislocation,Joints de grains, etc.) qui peuvent étre déterminer par le microscope
électronique.

e Sa micro- composition elémentaire approchée qui peut étre déterminer par le microscope
électronique a balayage équipé d'un spectrométre X d'aprés Terrier [10]

1-1-4 Domaine d'utilisation

Les propriétés des argiles ont été reconnues et utilisées depuis la plus haute antiquité.
Nos ancétres de la préhistoire fabriquaient des poteries rudimentaires et des outils en silex.

1-1-4-1 Matériaux de construction

L'argile calcinée est la matiére premiére principale avec quelques additions de sable, de
chamotte comme fondant dans la fabrication des briques, tuiles et céramiques, [11].

Les argiles peu fusibles sont réfractaires entre 1350 a 1580°C servent pour la fabrication
des briques, des carreaux de sol et les tuyaux d'évacuations. [11].

Les argiles fusibles sont réfractaires au dessous de 1350°C servent pour la fabrication
des briques, et tuiles. [11].

1-1-4-2 Ciment composé CPJ

L’argile peut étre utilisée comme ajout pouzzolanique dans la fabrication des ciments
avec additions minérales & un taux de substitution de 30% environ [3,8].

1-1-4-3 Utilisation générales

La composition d'une solution saline est modifiée au contact dargile; des
cations"disparaissent™et sont remplacés par d'autres empruntés a l'origine elle-méme; c'est le
phénoméne d'échange de cations.

Les argiles, servent aussi a diluer les pesticides utilisés en agriculture lors de leur
épandage. Le pesticide, doit atteindre sa cible sans étre décomposé par l'argile pendant les étapes
suivantes; production, transport, stockage et application.

Les argiles du groupe des smectites (montmorillonite) ou encore la sépiolite et la
palygorskite sont utilisées dans l'industrie pour leur propriété d'absorption et d'adsorption:

e Absorption des huiles et graisses (sols des garages; d'usines, ...), dégraissage;

e Décoloration des huiles et usage comme liant pour les aliments du bétail.
e Usages pharmaceutiques (excipients, pansements gastro-intestinaux,...).

e Boues de forage en milieu salin, engrais en suspensions.
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Les interstratifiés smectite -kaolinite servent en fonderie comme liant des sables
de moulage.

De nombreux travaux ont montré que les argiles possédent aussi des propriétés

catalytiques. On retiendra:

Les catalyseurs argileux dans le cracking des produits pétroliers.

Les propriétés catalytiques de la montmorillonite dans la formation des aminoacides
et dans leur polymeérisation en peptides;

Les essais de polymérisation du benzéne en polyparaphényléne dans une
Montmorillonite.

Les tentatives de polymeérisation du styrene du méthacrylate de méthyle et d'autres
Composés organiques non saturés sur les surfaces de certains minéraux argileux. De
L'étude comparative des activités catalytiques de divers minéraux argileux
Sur La polymérisation du styrene , il ressort que la kaolinite ,la palygorskite et
certains mélanges kaolinite - palygorskite- illite- montmorillonite donnent des
résultats satisfaisants.

Les argiles kaolinitiques non modifiées ont un caractéere semi -renforcateur des
gommes naturelles ; ce pouvoir est d'autant plus grand que les argiles utilisées sont
pures et bien cristallisées. La teneur en kaolinite est favorable au semi-
renforcement tandis que les teneurs en quartz et en mica lui sont défavorables.

L'industrie papetiére a connue depuisune cinquantaine d'années, un
développement Considérable qui la place au premier rang des consommateurs de
kaolins,. En papeterie l'utilisation se répartit entre les kaolins de masse, servant
a améliorer les propriétés optiques de la trame cellulosique etles kaolins de
couchage qui assurent la qualité et I'aspect esthétique de I'impression. Plus
récemment sont apparus les cartons couchés dans la fabrication d'emballages supports
publicitaires.

Les industries céramiques du batiment sont utilisatrices d'argiles kaolinitiques;les
carreaux de grés céramique pare exemple sont soumisa des conditions
d'utilisation particuliéres, on recherche alors une résistance mécanique élevée et une
bonne régularité des produits.

1-1-4-4 Les méthodes d'études des minéraux argileux

Les matiéres argileuses sont caractérisées par la présence d'une proportion fines dont la
taille supérieure est généralement fixée a 20 mCette fraction est constituée par les minéraux
argileux, mais on y trouve aussi des espéces dont les plus fréquentes sont la silice, des silicates
non phylliteux, des oxydes, des hydroxydes cristallisés ou amorphes et des carbonates.

L'analyse des aluminosilicates comme les argiles nécessite l'association de plusieurs

techniques, les rapport centésimaux des constituants majeurs (concentration supérieure a 0.1%)
tels que SiO; ;Al,03;TiO,;Fe203;K,0.Na,O peuvent varier dans des proportions considérables ;
aussi toute méthode générale d'analyse est difficilement applicable a la grande diversité de
produits aluminosilicatés issus du sol.
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Les traces ou les faibles quantités inférieure a 0.1% présentes dans ces minéraux
(Mn,Cu;Zn); les sulfates et les chlorures),nécessitent des techniques analytiques appropriées
,suffisamment spécifiques et directes pour qu'il y ait le minimum d'interférences dues au nombre
important d'oxydes présents dans ces matieres.

1-1-5 ROLE DE L'ARGILE CALCINEE

La structure amorphe de I'argile calcinée entre 600 et 850°C, lui acquiert des propriétés
pouzzolaniques .Un remplacement d'un pourcentage du ciment portland dans les mortiers et les
bétons peut étre envisagée, car la rend capable de réagir avec la portlandite libérée par
I'nydratation du ciment portland pour produire des hydrates de nature proche de ceux du ciment

qui contribuent a I'augmentation de la résistance mécanique.
La calcination d'une argile constituée d'un réseau cristallin tres désorganisé, conduit a de

bonnes performances pouzzolaniques [8,9,12] .L'activité pouzzolanique augmente avec
I"amorphisation du réseaux minéralogique de l'argile calcinée.

1-1-6 REACTIVITE POUZZOLANIQUE DES ARGILES CALCINEES

Les argiles calcinées (déchet de briques) se distinguent par une vitesse de réaction plus
rapide et par une réactivité plus élevée avec I'hydroxyde de calcium libéré par I'hydratation du
ciment portland. [8,12] .Les composés ainsi formés, par exemple, les C-S-H et les hydrates
aluminosilicates [5,10] ont pour effet de diminuer la porosité des mortiers et des bétons, ce qui
favorise la durabilité des ouvrages. La consommation de I'nydroxyde de calcium par le déchet de
briques permet egalement de supprimer le phénoméne des efflorescences. Dans un premier
temps on a choisi de rappeler la définition et les méthodes de mesure de I'activité pouzzolanique
Parmi celle-ci :

e Déterminations chimiques (L'indice d'activité Chapelle)
e Meéthodes physiques (taux de vitrification des minéraux)
e Essais mécaniques et analyses chimiques.

1-2 LES AJOUTS MINERAUX

Les ajouts minéraux sont hydrauliquement actif, grace a l'intervention de I'hydroxyde de
calcium produit par I'nydratation du clinker, ils réagissent pour donner des composes hydrates
semblables a ceux du clinker, , et donc doués de propriétés liantes. .On les ajoute au ciment
Portland dans le but d'améliorer leurs propriétés physico-chimiques et mécaniques .II existe
plusieurs types d'ajouts minéraux cimentaires tel que les cendres volantes (C.V), les fumées de
silice (F.S), les pouzzolanes naturelles ou artificielles (P) et les laitiers de haut fourneau
(L.G.H.F). Ces additions peuvent avoir un caractere inerte, hydraulique ou pouzzolaniques.

1-2-1.Additions a propriétés hydrauliques

Une addition hydraulique est une addition qui fait prise par simple addition d'eau, par
suite de la présence de phase semblables a celles qu'on trouve dans le clinker.
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e Le laitier de haut fourneau (S) est un sous produit de la fabrication de la fonte des
usines sidérurgiques. On distingue deux catégories de laitiers, la premiére catégorie qui nous
intéresse est le laitier granulé qui a subit une trempe a I'eau pour empécher sa cristallisation
(structure vitreuse "amorphe") qui lui confére les propriétés hydrauliques [10,13].

La composition moyenne des laitiers de haut fourneau, employés en cimenterie, est assez
variable mais reste comprise entre les limites :
Si0,:25a30% ; Al,O3 : 13 a 20%. CaO : 45 a 50% avec des traces de manganése, oxyde
de fer et des alcalis.

Pour qu'il soit utilisé en cimenterie, le laitier doit présenter des propriétés hydrauliques
latentes :
Masse vitreuse > 2/3 de la masse totale
(Ca0+MgO + Si02 ) > 2/3 de la masse des constituants
(CaO +Mg0)/Si02 > 1
Les cendres volantes qui peuvent étre hydraulique ou pouzzolanique.

e Cendres volantes hydraulique (W) : dite aussi sulfocalcique qui sont obtenues a partir
de lignite dont le stérile est de nature calcaire lors de dépoussiérage électrostatique ou
mecanique des gaz de combustion des chaudiéres fonctionnant au charbon pulvérisé .Elles
titrent jusqu'a 50% de chaux, des sulfates sous forme d'anhydrite CaSQO,.

1-2-2.Additions a propriétés pouzzolaniques:

Une addition pouzzolanique est une addition qui est définit du point de vue chimique
comme étant un matériau siliceux ou un matériau siliceux et alumineux qui ne possede par lui-
méme aucune ou a peu pres aucune valeur liante mais qui, sous forme de poudre tres fine et en
présence d'humidité réagit chimiquement avec I'hydroxyde de calcium a des températures
ordinaires pour former des composés possédant des propriétés liantes semblables a celles du
clinker. Les pouzzolanes sont classées en deux groupes : naturelles et artificielles

Les pouzzolanes naturelles (Z) proviennent surtout des roches volcaniques dans lesquelles
le constituant amorphe est le verre produit lors du refroidissement suivant la fusion .Elle sont des
composés insolubles dans I'eau , elle réagissent a I'état solide avec la chaux en solution grace a la
structure particuliere .D'aprés R.Friche et du point thermodynamique une telle substance est
instable par sa grande surface interne plus élevée qu'une substance normale ( une structure
amorphe ou qui possede un réseau cristallin défectueux , possede une grande énergie et réagie
plus facilement qu'une substance a réseau cristallin normal de méme composition chimique ( SiO;
amorphe et SiO; cristallisé sous forme de quartz) [14] .

Les pouzzolanes artificielles (Q). les plus couramment utilisées sont les cendres volantes de
centrales thermiques (V). Les fumées de silice (D),la bauxite calcinée (Q) . Les cendres de balles
de riz et des latérites calcinées (Q) [3] [4] .Les travaux [5] [15] ont montré que les argiles
calcinées étaient des pouzzolanes de synthese réactives.

Les argiles calcinées (Q) a une temperature entre 700 et 900°C sont des pouzzolanes de

synthese réactives par leur structure vitreuse (amorphe). Sa premiére utilisation antérieure a
1962, concerne le béton de barrage de Jupia Dam au Brésil [8,16].
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Les cendres volantes silicoalumineuses (V) qui sont obtenues par la combustion de la
houille .Elle titrent moins de 10% de chaux, SiO; doit étre supérieure a 25% de la masse des
constituants.

La fumée de silice (D) (CSF) ou "fumées de silice condensées"” sont des sous produits de
I'industrie du silicium et des alliages .Elle doit contenir au minimum 85% (en masse) de silicate
amorphe pour qu'elle entre dans la fabrication du ciment .Les grains ont la forme de sphéres
quasi-parfaites, la granulométrie s'étend du 1/1000 um jusqu'a quelque micron, avec une taille
moyenne de 0.2um. a part son réle pouzzolanique , elle peut s'insérer entre les grains de ciment et
diminuer ainsi le dosage en eau [24] .Cependant ce role ne peut étre rempli qu'en présence
d'adjuvants, sans lesquels la demande en eau est accrue par rapport au mélange sans fumée de
silice .Elle démunie la perméabilité du ciment et augmentent la résistance mécanique des pates et
bétons .Le ciment au fumée de silice est généralement utilisé pour les bétons a haute performance
[17].

Les fillers sont des matiéres minérales naturelles ou artificielle inerte ou faiblement
hydraulique ou pouzzolanique qui en fonction de leur granulométrie , améliorent les
propriétés physiques des ciments ( ouvrabilité , rétention d'eau , compacité ...).Ils ne doivent en
aucun cas diminuer la résistance mécanique du béton ou la protection des armatures contre la
corrosion .

1-2-3 Le sulfate de calcium.

Le sulfate de calcium (gypse: CaS0O,4.2H,0) est un régulateur de prise ajouté en faible
quantité aux autres constituants du ciment au cours de sa fabrication de 3 a 5% de la masse du
ciment .La teneur en SOz ne doit pas dépasser 3.5% dans le ciment .Pour chaque nature de
clinker, il existe un pourcentage optimal de gypse qui donne a la fois les meilleurs résistances et
le retrait minimal.

Par application de la formule de LERCH, on obtient la valeur optimale du taux du gypse dans le
ciment:

SO30pt = 0.093.C3A +1.71. Na,0O+0.94.K,0+1.23
%gypse = 100( SO3 Clm = So3c|inker)/ So3gypse

Pendant le broyage sous I'effet de la température atteinte pendant le broyage et le stockage .Le
gypse va se déshydrater en platre, éventuellement en anhydrite et modifier le comportement
rhéologique du ciment.

.CaS042 HHO——»  CaS041% H:0O

CaS04Y%2 HLO—»  (CaSO«4

1-3LIANTS HYDRAULIQUES :LE CIMENT

Un liant hydraulique est un mélange de poudre tres fine de silicates et d'aluminates de
calcium résultant de la combinaison de la chaux CaO avec la silice SiO,, I'alumine Al,O; et
I'oxyde de fer Fe;,O3 qui mélangé avec de l'eau forme une péate faisant prise et durcissement
progressivement dans le temps des constituants anhydres. Qui sont obtenus par cuisson a haute
température d'un mélange artificiel parfaitement dosé et homogénéisé, de calcaire, d'argile en
proportion moyenne 80 et 20 % et environ 5% de gypse (CaSO42H,0) pour réguler la prise.

1-3-1 Le clinker

1-3-1-1 Préparation de la matiére premiére
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Le mélange de calcaire et d'argile est broyé, en un mélange tres fin, qu'on appelle le ™
cru " des corrections de composition peuvent étre effectués en incorporant des ajouts en faible
proportion .Le produit cuit (clinker) est refroidi, puis broyé avec une petite quantité de gypse
(additif indispensables destiné a régularisé la prise) dans d'énormes broyeurs a boulets est amené
ainsi a une grande finesse de mouture. Afin de rendre la matiere plus réactive (plus grande la
surface spécifique, plus la réactivité chimique est importante). Selon le cas, on ajoute ainsi au
broyage du laitier de haut fourneau, des cendres volantes, ou des pouzzolanes et fillers (calcaire
ou tuf).

1-3-1-2 Broyabilité du clinker

Le clinker présente une bonne broyabilité s'il contient plus de C3S, moins de CsA et
une forte microfissuration des grains lors du refroidissement.

Selon certain chercheurs, plus le rapport [(C3S + C,S)/(C3A + C,AF)] est élevé, plus
facile est la broyabilité [18] . La Figure 1-3 montre clairement l'influence du type de broyeur sur
la constitution et la morphologie des grains.

Broyeur a jet :Les grains de clinker Broyeur a boulets: granularité étendue
se fracturent taille réguliére a angle a contour arrondis et recouvert de
vif et surface Lisse fines particules

Figure 1-3. Fractographie de granules de clinker industriel broyé. [10]

1-3-1-3 Qualité du clinker

Dans la fabrication du ciment, une bonne préparation (mélange) est calculée pour avoir
un rapport (rapport de saturation en chaux) m proche de 1.
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m = CaO /(2.8SiO, + 1.18Al,03 + 0.65Fe,03) [10,19,20] .
Si m=1 toute la chaux est consommée .L'art du cimentier consiste a se rapprocher au maximum
de cette valeur. Mais en réalité on prend une quantité de quelques pourcents inférieures a ces
valeurs

1-3-1-4 Principales catégories de ciments

D'aprés la norme ENV 197-1 définit 5 types de ciment dont la composition doit étre
conforme au Tableau 1-7. [20]

Désignations Notation Clinker Autres Constituants
constituants secondaires
Ciment Portland | CPA -CEM I 95-100 0-5
Ciment Portland | CPJ-CEM II/A 80-94 6-20
COmposé CPJ-CEM I11/B 65-79 21-35
Ciment de haut CHF-CEM 11I/A 35-64 36-65 0-5
fourneau CHF-CEM 111/B 20-34 66-80 0-5
CLK-CEM IlI/C 5-19 81-95 0-5
Ciment CPZ-CEM IV/IA 65-90 10-35 0-5
pouzzolanique CEM-CPZ IV/B 45-64 36-55 0-5
Ciment composé | CLC-CEM V/A 40-64 18-30 0-5
CLC-CEM V/B 20-39 31-50 0-5

Tableau 1-7. Principales catégories de ciment [20]

Avec les notations abrégées correspondantes qui sont comme suit :
CEM pour indiquer que le produit est un ciment.
Un chiffre romain 1, 2 , 3 ,4 ou 5 pour indiquer le type de ciment
Pour le ciment 2 ; 3 ; 4 et 5 une lettre A, B, C pour indiquer la proportion des constituants
Le nombre indiquant la classe de résistance 32.5, 42.5, 52.5 suivi le cas échéant de la lettre R
pour signaler une resistance élevée au jeune age ( 2 jours)

1-3-2 Les constituants anhydres du ciment (CPA)

1-3-2-1 Composition chimique

Le ciment portland résulte du broyage du clinker qui se présente sous forme de nodules
durs et cristallisés de teinte grise foncée .Le clinker est obtenu par cuisson vers 1450°C d'un
mélange bien précis de calcaire (80%) et d'argile (20%) auquel on ajoute 5% de gypse

(CaS042H,0) destiner a régulariser la prise. [13,21].

Les principaux oxydes Tableau 1-8 sont en % pondéral d'apres I'analyse chimique par
fluorescence X d'un clinker de ciment portland. qui consiste a exciter I'échantillon a I'aide d'un
tube a RX et d'analyser le spectre ( en longueurs d'onde ou en énergie ) de rayons X émis. Ce
spectre est représentatif de la composition élémentaire de I'échantillon. [10] [22].

| Elément |CaO  [SiO, | ALO; | Fe,03 | MgO | SOs | KO | NayO | Tio, |
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Fourchette % |62a68 |18a24 448 2a5 0a5 |[0a5|0a2|0a2 |0az2

Moyenne % 66.6 21.9 6.3 2.5 1.0 08 |02 |02 0.2

Tableau 1-8. Composition chimique du clinker [10].

1-3-2-2 Performance des ciments

Pour contréler la qualité et la régularité de la fabrication du clinker a partir des oxydes
dans les cimenteries .Certains modules ou indice chimiques sont nécessaires a calculer.

Module hydraulique de Michaelis (My) compris entre 1.7 et 2.3

M. = CaO
"~ Si02+ Al203+ Fe203

Module silicique de KUhl compris entre 1.5 et 5

_ Sio2
Al203+ Fe203

h

Modules alumino -ferrique (Maf) de KUhl compris entre 1.5 et 2.5

_ AI203
"~ Fe203

Indice d'hydraulicité de Vicat compris entre 0.4 et 0.5

Si02 + Al203

CaO + MgO
Les composes sont exprimés en moles et non en pour-cent.

HI =

Indice de saturation en chaux de Kuhl compris entre 0.85 et 1

_ CaO
2.8xSi02 +1.1xAl203 + 0.7xFe203

LSI

Facteur de saturation de Lea Parker compris entre 0.85 et 1

CaO
2.8xSi02 +1.18xAl203 + 0.65xFe203

Msat (LSF) =

C'est le rapport de la chaux (CaO) totale dans le mélange a la chaux susceptible de se combiner
avec les autres oxydes (SiO2, Al,Os3, Fe;,0 ) plus le Mg, est élevé plus les reésistances le sont

aussi.

1-3-2-3 Composition minéralogique.
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Les compositions minéralogiques des ciments Portlands est fonction du mélange (clinker +
5% de gypse) mais aussi de la température de cuisson du clinker et des conditions de
refroidissement (trempe a l'air) [10,23].
Il contient quatre principaux composants:

e Lesilicate tricalcique (alite) : 3Ca0, SiO; : CsS
e Lesilicate bicalcique (bélite) : 2Ca0, SiO; . C,S
e L'aluminate tricalcique (célite) : 3Ca0O,Al,O3 : C3A

L'alumino-ferrite tétracalcique (célite) : 4Ca0O,Al,03,Fe;0;  : C4AF

La chaux CaO

Elle est cristallisee dans le systéme cubique, sa densité est de 3.18
sa présence dans le ciment est proscrite ( < 2%) notant cependant les problémes posés par son
hydratation.
CaO+H,O — Ca (OH)z

Volume molaire : 56/3.18 = 17.6 cm® 74/2.34 = 31.6 cm® 100 AV/V =80%
Extinction de la chaux provoque un gonflement important ce qui conduit a des désordres en
cas d'hydratation tardive de CaO.

Le silicate tricalcique ( Alite ) C3S

e Se forme vers 1400 a 1450 °C, sa densite d=3.15

e |l contient, en solution, des impuretés MgO. Al,O3 et Fe,O3

e Se présente en gros cristaux pseudohexagonaux jointifs ou maclés, la taille varie
suivant la cuisson de 10 a 50 um Figure 1-4 . Les réactions d'hydratation du C3S sont
plus rapides que celle de C,S. et libérant une quantité de chaleur proche du double de
celle libérée par C,S, ce qui donne au ciment une résistance initiale rapide et élevée.

[}

Le silicate bicalcique (belite) C-S.

Il existe plusieurs formes allotropiques, la forme la plus active se trouve dans le ciment

portland est la forme P qui possede des propriétés hydrauliques .Se forme entre 1200 a 1300 °C,
sa densité d=3.28.

Il contient en suspension solide, des impuretés P,Os (anhydre phosphorique) et BaO
(oxyde de baryum)
Les cristaux ont souvent des formes arrondies de taille de 30 pum en moyenne suivant la
cuisson.
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Bélite C,S

Alite CsS

Figure 1-4. Image de clinker en microscope optique (section polie) [26] .

Les aluminates tricalciques (C3A)

Le C3A a une densité proche de 3.04

Il existe plusieurs aluminates parmi lesquels, on peut citer 3 composes
présentant des propriétés hydrauliques.

CA et C12A17 que I'on trouve dans les ciments alumineux.

L'hydratation des C3A est tres rapide et exothermique (I'ajout du gypse au clinker a
pour effet de contr6ler sa cinétique d'hydratation)

Le C3A contribue a la prise du ciment par contre, il contribue assez peu a la résistance
finale. Le C3A contient des impuretés (Na,O) et se présente sous plusieurs formes
allotropiques dont la réactivité vis-a-vis de I'eau est variable.

L'alumuno -ferrite tétracalcique.

Il forme un solide de C,A et C,F (C4AF, C¢AzF), leurs réactions d'hydratation sont
voisines de celles du C3A.

1-3-2-4 Fiabilité de la composition potentielle (équation de bogue)

Le Tableau 1-9 illustre Les compositions minéralogiques moyennes des clinkers qui sont
comprises dans les limites suivantes [10,19].

Constituants Alite Bélite Célite Célite
Notations cimentiéres simplifiée | C3S C.S CsA C.AF
Notations cimentiéres détaillée 3Ca0,Si0, | 2Ca0,Si0, | 3Ca0,Al,03 | 4Ca0,Al,05,Fe;05
Teneurs (%) 50-75 07-30 0-16 04-20

Tableau 1-9 .Compositions minéralogiques des clinkers [10].
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On peut remarquer que la méthode empirique de Bogue qui se base sur la composition
chimique conduit aux mémes résultats de quelques pour-cent prés comparativement aux
méthodes modernes comme exprimés aux Tableaux 1-10 et 1-11..

La séquence des réactions et les formules sont exprimées comme suit:

e Le C,AF se forme en premier
e Le CsA se forme ensuite

e Lachaux (CaO) et SiO; restant se combinent pour former C,S et C3S.

Le cl

inker

Formules chimiques

Formules de Bogue

Le silicate tricalcique (3CaO, SiOy) : C3S
Le silicate bicalcique (2Ca0,Si0Oy) : C,S

L'aluminate tricalcique (3CaO,Al,O3) :C3A

4.07. CaO - 7.6.Si0; -1.43.Fe;03 -6.72.Al,03
2.87.S510, - 0.75.C5S

2.65.A|203 —1.69.Fe, 03

L'alumino-ferrite tétracalcique 3.04.Fe;03
(4C&O,A|203,F€203) 1 CLAF
CsS| C.S CsA C.,AF CsS C.S Cs;A C/,AF | CaOiipre
57 | 19.9 125 7.7 62+1 |17x2 | 15405 |55+05 |0.3x0.1
Tableau 1-10 Tableau 1-11

Composition potentielle d'aprés
les formules Empiriques de BOGUE. [10]

1-3-2-5 Composition chimigue des

Analyse minéralogique par diffraction des
rayons X (analyse de phases) [10].

minéraux

Le Tableau 1-12 montre bien la microstructure élémentaire des quatre minéraux selon une

analyse par microsonde électronique de casting :
sont donnés sous forme d'oxyde) . [10].

analyse élémentaire ponctuelle (les résultats

Oxyde CsS C,S CsA C/,AF
CaO 74.2+0.5 64.2+0.6 57 + 2.0 50.7+0.5
SiO; 245+0.3 30.8+0.8 44 + 0.1 3.8 £0.2
Al;O3 16 +0.2 22 +04 25.2+0.9 174 +0.6
Fe;03 0.57 £0.07 0.63 +0.06 69 +0.6 185+0.7
MgO 0.34 +£0.02 0.16 £0.02 0.66 £0.01 1.96 +0.09
SO3 0.30+0.06 12 +0.2 04 =01 0.09 +0.04
K20 0.03+£0.01 0.3 +£0.05 0.1 +0.04 0.03+£0.01
TiO; 0.18 +£0.03 0.13+0.05 05 +0.1 2 0.2

Tableau 1-12 Microstructure élémentaire des quatre minéraux. [10].

1-3-3 Reactivite Hydrauligue Des Constituants Du Clinker:

Il existe des relations entre les structures cristallines et la réactivité hydraulique. Le degré
de réactivité peut étre mesuré grace a la diffraction des rayons X .On constate la décroissance
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des raies caractéristiques des phases anhydres au cours de la réaction d'hydratation Figures 1-5
et 1-6 et la croissance des phases hydratées tel que le Ca(OH)s.

- Cunent Pcrtiand anhydre
f » %[ Cimemt  Porviand hydrase 7 10urs

C5S 620-040 S | f;

C;3S 620-040

c:u. :{ :__:___.‘ r" csrcs - ) R
= ‘ . I
|

|

Figure 1.5.Etude cinétique de I'nydratation du Figure 1.6.Etude cinétique de I'hydratation

ciment Portland par diffraction des rayons X du ciment Portland par diffraction des
rayons X
Phase anhydre [10] Phase hydraté [10]
Le C3S

La réactivité du silicate tricalcique peut étre rattachée a l'irrégularité de ses liaisons Ca-O
et la présence de site vacant dans son réseau cristallin.

L'accélération d'hydratation est due a des défauts de structure cristalline (Lacune,
désordres de substitution et d'addition, dislocation) [10,22].

Le C,S
Les variétés allotropiques du silicate bicalcique présentent des réactivités différentes .La
variante f offre une bonne réactivité que les variantes (o, y) [10,22].

Le C3A

La grande réactivité de CzA peut étre rattaché a I'irrégularité des liaisons Ca-O et la
présence de site vacant [10,22].

Le C.AF
Les aluminoferrites s'hydratent de la méme maniere que le C3A , il existe des variations

de réactivités entre les différents éléments de la série des solutions solides par exemple
CGAzF(CzAnglg) se dissout plUS vite que C4AF(C2A12F12) C4AF(C2A12F12).
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1-4 HYDRATATION DU CIMENT PORTLAND (CPA)

1-4-1 Théories de la prise et du durcissement du ciment

Différentes théories sur I'hydratation de ciment ont été traitées .Elle n'est pas
complétement élucidé. Les divergences qui subsistent entre les chercheurs ne concerne que
I'nydratation précoce de CsS en particulier car il est maintenant admis que le CsA shydrate
suivant un mécanisme de dissolution -précipitation (Barret, 1978).Néanmoins avant d'exposer les
théories d'hydratations qui datent de la fin du siécle dernier et qui sont toujours valables .Nous
essayons de voir les mécanismes d'hydratations des constituants des liants hydrauliques.

Les réactions d'hydratation des constituants anhydres du ciment mettent en jeu des le
contact avec l'eau, des réactions chimiques complexes qui se poursuivent dans le temps a des
vitesses différentes en donnant naissance a des silicates et des aluminates de calcium hydratés
Figure 1-7 qui sont insolubles dans 1'eau et de la chaux hydraté (portlandite), d’ou le phénoméne
de prise conduisant a de bonne résistances mécaniques du ciment.[10,24,25] L'emploi du gypse
(CaS022H,0) joue le réle de retardateur de prise pour les aluminates, en donnant naissance a
une couche protectrice sur les grains, ce qui retarde I'nydratation .

Il est bien admis que la cristallisation qui accompagne I'hydratation (prise et
durcissement) des ciments résulte de la différence de solubilité des corps qui font prise et ceux
qui se forment pendant la prise .Les premiers se trouvent dans un état d'équilibre instantané en
présence d'eau et ne pouvant subsister que momentanément. [10] .Ces cristaux forment un gel
colloidal microcristallin. Le développement et la multiplication des cristaux dans le temps
expliquent l'augmentation de la résistance mécanique. Le ciment durci devient alors une
veéritable roche artificielle.

J'h % d'hpdeatation

100 -

20 g

CxA

60/
s
40 -
| *HF
20 ‘biﬁ Log(T)
0 | 1 |

l |
13 7 28 90 180

=

Figure 1-7 .Vitesse d'hydratation des principaux constituants du ciment d'apres
(F.M.LEA) [10].
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Le silicate tricalcique ( Alite ) C3S

Lors de la réaction de C3S ( 3Ca0S0,) avec I'eau Figure 1-8 , il se forme de I'nydroxyde
de calcium Ca(OH), appelé portlandite ,et un gel de silicate de calcium hydraté de CsS :
tobermorite (3Ca0 2SiO, 3H,0 ) qui est le composant essentiel qui donne la résistance du
ciment Figure 1-9 , suivant I'équation d'équilibre suivante qui ne tient pas compte de la
complexité de la réaction :[10,26]

2(3Ca0.Si0,) + 6H,0 — 3Ca0 .2Si0;, 3H,0 + 3Ca(OH); +Q
2C3S + 6H —» C3S;Hz +3CH + Q

Profondeur de pénétration de la réaction en fonction du temps est :

1j ¢ 0.5pum 2] ¢ 2pm
7j :3a4pum 28j : 222426 um

Ainsi les grains de 30 um de diamétre sont hydratés a 87% a l'age de 28 jours, alors que
les grains inférieurs a 3 pm sont complétement hydratés, peu de temps aprés le gachage ce qui
donne au liant des résistances initiales élevées. Ainsi que le rapport de CaO/SiO, du C-S-H a
passe de trois a une valeur inférieure a deux (CaO/SiO,=1.7) apres hydratation .L'exces de chaux
se trouve sous forme de Ca (OH) ».

70 1 121
60 N | 18
50 15
40 , 12
%CsS 30 N 9 %Ca (OH),
20 . 6
10 .- ™~ 3
0
025 3012615123 7 14 28
Mn heures jours

Figure 1-8. Cinétique de I'hydratation de CsS.

Le silicate bicalcique (bélite)

Son hydratation est approximativement la méme que celle de C3S, mais le silicate bicalcique
s'’hydrate plus lentement Suivant I'équation ci-dessous aussi il est le second composé
responsable de la résistance Figure 1-9.:

2(Ca0.Si0,) + 4H,0 —— 3Ca0.2Si0, 3H;0 + Ca (OH) 2 +Q
2BC,S + 4H—> C3S;H3; +CH +Q

Profondeur d'hydratation en microns :

7]  :0.6 um 28) :0.8 um Smois :3.5 um
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Figure 1-9.Reésistance des différents constituants du clinker d‘apres Bogue et Lerch [26]

Selon le modéle Figure 1-10 qui schématise I'hydratation initiale de C3S d'aprés les

résultats XPS passe par sept étapes.

étape a a t=0 le C3S est anhydre
étape b a t=¢ dissolution congruente de C3S
étape ¢ a t= 10 secondes, formation d'un hydrate primaire de rapport C/S voisin de 1

étape d a 10 < t< 1mn transformation de I'hydrates primaire en un hydrate secondaire de
rapport C/S voisin de 2.

Etape e & 1mn < t < 4h croissance de I'hydrate secondaire par chimisorption des ions Ca®
provenant de la solution et du C3S sous-jacent.

Etape f a t < 4h, fin de la période dormante .dissolution congruente de C3S apres
réorganisation de I'hydrate secondaire.

Etapegat>4 h, précipitation de C-S-H fibreux,et de Ca(OH)2 en plaquettes hexagonales.
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Figure 1-10 .Schéma d'hydratation initiale de C3S d'aprés les résultats XPS [10]

Hydratation des aluminates tricalciques CsA

En présence d'eau I'hydratation de I'aluminate tricalcique conduit a la formation d'un gel
(@aluminates hydratés) et des aluminates C,AHg et C,AHy3 .L'addition du gypse (sulfate de
calcium (CaS04.2H,0) permet de réguler cette réaction accéléré en une réaction lente similaire
a celle du silicate tricalcique .La réaction étant trés exothermique, la conversion des aluminates
hexagonaux est trés rapide.

3C4/AH;3 —— 5 3C3AHg + 3CH + 18H

Pour controler la vitesse de la réaction élevée du C3A entrainant la rigidification
précoce des pates de ciment portland, on ajoute du sulfate sous forme de gypse (CaSQO4.2H,0);
d'hémihydrate (CaS0,4.1/2H,0) ou d'anhydrite (CaSO,4) Figure 1-11.

L'aluminate tricalcique et le gypse se dissolvent rapidement en formant une solution
sursaturée par rapport aux hydrates en formant des cristaux de trisulfoalumine de calcium
(éttringite) qui consomme trois moles de sulfate de calcium par mole d'aluminate tricalcique.
L'éttringite forme une coquille autour des grains anhydre au début de I'hydratation du C3A en
présence du gypse.

3Ca0.Al,03 + 3(CaS04.2H,0) + 26H,0 ———»-3Ca0.Al,03.3CaS04.32H,0 +Al;03.3H,0
CsA 3CSH, C3A83H32(éttringite) AH3
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Apres épuisement total du gypse, la concentration d'ions sulfate chute, la solution devient
sous saturée par rapport a I'éttringite, qui commence a se découdre, donc elle devient une
source d'ions sulfates pour former avec l'aluminate tricalcique excédentaire un nouveau
composé de monosulfoaluminate de calcium hydraté et de lI'aluminate tétracalcique (CsAH;3),
Suivant I'équation qui consomme deux moles d'aluminates par mole d'éttringite.

2(Ca0.Al,03) + 3Ca0.Al;05.3CaS04.32H,0 + 4H,0 3(3Ca0.Al;03.CaS04.12H,0
2C3A C3AS3H3; 3C3ASH;; (monosulfoaluninate)

La formation des aiguilles d'éttringite au début d'hydratation contribue a créer les
résistances initiales .Par contre la formation ultérieure d'éttringite aprés durcissement peut
occasionner la destruction du béton.

C4AH3 + 3CSH, +nH > CsASH39.30 + CH

Cette réaction se fait avec un fort accroissement de volume (pression de cristallisation)
.Ce qui peut avoir lieu dans le :

e Cas des eaux contenant des sulfates pour donner un sulfoaluminate expansif (sel de
candlot).

e Casdes sulfates libérés tardivement.

Réactviié | Diponbiité T emps d'hydratation
chinder d?;‘:ff 10 min 1 heure 3 hemes
sohoion [ / . C5H
A —
hasse hasse 3 g\/— ettringite
s
x"" . .I"r.. I\:'" . f’:.
heuue hake 1%5% 1‘%%
A 1 5 )
e R
[ GetHy
haie hasse m ﬂ"” -
T
P
o ‘cif'

-/H_,/-F"’_ - b Ca SG‘E H!|:|
hassze hanne

Figure 1-11. Influence du rapport C3A/disponibilité en SO, sur la prise selon LAUCHER [26].
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Hydratation du C,AF.

L'alumino -ferrite réagit d'une facon analogue au C3A mais la vitesse d'hydratation est
plus faible .1l se forme du C4(AF)H13 et du C3(AF)Hg par conversion .En présence du gypse , il
se forme de I'éttringite , puis du monosulfoaluminate lorsque le gypse est épuisé.

Cs,AF + 2CH + 10H ———» C3AHg + C3FHg + C3(AF)H;g
Cristaux stables

L'oxyde de Magnésium (Periclase ) MgO et la chaux libre CaO.

Combinées, peuvent en contact avec I'eau provoquer des expansions de volume en
s'hydratant aprés la prise. La chaux libre (CaO) est limitée de 0.5 a 1.5%.

L'hydroxyde de calcium :

Elle se cristallise dans le systéme hexagonal sous forme de plaquettes ou de petits
cristaux hexagonaux formant des amas .Ces cristaux sont facilement clivables.
Sa densité est de 2.34

Sa solubilité dans I'eau diminue lorsque la température augmente (conséquence sur la cure)

Figure 1-12.
14
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Figure 1-12. Solubilité de Ca (OH), en fonction de la température [22]

Vers 400°C a l'air il se décompose , pour donner de la chaux vive (CaO), qui pourra
lors du refroidissement se réhydrater avec une augmentation considérable de volume .C'est la

raison pour laquelle le liant hydraulique (ciment portland) ne peut pas étre utilisé a une
température supérieure a 400°C .

CaO+H,0 —»Ca(OH),
Volume molaire : 56/3.18 = 17.6 cm® 74/2.34 =31.6 cm® 100 AV/V = 80%

Extinction de la chaux provogue un gonflement important ce qui conduit a des désordres en cas
d'hydratation tardive de CaO.
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1-4-2 Théorie de le Chatelier

L'hydratation des liants hydrauliqgues met en jeu plusieurs phénoménes physico-
chimiques tel que l'adsorption , la dissolution et la cristallisation .Elle commence par la
dissolution des éléments du produit anhydre dans I'eau, suivi d'une cristallisation (ou
précipitation) des anhydres par combinaison des ions présents dans la solution ainsi formée
. Il se produit alors une cristallisation qui aboutit a un nouveau systeme de constituants
hydratés stables [10,19].

Deux objections peuvent alors faite a cette théorie.

e Certain composés hydratés ont une structure dont le caractere cristallin n'est pas
évident.
e Le mécanisme dissolution — germination — croissance est lent et explique mal la
vitesse d’hydratation.

1-4-3 Théorie de michaellis.

Les réactions d'hydratations se produisent sans passage en solution par réaction
topochimique a I'état solide (il existe une relation entre les structures et les orientations des
composes anhydres et hydrates).

Le durcissement est du a la formation et au développement d'un gel autour des grain
de ciment , I'hydratation se poursuit par transfert de I'eau vers les grains anhydre a travers la
membrane de gel qui durcit . La Figure 1-13 montre que les particules de gel sont
représentées par deux ou trois lignes paralleles, pour indiquer la nature de leur structure
(Soroka I, 1993) [10,21].

1-4-4 Recherche en cours

Plusieurs recherches récentes ont permis la compréhension des phénoménes de la
prise et du durcissement du ciment. Les différences persistent toujours concernant
I'hydratation initiale(précoce) du CsS .Certains chercheurs tel que [10] ont confirmé que la
dissolution du C3S est congruente pour former des cristaux

D'autres chercheurs tel que Diamond (1976) d'aprés des observations aux
microscope électronique a balayage ont révélé I'existence de couches d'hydrates en forme de
coquilles séparés des grains de C3S ce qui prouve la présence d'une zone de transition
(solution formée de molécule d'eau, d'ions Ca®",OH et H,SiO, entre le cristal et ses
produits d'hydratation).

D'aprés Terrier et al (1966) [10] des observations au microscope €électronique par
transmission le C-H-S se forme topochimiquement sur les grains de C3S et progresse vers le
centre du cristal .C'est le C-S-H interne .Une faible quantité de C-S-H externe cristallise a
partir de la solution.
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1-4-5 Conclusion

Finalement, on peut admettre que les deux théories (modes) d'hydratation coexistent :
e La théorie de LE CHATELIER (passage en suspension) semble mieux

expliqués les réactions en milieux aqueux dilués ou en cours des premiéres
étapes de I'hydratation.

e |e mécanisme sans passage en solution semble prédominant aux ages avancés
lorsque la diffusion des ions par grains anhydres devient plus difficile.

Produits d"hvdratation

Ciment anhydre

{ . Limite initiale du grain du
|
| ) Ciment.
. .t
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Figure 1-13.Modéle schématique de I'hydratation d'un grain de ciment (SOROKA.I, 1993) [21].

1-4-6 Evolution de la structure de la pate de ciment portland

Apres le gachage du ciment et dans les premiéres minutes, il se forme deux hydrates a
germination accélérée, le C-S-H (tobermorite en fibres de paillettes de 50x100x500A) et
I'éttringite, cristaux hexagonaux a structure feuilletée avec dégagement de chaleur, qui se
précipitent, ainsi la pate demeure plastique pour un certain temps (de quelques minutes a
quelques heures) suivant la nature des constituants du ciment. Comme la solubilité des sels
hydratés (gel micro -cristallin) est beaucoup plus faible que celle des cristaux anhydres, les sels
hydratés précipitent dés que la solution devient sursaturée, la solution restante, va dissoudre de
nouvelles anhydres .Ce développement et multiplication des microcristaux dans le temps
explique le phénomeéne de prise et de durcissement de la pate.

On peut résumé le développement de la structure de la pate de ciment en quatre phases,

d'aprés Taylor [19] Figure 1-14 .En faisant le point sur les derniers travaux, a schématisé comme
suit la prise et le durcissement, a température normale des pates de ciment. .
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Etape "a" au cours du gachage, les grains de ciment sont mouillés puis disperses
les uns des autres donc il ne sont pratiquement pas en contact.

Etape "'b" apres quelques minutes , les produits d'hydratation apparaissent a la
périphérie des grains, leurs dimensions est du domaine colloidal ( 10 a 1000 A) .La
phase aqueuse est pratiquement saturé en ions Ca?*;SO** 4 . Na* ;K" .La vitesse
d'hydratation devient trés faible "c'est la phase dormante™.Les grains restent séparés
du fait du peu d'attraction inter -particulaire , la couche enrobante étant hydrophile.

Etape "¢ Vers la troisieme heure, le processus de la réaction reprend, la couche
enrobante se développe a la fois vers l'intérieur et I'extérieur du grain .Le début de
prise correspond au moment de la jonction des couches des divers grains .A la fin
de la prise, le gel forme un milieu continu.

Etape "d" A partir de la sixieme heure, les liaisons du gel se renforcent
progressivement. C'est le durcissement.

Figure 1-14. Modéle schématique de la formation de la structure dans la prise de la pate de
ciment [19,21].

La Prise et La fausse prise :

Selon de dosage en gypse dans le ciment, la réaction d'hydratation des aluminates
tricalciqgue C3A est  trés  influencée. On peut obtenir trois cas possibles de
formation des produits d'hydratation (Figure 1-15).

e Dosage de gypse optimum : produit résultant sont des CS-H.

e Dosage insuffisant en gypse : prise rapide et formation de C;AH13.

e Dosage en exces de gypse : c'est le phénomene de fausse prise.

Le ciment est constitué du clinker et du gypse (sulfate de calcium) .Si le clinker est
chaud ou s'échauffe trop au cours du broyage, il se forme un platre (CaS0O41/2H,0) dont la prise
donne I'impression d'un début de prise .C'est ce qu'on appelle la "fausse prise".Dans ce cas il faut
seulement augmenter la durée de malaxage sans ajouter de I'eau.
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Clinker C4AH13 Ca SO, 2H,0

aix!

Prise normale: SO, Optimum Prise rapide:Défaut de SO,  Fausse prise:Exces de SO,

Figure 1-15. Influence du gypse dans I'hydratation de C3A [26]

1-4-7 Chaleur d'hydratation.

Quand le ciment Portland réagit avec I'eau, il y a dégagement de chaleur qui peut étre
mesurée par le calorimétre a conduction thermique Tableau 1-13. La Figure 1-16 montre
I'influence de la température sur la vitesse de I'nydratation de Cs3S.

De grandes différences existent entre les chaleurs dégagées par les différents liants
hydrauliques Elle proviennent [10,27]:

e Des constituants minéralogiques, le C3A et C3S dégagent le plus de chaleur.

e Plus la finesse de mouture est élevée et plus la chaleur d'hydratation est grande et plus
les résistances mécaniques sont élevées.

On constate que :
e Lesréactions d'’hydratations des constituants du ciment sont exothermiques.
e LeCsS et C3A s‘hydratent plus vite que le C,AF et C,S.
e Pratiqguement 25% de la chaleur se dégage entre le début et la fin de prise.

Le remplacement du ciment par une pouzzolane diminue d'une facon significative la
chaleur d'hydratation du ciment avec ajout Figure 1.17.

La chaleur d'hydratation des ajouts pouzzolaniques est égale a environ la moitié de celle
du ciment Portland sans ajouts. Les cendres volantes, le laitier et les argiles calcinées (déchet de
briques) sont souvent utilisés dans les bétons de masse lors de la construction de barrages ou
d'ouvrages massifs.
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Constituant du ciment Portland Chaleur d’hydratation (joules/g)
7 jours 28jours 6 ans
C3S (3Ca0sSiOy) 460 502 502
C,S ( CaSiO,) 84 189 251
C3sA (3CaOAl03) 773 857 865
C+AF(4CaOAl,05Fe;03) 168 209 293

Tableau 1-13. Chaleur d'hydratation des principaux minéraux du ciment [10]
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Figure 1-16.Courbes calorimétriques d'un C3S obtenues au calorimétre a conduction thermique
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Figure 1-17.Effet de la pouzzolane sur la chaleur d'hydratation du ciment [29].
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1-4-8 Facteurs influencant la cinétique de I'hydratation.

1-4-8-1 La classe du ciment.

Elle caractérise la résistance a la compression a 28 jours. Elle dépend de la rapidité de
I'nydratation et de la structuration de la pate de ciment donc de sa composition minéralogique, la
finesse de broyage et le gypsage [10] .

Un CPA riche en C3S présente a court terme une résistance en compression supérieure a
celui d'un CPA riche en C,S parce que son hydratation est plus rapide. En raison d'une
interaction C3S — C,S mise en évidence par la diffraction des rayons X [10].

1-4-8-2 Granulométrie.

De méme un CPA broyé a 5000 cm?g offre une plus grande résistance en compression
qu'un CPA identique broyé & 3500cm?/g (50Mpa et 40Mpa & 28 jours) .Son hydratation est plus
rapide parce qu'il présente une grande surface libre a l'action de I'eau. Les grains de taille
supérieure a 30um ne s'hydrate jamais complétement.

1-4-8-3 La température.

Dans I'hydratation du ciment Portland la température joue un réle a la fois thermodynamique et
cinétique.

e Thermodynamique parce qu'elle change la nature et la stabilité des hydrates.

o Cinétique parce qu'elle accélére ou retarde les réactions chimiques entre I'eau et les
constituants anhydres.

1-4-8-4 L 'eau de gachage.

Plus le rapport E/C est faible et plus les temps de prise et de durcissement sont courts.

1-4-8-5 Composés solubles.

Ils peuvent accélérer ou retarder la prise et le durcissement (adjuvants accélérateurs ou
retardateurs)

1-4-9 Echelonnement des réactions d'hydratation

Les divers constituants d'un ciment ont des cinétiques d'hydratation différentes .Celle du
laitier et des pouzzolanes étant beaucoup plus lentes, les constituants du clinker pressentent eux
méme des différences importantes a cet égard (Figure 1-7)..

e L'hydratation de I'aluminate tricalcique est trés rapide, pour la modérer qu'on ajoute du
gypse.

e Lesilicate tricalcique est moins rapide que le C3A.
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e Lesilicate bicalcique est moins rapide que le C3S
On assiste donc a un échelonnement des réactions, sans qu'on puisse pour autant parler
d'une succession puisque certains ne sont pas encore terminés, lorsque d'autres ont débuté. [10].

1-5 ACTIVITE POUZZOLANIQUE

L'activité pouzzolaniques ou pouzzolanicité est l'aptitude de certains matériaux
dépourvus de propriétés hydrauliques propres, a fixer I'nydroxyde de calcium en présence d'eau
pour donner des hydrates analogues de ceux du ciment Portland .Cette propriété se constate a
des degrés variables dans les matériaux riches en silice libre non quartzeuse, quelle que soit leur
origine : matériaux naturels (gaize. diatomites. Cendres volantes) matériaux artificiels (cendres
volantes. fumées de silice. Argiles calcinées. Cendres de balles de riz).

L'action pouzzolanique se caractérise par deux aspects distincts : [9, 28, 29, 30,31].

e La quantité totale d'hydroxyde de calcium qu'une pouzzolane est capable de fixer
e Larapidité de fixation d'hydroxyde de calcium par la pouzzolane.

1-5-1 Estimation de I'activité pouzzolanique.

L'estimation de l'activité pouzzolaniques de l'ajout est déterminée par plusieurs méthodes
connues. Citons quelques unes :

Déterminations chimiques (L'indice d'activite Chapelle).

Méthodes physiques.

Essais mécaniques et analyses chimiques.

Evaluation la pouzzolanicité d'un mélange argile calcinée/Ca(OH), =1.

1-5-2 Nature des hydrates formés lors de la réaction pouzzolanique

1-5-2-1 Hydratation des ciments aux pouzzolanes

Un ciment composé a la pouzzolane doit satisfaire les spécification de l'activité
pouzzolanique .Notamment la résistance a la compression du ciment compose qui doit présenter
un indice d'activité pouzzolanique au moins égale a 75% de la resistance du ciment Portland de
référence a 28 jours selon la norme ASTM C618.

La reaction des constituants du ciment a base de pouzzolane se fait par I'intermédiaire
d'un processus de Dissolution des produits anhydres dans I'eau interstitielle suivi d'une
cristallisation (ou une précipitation) des hydrates, par combinaison des ions présents dans la
solution ainsi formée (théories de le Chatelier) [10,13,22,25] .

Les hydrates formés lors de la réaction pouzzolanique sont en général des minéraux mal
cristallisés .La nature chimique de ces minéraux dépend :
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e Des conditions d'hydratation des pates mixtes (température, teneur en eau,.....)
e De la nature cristallographique et composition chimique des matériaux pouzzolanique
e De la concentration des ions présents dans la solution.

L'hydroxyde de calcium Ca (OH) , libéré en grande quantité pendant I'hydratation du
ciment Portland ne se combine pas toujours sous forme d'hydrate et reste disponible pour d'autres
réactions avec d'autres composants du ciment, il présente la principale source d'alcalinité pour
I'activité hydraulique nécessaire a la conversion de SiO, de la pouzzolane en C-S-H .

Les hydrates formés lors de la réaction d'hydratation d'un ciment portland sont
pratiquement des C-S-H amorphe et non stoechiométrique contenant une quantité d'atomes
d'aluminium moins importante que Les C-S-H formés lors de la réaction pouzzolanique. [31].

La vitesse d'hydratation des composés minéraux est dautant plus grande que la
température de conservation des pates mixte est élevée. [31] a étudié I'impact de la température
sur la formation des produits hydratés lors de la réaction pouzzolanique entre I'argile calcinée et
I'nydroxyde de calcium.

Les principaux produits d'hydratations a 20°C sont C,ASHg, C-S-H, C4AH13, et C3AHg, C-S-H
et C4AH;3 selon les équations suivantes [9] :

CaO + H,O ——» Ca(OH),
2Si0O;, + 3Ca(OH), — 3Ca0.2Si0,.3H,0
AlLO3 + Fe,O3 + 3Ca(OH)2 + 18H,0 E— 8Ca0.Al,03.Fe;03.26H,0
Al,O3 + 3(CaS04.2 H,0) + 3Ca(OH),+ 23 H,O — 3Ca0. Al»03.3CaS04.32H,0
A|203 + 4Ca(OH)2+ 9H,0 ——» 4Ca0. A|203.13 H>O

De plus d'apres [10] le C,ASHg (géhlénite hydraté) se décompose en présence d'une
solution saturé en hydroxyde de calcium en C-S-H et C4AH;3 stable selon I'équation suivante.

C,ASHg + 3CH + 3H » C-S-H + C4AH13

Aussi selon plusieurs travaux de recherches effectués par [10] affirment que la cinétique
de I'nydratation des ciments aux pouzzolanes se fait en deux phases.

e Lapremiere phase est tres rapide, est due a la réaction des alcalins (CaO, K,0 et Na,0)
produits par I'hydratation du ciment Portland.

¢ La deuxiéme phase est lente est due aux réaction d’hydroxyde de calcium lors de
I'nydratation des pouzzolanes.

1-5-2-2 Propriété des ciments aux pouzzolanes

Les pouzzolanes (argile calcinée) se distinguent par la lenteur de la réaction
d'hydratation due a I'effet pouzzolanique, le taux d'accroissement de la résistance mécanique et la
chaleur d'hydratation se révélent faibles. En revanche I'hydratation de C3S dans le ciment
Portland est rapide en un point ou l'accroissement de la résistance et la chaleur d'hydratation y
afférents sont élevés. Sans perdre de vu que la réaction pouzzolanique consomme de la chaux
(hydroxyde de calcium), alors que d'hydratation du ciment Portland constitue une réaction
donnant lieu a une production de la chaux. en outre, selon certains chercheurs [9,32] , le rapport
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Ca0 a SiO; dans le C-S-H contenu dans un ciment Portland -pouzzolane hydraté est lIégerement
supérieur au C-S-H présent dans le ciment Portland hydraté, ainsi il présente une résistance
chimique meilleure que celle d'un ciment Portland hydraté.

Aussi selon les travaux de certains chercheurs ce n'est pas la manifestation chimique de
I'effet pouzzolanique, mais plutét sa manifestation physique donnant lieu a I'affinage des pores
de la pate qui revét probablement la plus grande importance en ce qui a trait a l'augmentation de
la durabilité chimique et la résistance mécanique.

1-6 Propriétés des mortiers et béton renfermant des pouzzolanes.

Parmi les propriétés apportées dans les mortiers et bétons a base de ciment Portland -
pouzzolane , mentionnant un ralentissement du taux de prise et de durcissement, un
accroissement de la résistance finale ,une baisse de la chaleur d'hydratation et une bonne
amélioration du rendement en milieu acide.

1-6-1 Temps de prise

L'incorporation d'un ajout pouzzolanique au ciment Portland entraine une diminution du
temps de pise attribuable a la finesse de mouture des grains de I'ajout par différence de dureté
avec le clinker et a la nature des composants chimiques.

1-6-2 Chaleur d'hydratation

D'aprés les travaux de Massazza et Costa et [24, 28,30] l'addition d'une pouzzolane dans
un ciment Portland entraine une nette diminution de la chaleur d'hydratation.

La capacité des ajouts pouzzolanique (déchet de briques) dans le ciment Portland de
diminuer la chaleur d'hydratation est largement exploitée dans les constructions en béton de
masse (barrage de Jupia Dam au Brésil 1962) [16, 24,32], ou les risques de fissuration
attribuables a une variation thermique peuvent constituer un grave probléme.

1-6-3 Résistance mécanique

De méme les travaux de Massazza et Costa et [30] confirment la lenteur de la réaction
chimique entre la pouzzolane et la chaux (hydroxyde de calcium).

IIs conclurent que les ciments a la pouzzolane présentent au début une résistance
moindre que celle du ciment Portland de référence. La résistance finale (a long terme) peut se
révéler supérieure, selon la qualité et la quantité de I'ajout pouzzolanique utilisé dans le ciment. I
s'avere aussi qu'on ne doit pas dépasser certain dosage en ajout pouzzolanique, lorsqu'il conduit a
une réduction considérable de la résistance mécanique (moins de 75% de celle d'un CPA a 28
jours), en particulier au debut et par temps froid.

1-6-4 Résistance aux sulfates

D'aprés DURIEZ.M la durabilité est la résistance des mortiers et bétons a s'opposer aux
agents agressifs genérés par les agents physiques et chimiques du milieu .et selon
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GORCHAKOV.M, la durabilité est un temps pendant lequel le mortier ou le béton est capable
d'exécuter ses fonctions.

L'attaque du mortier et béton par les sulfates entraine d'ordinaire I'expansion ,la
fissuration et la perte de la résistance mécanique attribuables a la formation d'éttringite et de

gypse.
Plusieurs mecanismes sont invoqués pour exprimer l'attaque par les sulfates.

1-C4AH;3 + 3C§H2 C4AS3H3 + C_H

Formation d'éttringite secondaire

v

2- NS + CH +2H NH + CSH,
NaSO, 2NaOH gypse
Formation de gypse secondaire.

v

Ces matériaux se forment par suite d'une interaction entre une eau sulfatée et les produits
d'hydratation du ciment, tels le monosulfate hydraté (C4ASHg) et I'hydroxyde de calcium (CH)
L'eau de mer et les eaux souterraines provenant des sols alcalins constituent les plus fréquentes
sources de sulfates dans les eaux naturelles .

Pour palier aux insuffisances des ciments portlands, l'utilisation de pouzzolanes, sous
forme de mélange de ciment Portland - pouzzolane, favorise la durabilité du mortier et béton
expose a l'eau sulfatée. Elle est attribuable a I'effet pouzzolanique qui réduit la perméabilité et
augmente la compacité du mortier et béton, ainsi que la formation de I'nydroxyde de calcium
dans la pate hydraté et du C-S-H présentant un faible rapport de CaO a SiO, .Donc il semble bien
que plusieurs études et recherches en laboratoire confirment que la pouzzolane améliore la
résistance du ciment aux sulfates. [30,32]

1-6-5 Résistance a lI'expansion alcali -silice

La réaction entre les minéraux siliceux des granulats et les alcalis que renferme le ciment
Portland provoque la destruction interne (expansion et fissuration) du mortier et béton.

Alcali + silice » silicate alcalin hydraté + eau

Cette réaction dépend de :
e La teneur en alcali.

e La cristallisation de la partie active des granulats et sa nature. Les matériaux les plus
reactifs sont ceux qui comportent des phases amorphes.

e La proportion et la taille des grains.
Pour palier a ces risques d'expansion, on utilise un ciment faible en alcalis (pas plus de
0.6% de Nay0O). Quand cela est impossible, le phénoméne d'expansion peut étre limité par

I'incorporation dans le ciment Portland d'un matériau pouzzolanique dont l'efficacité a réduire
I'expansion alcali -granulat a été démontré au cours d'essais en laboratoire. [30,32].
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1-6-6 Retrait de séchage

Le retrait des produits (pate, mortier et béton) a base d'un ciment Portland -pouzzolane
est généralement supérieur aux produits a base de ciment Portland .Cet écart est prévisible, car
le retrait est lié a la formation des C-S-H qui sont relativement élevée dans les ciments Portland
pouzzolane (formation d'un C-S-H secondaire). Toutefois de nombreux chercheurs ont noté que
la propension de la fissuration des mortiers et bétons renfermant une pouzzolane est moindre que
dans les mortiers et bétons sans pouzzolane. [30,32].

1-7 RETRAIT Norme NFP 15-433

La pate de ciment manifeste des variations dimensionnelles en absence de chargement.
Elle ont une relation avec la dessiccation (évaporation de l'eau interne) et sa structuration
progressive c'est le retrait endogéne (hydratation du ciment).Les dimensions augmentent ou
diminuent, on distingue donc les gonflements et les retraits [10,33].

1-7-1 Facteurs influencant le retrait :

e Composition chimique du ciment
e Le dosage en ciment

e La finesse de mouture

e Lerapport E/C

e Lesadjuvants

1-7-2 Types de retrait [10].

e Retrait thermique
e Retrait hydrique endogéne
e Retrait hydrique exogéne

1-7-2-1 Le retrait thermique.

Il est beaucoup trop rapide pour qu'il ait équilibre a chaque instant entre I'eau interne et
la vapeur d'eau de I'atmosphére ambiante Figure 1-18 [10,33].

L'élévation de température provoquée par les réactions d'hydratation augmente les
contraintes de compression dans le mortier (béton) et pendant le refroidissement la contrainte
thermique chute et passe dans le domaine des tractions.

Donc La température provoque la dilatation et le refroidissement provoque la fissuration

1-7-2-2 Retrait hydrigue

On constate deux stades de retraits chacun est lié a la nature des trous de la pate de ciment
Figure 1-18.

o Retrait_hydrigue endogéne( stade A) : Il correspond au départ de I'eau des
capillaires (Les capillaires : Vestige de la structure de la suspension des grains de ciment dans
I'eau) .L'hydratation s'accompagne d'une réduction de volume appelée la contraction Le
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Chatelier et d'une diffusion de chaleur exothermique qui provoque la dessiccation interne du
réseau des pores capillaires (fonction de E/C) [33].

o Retrait hydrigue exogene (stade B) : Il correspond au départ de I'eau des pores
(Les pores caractéristiques des amas dhydrates formeés). c'est un retrait a long terme dd a
I'évaporation de I'excédent d'eau de gachage non nécessaire a I'hydratation.

20N N K
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Figure 1-18. Accroissement de retrait en fonction de la perte en poids [10].

Depuis les premiéres utilisations du liant hydraulique ; c'est la fissuration due au retrait
qui constitue en pratique la conséquence la plus préoccupante pour la qualité et la durabilité des
materiaux de construction a base de liants hydrauliques.

La Figure 1-19, donne les retrait et les gonflements moyens d'une pate pure, d'un mortier
et d'un béton .Le retrait est mesuré en laboratoire (une ambiance de 20°C et 50% d'hygrométrie
relative). .L'origine est conventionnellement au d'émoulage a I'age de 24h.

Dans un temps relativement court ; il y a une superposition de plusieurs phénoménes qui
concourent tous vers une diminution de volume apparent du mortier et béton .Le Chatelier
(1887) , a montré que I'hydratation du ciment portland entraine une diminution du volume total
Dreux G (1985).
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Figure 1-19. Courbes de retrait mesurés en laboratoire sur des pate pure, mortier
et béton (CPA 45) [10].

1-8 INTERET ECONOMIQUE ET TECHNIQUE

1-8-1ntérét économique

L'intérét économique des ajouts aux ciments est évident, puisque les ajouts sont, soit des
sous produit (laitier, cendres volantes....) soit des matériaux naturels (pouzzolanes) dont le cott
énergétique est pratiquement nul.

Certaines pouzzolanes requiérent toutefois un plus d'énergie de broyage que le clinker.
L'utilisation de ces produits constitue une débouché pour ces produits est réduits la mise en
crassier et les nuisances qui en résultent.

1-8-2 Intérét technique

L'intérét technique des ajouts réside en premier lieu dans le fait qu'ils permettent
I'obtention des ciments dont les performances sont aussi bonnes que celle des ciments “Portland
de méme classe de résistance sauf a tres court terme.

e Présentent l'avantage d'une meilleure résistance aux agressions .La sensibilité a ses

agressions a pour origine la solubilité non négligeable de I'oxyde de calcium (portlandite) dans
les eaux en contact avec les ouvrages.
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o Ameliorent la maniabilité, la résistance a long terme et I'imperméabilité du mortier et
béton.

Lorsque les eaux sont peu chargées, la dissolution ne provoque pas au dela de quelque
dizaines de millimetre et est sans conséquence techniques, par contre, si elle contiennent des
sulfates, ceux-ci réagissent avec les aluminates formes de I'éttringite de seconde génération (sel
de condlot) qui fait se désagréger la couche concernée. Le phénomene se poursuit par dissolution
de la portlandite sous-jacente et ainsi de suite .il est d'autant plus marqué que le ciment contient
de CsA.

Lorsque les eaux sont magnésiennes, il se produit une double décomposition entre
I'nydroxyde de calcium et le sel de magnésium. L'apparition d'hydroxyde de magnésium par un
effet de gonflement qui désagrége la zone superficielle.

Il'y a lieu de signaler que les actions chimiques sont réduites quand la portlandite est
moins abondante, parce qu'elle a été consommée (ciment a la pouzzolane ou aux cendres
volantes).La réduction de la teneur en clinker s'accompagne par ailleurs d'une réduction
proportionnelle du taux de C3A du mélange et par conséquent du risque de dégradation
sulfatique.

Le ciment composé sera donc toujours preféré chaque fois que les bétons seront exposés
aux eaux agressives (ouvrage a la mer).1l ne faut pas perdre de vue que la portlandite (hydroxyde
de calcium) est avantageuse dans la protection des armatures .Elle a pour effet de fixer le PH aux
environ de 12.6, zone dans laquelle I'acier est passif.

1-9 DIFFRACTION AUX RAYON X

Le diffractométre par rayon X est destinée a déterminer la composition et les principaux
caracteres de la structure cristallographique des matériaux, mais il ne peut identifier une phase
amorphe. Un cristal est un arrangement régulier (ordonné) d'atomes (ou d'ions) dans I'espace .On
résonne souvent sur un cristal plan plus facile a représenter. Le diffractométre permet d'explorer
toutes les directions de I'espace pour mesurer des pics de diffraction correspondant a chacun des
nceuds du réseau donc il forme une véritable signature de la phase cristalline au sein d'un
mélange, a condition d'avoir auparavant determiné la signature de chaque phase. Soit a I'état
stable ou en ligne d'une phase intermédiaire, grdce au développement des moyens
technologiques.[34] .

Une fois la signature de la phase est déterminée, elle est comparée a la base de données la
plus complete a I'neure actuelle est la Power diffraction de I'lCDD (ex-ASTM) qui comprend
plus de 150.000 fiches [35] .

1-9-1 Principes de la diffraction (analyse des phases)

La méthode générale consiste a bombarder I'échantillon (les atomes des cristaux) avec
des rayons X, et a regarder l'intensité de rayons X qui est diffusée selon l'orientation dans
I'espace. Les rayons X diffusés interferent entre eux, l'intensité présente donc des maxima (les
pics) dans certaines directions (les ondes s'additionnent), et des minima dans d‘autres (les ondes
s'annulent) ; on parle de phénomene de «diffraction» (Figures 1-20 et 1-21).On enregistre
I'intensité détectée en fonction de I'angle de déviation 26 ("deux théta"?) du faisceau ; la courbe
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obtenue s'appelle le «diffractogramme» Figure 1-23.
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Figure 1-20 Interférence des ondes diffuées — phénomene Figure 1-21. loi de Bragg donnant les
de diffraction[34]. directions ou les interférences constructrices[34].
Si I'on trace des plans imaginaires paralléles passant par les atomes , et si I'on appelle dpg la
distance entre ces plans (ou «distance interréticulaire») Figure 1-21, alors les interférences sont

constructrices si :

A
2sin 0

A est la longueur d'onde du rayonnement X de la source qui est un tube sous vide mini d'un
dispositif permettant de ne sélectionner qu'une seule longueur d'onde monochromatique (filtre
monochromateur),

20 est l'angle de déviation de Bragg mesuré par le diffractomeétre (il existe deux montages "théta
théta" et " théta -2 théta™) Figure 1-22.

n est un nombre entier appelé «ordre de diffraction» généralement on considere que le premier
ordre (n =1).

Donc on peut dire que le pic représente une distance d. ceci présente l'avantage d'étre
indépendant de la longueur d'onde A des rayons X utilisés. En effet si l'on mesure un méme
échantillon avec deux longueurs d'ondes différentes, les positions en 20 des pics seront
différentes, par contre, les d seront les mémes..

Pour cette raison, de nombreux utilisateurs affichent les diffractogrammes en (d,l). Par
ailleurs les listes de pics des signatures des produits sont toujours indiquées en (d,I) .
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Figure 1-22. Définition des angles dans le montage de Bragg Brentano [34].

Intensité
i
R i Sy -
déviation 28

Figure 1-23. Diffractométrie X : mesure de L'intensité en fonction de l'angle 20 de
déviation [34].

1-9-2 Avantages d'utilisation du diffractomeétre dans I'industrie du ciment.

Pour l'analyse des matériaux, les cimenteries utilisent surtout des techniques de
fluorescence par rayons X. L'analyse par fluorescence X a depuis longtemps fait ses preuves
mais elle ne permet pas d'accéder a la structure cristalline des matériaux. Or, ce paramétre est
important car il conditionne largement les performances du ciment qui est gouvernée par la
minéralogie des matériaux, L’aptitude au broyage des matériaux bruts, I’aptitude au chauffage
des composés dans le four, I’aptitude au broyage du clinker, ses caractéristiques mécaniques,
tous ces parametres clés d’une cimenterie et des performances du produit découlent de la
minéralogie des matériaux selon [34]
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Actuellement l'analyse par diffraction de rayons X en ligne prend de la place a travers
les cimenteries dans le monde au détriment des essais au laboratoire, pour les avantages de
contrdle de la qualité et I'économie qu'elle offre. On essaye d'énumérer quelques avantages
parmi d'autres.

e Des résultats disponibles toutes les minutes, IL est possible de mieux contréler la
stabilité du produit et donc de réaliser des économies.

e Les opérateurs d'usines peuvent prendre de réelles décisions pour le contrdle de la
qualité du produit modifié et écarté. Il y a moins de produit hors spécifications.

e Réduction des tests de laboratoire.

e L'amélioration de la qualité du produit rendue possible par I'analyse en ligne par
diffraction de rayons X.

e Gain sur les tarifs obtenus grace a I'amélioration de la qualité du produit.

e Optimisation des rajouts d'additifs.

e Economie due a I'optimisation du four de cuisson pour une meilleure qualité du clinker.

e Economie d'énergie au niveau des opérations de broyage du ciment (économie rendue
possible par le contréle de la qualité du clinker.

1-10 MICROSCOPE ELECTRONIQUE A BALAYAGE

Le microscope électronique a balayage permet une analyse chimique élémentaire et
ponctuelle de la matiére qu'elle soit cristallisée ou amorphe (contrairement a la diffraction des
rayons X qui ne permet que l'étude des phases cristallisées). Il permet aussi de déterminer la
répartition des oxydes a travers la matiere a I'échelle de micron ou les microcristaux a I'échelle
d'angstrém, ainsi que la proportion des oxydes.

Le faisceau d'électrons incidents, focalisé par des lentilles électromagnétiques, constitué
d'une source dont le diamétre est de l'ordre de (50 & 100 A) lui donne une résolution bien
supérieure. Les échantillons massifs peuvent étre examinés avec une trés grande profondeur de
champ donnant I'impression d'une vision tridimensionnelle .Chaque type d'interaction électron —
matiére fournit un signal propre qui apporte des informations sur l'objet examiné .A chaque type
de signal peut correspondre un mode de fonctionnement du MEB avec formation d'une image
.Le signal choisi ,détecté puis amplifié , sert a moduler l'intensité du faisceau d'un oscilloscope
ou d'un tube de télévision dont le balayage est synchrone de celui de I'échantillon massif , les
images les plus informatives de la microstructure du matériau sont données par des électrons
secondaires [10] .
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DEUXIEME CHAPITRE

EXPERIMENTATION

2-1 INTRODUCTION

Ce chapitre présente d'une part les matériaux utilisés pour la confection des ciments
avec ajouts pouzzolaniques ainsi que les modes opératoires des différents essais réalisés.

* Argile crue.

* Argile calcinée (déchet de briques cuites).
* Clinker.

* Gypse.

2-1-1 Caractéristiques des matériaux utilises

2-1-1-1 Le ciment avec ajout pouzzolanigue

Vu la non disponibilité du ciment CPA sur le marché national, On a été amené a effectuer
la préparation des différents types de ciments (avec et sans constituants secondaires) en
appliquant la méthode de substitution (remplacement ou substitution pondérale d'une certaine
quantité de clinker par de l'ajout pouzzolanique). La préparation des ciments avec et sans
additions pouzzolaniques ainsi que la détermination de leurs caractéristiques chimiques et
physiques ont été effectués au Centre des Etudes Technologiques et de I'Industrie des matériaux
«C.E.T.I.M» situé dans la ville de Boumerdes et les essais mécaniques des mortiers
confectionnés a leurs bases ont été réalisés a la cimenterie de Hamam Dalaa prés de la ville de
M'sila. Par contre les essais minéralogiques «Diffractométrie aux rayons X: D.R.X» sur les
argiles (crue et calcinée), distribution des particules des ciments «Granulométrie a Laser : G.L»
et microstructuraux (observation des faciés de mortier) a I’aide de la Microscopie Electronique a
Balayage «M.E.B» ont été effectués au Laboratoire de la Sonatrach «D.R.X et G.L» et a
I'Institue National de Pétrole «M.E.B » situé dans la ville de Boumerdes.

2-1-1-2 Mélange pouzzolanique (déchet de brigues)

Le déchet de briques d'argile cuite utilisé dans notre étude expérimentale comme ajout est
récolté d'une Briqueterie située dans la ville de Sidi Aissa. Le ciment a été substitué
partiellement a differents pourcentages (0%, 5%, 10%, 15% et 20%) par rapport au poids
massique de clinker par un ajout pouzzolanique (argile calcinée). L'argile utilisée dans notre
travail a été cuite entre 900 et 1000°C.

2-1-1-3 Calcination de I'argile

La cuisson a été effectuée dans un four horizontale de la briqueterie de Sidi Aissa, dont
la température est approximative et non contrélée avec précision .passant par plusieurs paliers :
évaporation de I'eau vers 100°C, puis élimination de I'eau de constitution (déshydroxylation) vers
500°C ensuite une phase de destruction de la structure cristalline (structure amorphe) vers une
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température variant de 650 a 850°C et en derniére phase de cuisson une recristallisation vers
950°C et plus.

2-1-1-4 Composition chimique de I'argile crue.

La composition chimique est indiquée dans le Tableau 2.1. Elle a été déterminée par
I’essai de Spectrométrie a Fluorescence aux rayons X au Centre des Etudes Technologiques et de
I'Industrie des Matériaux de Boumerdes.

L’analyse s'effectue sur un échantillon finement broyé (< 80 um), afin de déterminer sa
composition chimique.

Elément CaO SlOZ Alzo3 Fezog MgO SO3 Kzo Nazo MnO PF

Argile crue 6.66 |52.03 | 16.22 6.30 | 2.71 068 | 238 | 096 |/ 11.07

Tableau 2-1. Composition chimique de l'argile crue de Sidi Aissa

2-1-1-5 Composition chimiqgue de I'argile calcinée

La composition chimique de I'argile calcinée de Sidi Aissa est présentée dans le Tableau 2.2.

P.F

Eléments | CaO | SiO, | Al,O; | Fe;03 | MgO | SO3 | KoO | Na,O | MnO
Teneur 6.06 66.52 | 14.20 |5.45 2.35 0.73 |[2.09 (073 |/
Argile calcinée

1.00

Tableau 2-2. Composition chimique de l'argile calcinée de Sidi Aissa.

2-1-1-6 Diffraction par rayons x

La technique de Diffraction aux rayons X a pour but la détermination de I'état de
cristallisation des matériaux et leur état d'amorphisation apreés traitement thermique [WILSON,
M.J.,(1987)]. Le matériau testé doit étre finement broyé et tamisé a 80um. L'analyse des
différentes argiles (crue et cuite) a été réalisé au Laboratoire de la Sonatrach (CRD) situé a
Boumerdes. Le matériel utilisé dans le laboratoire de la Sonatrach est un Diffractometre Siemens
D 500 (rayonnement A C, Ka , monochromateur arriére en graphite) piloté par un ordinateur et
couplé a un systeme informatique qui permet I'exploitation automatique des résultats .Le logiciel
utilisé pour l'identification des phases cristallines est le DIFFRAC 2001 qui permet d'identifier
la phase minérale, sous réserve qu'elle soit bien cristallisée et lorsqu'elle est présente a des
teneurs de 2% a 3% en volume.

Longueur d'onde du tube utilisé en cuivre est constante est vaut 1.54. L'angle de diffraction
donnant le signal maximum est 26 , il est détecté par le Diffractometre. On peut calculer la
distance interréeticulaire d par la formule de Bragg :

A
2sin 0
On peut déterminer la nature des minéraux constituant I'échantillon testé par l'analyse des
spectres de la diffraction des rayons X (DRX) et l'analyse quantitative de l'argile crue et
calcinée. La composition des phases minérales de l'argile crue montre qu'elle se compose
principalement de quartz, d'illite, de chlorite, de kaolinite, de feldspath, et des traces de calcite.
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Les phases minérales principales pour l'argile calcinée (Figures 2-1 et 2-2) se compose de quartz,

albite et orthoclase.
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Figure 2-1. Minéralogie (spectre de diffraction des rayons X) de l'argile crue
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La composition chimique en oxydes du cru détermine la composition minéralogique

du clinker, donc on doit apporter un grand soin aux matieres introduites dans le four pour obtenir
un taux élevé de CsS.

Les matieres premieres utilisées pour la fabrication du clinker de la cimenterie de
Hammam Dalaa et les caractéristiques physiques sont indiquées dans le Tableau 2-3.

Clinker

Clinker de Hammam Dalaa
(H/D)

Ingrédient du clinker Calcaire
Argile
Calcaire

Minerai de fer
Densité apparente 1.43
Dureté 14.2

Tableau 2-3. Principaux constituants du cru de clinker.
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2-1-2-1 Composition chimigue

Les compositions chimique et minéralogique du clinker utilisé sont présentees dans les
Tableaux 2-4 et 2-5. L’analyse chimique a été¢ effectuée au centre des études technologiques et
de I'industrie des matériaux (CETIM) Boumerdes.

Eléments | SiO, | AlLbO; | Fe;O3 | CaO | MgO | SO; | KO | Na,O | CaO | P.F
% libre

Clinker 21.34 |5.05 3.54 65.74 | 196 |0.78 |0.66 |O0.11 / 0.48

Exigences | 19-25 | 2.-9 1-5 62.-67 | 0-3 1-3 0-15 |0-15 |<2 /

Tableau 2-4. Composition chimique du clinker.

2-1-2-2 Composition minéralogique du clinker

Le Tableau 2.5 montre la composition minéralogique déterminée d'aprés la formule de
BOGUE.

Minéraux du clinker Clinker Exigences
Alite (C3S) Silicate tricalcique 66.38 50-70
Bélite (C,S) Silicate bicalcique 11.46 10-30
Célite (C3A) Aluminate tricalcique 7.40 2-15
Célite (C4AF) Alumino -ferrite-tétracalcique 10.76 0-15

Tableau 2-5. Composition minéralogique du clinker.

2-1-2-3 Modules caractéristiques du clinker.

Modules caractéristiques | Mh Ms | Maf | Msat | Hi
Clinker H/Dalaa 220 |248 |1.43 |0.96 |0.39
Tableau 2-6. Modules caracteéristiques du clinker.

2-1-3 Le gqypse

2-1-3-1 Composition chimique

Le gypse naturel a été utilisé comme régulateur de prise. Sa composition chimique est
indiquée dans le Tableau 2-7.

Eléments | SiO, | Al,O; | Fe;O3 | CaO | MgO | SO3 | K;O | Na,O | CaO | P.F

% libre

Gypse 10.55 | 3.09 1.31 2749|270 |31.38]0.76 | 1.05 / 21.42
Tableau 2-7. Composition chimique du gypse.
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2-2 PROCEDE DE PREPARATION DES DIFFERENT CIMENTS

2-2-1 Composition pondérale des différents ciments

Les différents ingrédients (Clinker,Argile calcinée et Gypse ) ont été concassés a une
dimension inférieure @ 1Imm .puis mélangés soigneusement a différentes proportions (Tableau 2-
8) .

Types de ciments Clinker | Gypse | Argile calcinée Finesse S.S.A
(%) (%) (%) (cm?/g)

CEM I 95 5 0 3310

CEM I1-1 90 5 5 3328

CEM II-2 85 5 10 3346

CEM I1-3 80 5 15 3332

CEM I1-4 75 5 20 3368

Tableau 2-8. Compositions pondérales et finesses des cing ciments prépares.

2-2-2 Le broyage

Les différents types de ciments ont été obtenus par broyage dans un broyeur a boulet
d'une capacité de 4kg au centre_des études technologiques et de l'industrie des matériaux de
Boumerdes, La finesse (surface spécifique) des différents ciments (CEM I, CEM 11-1, CEM lII-
2, CEM 11-3 et CEM 11-4) a été déterminée par la méthode de Blaine (Perméabilimétre de
Blaine) en faisant varier le temps de broyage entre 15 et 20 minutes. On rappelle que la surface
specifique Blaine, caractérise la finesse des ciments. Cette finesse est une caractéristique
importante, lors du gachage, plus la surface du ciment en contact avec I'eau est grande et plus
I'hydratation est rapide et compléte.

2-2-3 Evolution du temps de broyage

Le temps de broyage des ciments testés dépend essentiellement de la proportion de
I'ajout incorporé dans le ciment et de la surface spécifique désirée (Tableau 2-9 et Figure 2-3). La
fragmentation fine (broyage) des différents ciments préparés présente deux avantages
importants : diminution du temps de broyage avec I’augmentation du taux d’ajout pouzzolanique
incorporé dans le ciment (Dureté élevée du clinker par rapport a celle de I'ajout minéral) et gain
d’énergie de broyage (intérét économique).

Types de ciments CPA CEM II-1 CEM I11-2 CEM I11-(15 CEM 114
(5%) (10%0) %) (20%0)
Clinker H/Dalaa 20 19 18 16 15

Tableau 2-9. Variation du temps de broyage en fonction de la teneur en argile calcinée.

Rapport de dureté =

dureté..clinker

142

dureté.dudéchetde.brique_
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Figure 2-3. Evolution du temps de broyage en fonction
25 de la teneur en déchet de brique et de la
surface spécifique du ciment.
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2-2-4 Analyses chimiques des différents ciments préparés.

Les résultats de la composition chimique des cing ciments préparés sont presentés dans
le Tableau 2-10. L'ajout pouzzolanique substitué a divers pourcentages (0%, 5%, 10%, 15% et
20%) est le déchet de briques cuites récoltés d'une briqueterie (usine de fabrication des briques).
Dans cette étude, nous avons fait varier le pourcentage de 1’ajout pouzzolanique (déchet de
briques) dans le ciment par la méthode de substitution (remplacement partiel du clinker par
l'argile calcinée) afin d’étudier son effet sur les propriétés physico-chimiques du ciment
confectionné avec l'addition minérale et le comportement mécanique du mortier. Les propriétés
physico-chimiques du ciment a I'état anhydre et I'état hydraté (composition chimique, temps de
broyage, poids spécifique, finesse, distribution des particules, consistance des pates de ciment et
temps de prise), ainsi que les caractéristiques des mortiers préparés a leurs bases, telles que, le
retrait, le gonflement, le comportement mécanique (résistances mécaniques a la compression et a
la flexion) et la microstructure du mortier ont été étudiées.

L'incorporation des additions pouzzolaniques (déchets industriels) dans le clinker a
différents pourcentages (0%, 5%, 10%, 15% et 20%) augmente le pourcentage des oxydes (SiO,
Al,O; et Fe,03) et diminue le taux d'oxyde de chaux (CaO). Le pourcentage d'ajout dans le
ciment ne doit pas dépasser 35% conformément a la norme NF-EN-197-1 qui stipule que les
ciments composés CPJ-CEMII doivent contenir au minimum 65% de clinker.

Eléments % SI10, AL>0O; Fe,O3 CaO MgO | SOs K->0O Na,O

CEM I 21.31 |5.00 3.38 60.94 | 191 204 054 |0.09
CEM I1-1 26.31 |5.95 3.90 56.03 | 2.02 203 |0.62 |0.14
CEM II-2 27.89 |6.25 3.98 54.49 11.99 193 |0.65 |0.14

CEM I1-3 29.20 | 6.49 4.19 5291 | 2.03 193 | 0.65 |0.15
CEM I1-4 31.18 |6.91 451 50.96 | 2.04 1.80 | 0.70 |0.15
Tableau 2-10. Composition chimique des ciments préparés.
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La composition chimique est un facteur determinant de la résistance des ciments aux
agents agressifs. On voit que le pourcentage en teneur d'anhydride sulfurique (SO3) est inférieur
a 4%. Ceci est conforme a la norme NF EN 197-1.

2-3 L'EAU DE GACHAGE

L'eau utilisée pour la confection des mortiers est une eau potable (eau de robinet). Elle
est dépourvue de matiéres sucrées, organique, d'acides ; de sels et de vases.

2-4 LES GRALNULATS FINS (SABLE DE DUNE)

Le sable utilisé dans cette étude provient des abords de I'oued Maiter. Cet oued est situé
entre les collines de Boussaada, entre lesquelles souffle un vent provenant du sud chargé de
grains fins.

L'avancée du désert a permis donc au fil des ans le dép6t du sable dans I'oued, qui par la
suite a assuré son transport et son étalement.

Ce sable est d'origine éolienne, c'est un sable de dune , du moins ses grains fins.

Le sable de dune de Boussaada, siliceux, ses grains roulés de formes arrondies et de
surfaces lisses, est caractérisé par sa finesse, sa granulométrie et son diamétre maximal qui
n'excéde pas 3,0 mm.

Les caractéristiques physiques ont été déterminée au laboratoire central des travaux
publics de M'sila.

Les caracteéristiques physiques du sable de dune testé sont présentées dans le Tableau
2-11.

Matériaux Densité Densité Compacité | Porosité Equivalent
Absolue apparente de sable
Kg/dm?) Kg/dm?) (%) (%)

Sable de dune 02.56 01.64 64.06 35.94 76/78

Tableau 2-11. Caractéristiques physiques du sable de dune.

2-4-1 Caractéristique physique du sable

Masse volumique absolue

Elle est determinée par la pesée hydrostatique (application de la loi d'Archimede :
déplacement de liquide). La masse spécifique est déterminée par la relation suivante :

Ysable = M/V = M(V2-V1)

avec :

m : masse du sable

v : volume absolu du sable

v1 : volume de I'eau ( volume initial).

V2 : volume du sable + volume d'eau (volume final).

La valeur moyenne de la masse volumique absolue est de ys = 2.56.kg/m®
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Masse volumigue apparente

La masse volumique apparente est déterminée suivant la relation :

Psable = M/V = (Mp-my) /v

avec :

m : poids du sable dans le récipient

m; : masse du récipient vide

m, : masse du récipient et du sable

v : volume du récipient

La valeur moyenne de la masse volumique apparente est de ps=1.64 kg/m?

Equivalent de sable ( Norme NF P18-598)

Cet essai consiste a déterminer la proportion d'impuretés argileuse, limoneuse ou ultra -
fine dans le sable.

Le principe de la mesure repose sur la différence de vitesse de sédimentation des grains
contenus dans le sable.

L'essai consiste a plonger 120 g de sable 0/5mm dans une solution floculante. Aprés
agitation, on laisse décanter le mélange pendant 20 minutes .Ensuite on mesure la hauteur dans
I'éprouvette normalisée du sédiment (H) et du sédiment + le floculat (H).

ES= Hi x100
H2

L'équivalent de sable est autant plus élevé que la teneur en argile est plus faible.
Dans notre cas
E.S avue =76%
E.S a piston = 78%
Le sable est propre et de faible pourcentage de fines et convient aux bétons de qualité (-Dreux
G, 1985).

La porosité

La porosité d'un matériau est le rapport du volume des vides au volume total, elle est
déterminée par la relation suivante:
Ps (%) = (1-(p/y) x100
Pour le cas de notre sable. Ps= 35.94%

2-4-2 Analyse granulométrique

L'analyse granulométrique a pour objet de déterminer la grosseur des grains qui
constituent les granulats (dans notre cas le sable) et le pourcentage de chaque grosseur.

L'essai granulométrique consiste a fractionner au moyen d'une série de tamis un matériau
pulvérulent en plusieurs classes granulaires.
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La Figure 2.4 présente la courbe granulométrique du sable testé en comparaison avec le
fuseau préférentiel prévu par la norme russe.
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Figure 2.4 Courbe granulométrique du sable testé dans le fuseau préférentiel prévu par la
norme russe.

Module de finesse ( norme NF P18-304).

Le module de finesse d'un sable est égale au 1/100 de la somme des refus exprimés
en pourcentage sur les différents tamis de la série suivante : 0.16-0.315-0.63-1.25-2.5-5 pour
notre cas on a trouve un module de finesse de 1.76 ce qui correspond a un sable fin..

2-4-3 Analyse chimique

La composition chimique est déterminée sur des grains inférieurs a 80pum au centre des
études technologiques et de I'industrie des matériaux Boumerdes.

Les résultats de I'analyse chimique obtenue par la méthode d'essai "Fluorescence aux
rayons X" sont donnés par le Tableau 2-12.
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Eléments Teneurs (%)
Silice (SiO9) 94,00
Alumine (Alp03) 0,88
Oxyde ferrique (Fe203) 0,37
Oxyde de magnésium (MgO) 0,11
Oxyde de calcium (CaO) 2,96
Perte au feu (P.A.F) 1,50

Tableau 2-12. Composition chimique du sable de dune.

2-5 METHODES D'ESSAIS

2-5-1 Essai sur ciment anhydre

2-5-1-1 Masse volumique absolue.

Il s'agit de déterminer la masse volumique absolue des cing (05) types de ciments utilisés
dans notre étude. La technique expérimentale utilisée est celle de l'appareil appelé "le
Densimeétre de Le Chatelier". Les résultats sont présentés dans le Tableau 2-13.

Conduite de I'essai.

e Peser 64 g de ciment

e Introduire le benzéne (liquide non réactif avec le ciment) jusqu'a la graduation
inférieure trait marqué 0 soit Vo

e Placer le densimetre dans un bain thermostatique a température constante (20+£2°C)

e Attendre 20 minutes et corrigé le niveau si nécessaire apres stabilisation de la
température.

e Introduire la poudre de ciment dans le densimetre

e Agité doucement en faisant tourner le densimétre pour chasser l'air entrainé par la
poudre

Remettre le densimetre dans le bain thermostatique.

e Apreés stabilisation du niveau lire le volume aprés introduction du ciment dans le
densimétre soit V;

e Calcul de la masse volumique absolue par la relation :

m

~ (V1-V0)
Type de ciment | CEM | | CEM I1-1 | CEM 11-2 | CEM 11-3 | CEM I1-4

Masse volumique 3.1683 | 3.1219 3.0769 3.0331 3.0188
Tableau 2-13. Masse volumique absolue des ciments.

Ye

2-5-1-2 Mesure de la finesse du ciment ( norme NF P 15-442 -EN-196-6)

Obijectif de I'essai.

Consiste a la mesure de la surface des grains contenus dans une masse unité de
poudre, elle s'exprime en cm?/g .
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Principe de I'essai

Elle consiste a mesurer le temps mis par une quantité fixée d‘air pour traverser un lit de
ciment compacté a une dimension et une porosité spécifiées. La surface massique est
proportionnelle au temps mis pour traverser la couche de ciment.

Conduite de I'essai.

e Peser une quantité de ciment pour obtenir un lit de ciment de porosité e=0.500.

e Mettre la poudre de ciment dans la cellule puis compacter a lI'aide du piston

e Placer la surface conique de la cellule dans le rodage conique au sommet du
manomeétre

e Obturer le dessus du cylindre avec bouchon adéquat. Quvrir le robinet d'arrét en

amenant le niveau du liquide a la premiére ligne.

Fermer le robinet d'arrét et enlever le bouchon du cylindre.

Démarrer le chronometre dés que le liquide atteint la deuxieme ligne.

Arréter le chronometre dés que le liquide atteint le troisiéme repére.

Relever le temps a 0.2s preés et la tempeérature a 1°C pres.

Calculer la surface spécifique du ciment par la formule.

K+/e3t
5 el-eNo1y

Avec K: constante de lI'appareil ( K= 2.1977)

y: Masse volumique du ciment en g/cm®

n : Viscosité de 1'air a la température de I'essai en poise

t: Temps de passage de l'air dans la couche de la poudre

de ciment en seconde

m: est la masse a introduire dans la cellule de I'appareil Blaine
m=ycV.e

v=1.837 volume de la cellule

e = porosité du ciment dans la cellule

2-5-1-3 Analyse granulométrique

L'analyse des échantillons des ciments composés a été réalisée au laboratoire de la
Sonatrach (C.R.D) situé dans la ville de Boumerdes a l'aide dun GRANULOMETRE A
LASER DE TYPE MASTERSIZER « S» ( Figure 2-5) qui est un kit composé des éléments
suivants :

e Un analyseur de type (banc long) composé essentiellement d’un générateur de

source LASER (He-Ne 633 nm).

o de différentes lentilles interchangeables relatives aux largeurs de gammes
granulométriques (0.05um a 900um, 0.5um a 900um, 5um a 3.5mm).

44 détecteurs

carte ¢électronique d’interface.

Deux échantillonneurs et deux chambres d’analyses (voie humide et voie séche).
Un logiciel MALVERN,pour le traitement des donneées .
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Méthodologie.

Parameétres utilisés :

Les statistiques de la distribution sont calculés d’aprés les résultats, en utilisant les
dérivés D[m,n]:

D(v,0.1), D(v,0.5) et D(v,0.9) sont des mesures standards de 1’analyse.

D(v,0.5) est la taille de particules pour la quelle 50% de 1’échantillon a une taille inférieure et
50% de I’échantillon a une taille supérieure a cette taille, et également connue sous le nom de
MMD (Mass Médian Diameter).

D(v,0.1) est la taille de particules pour laquelle 10% de I’échantillon se trouve en dessous de
cette dimension.

D(v,0.9) est la taille de particules pour laquelle 90% de 1’échantillon se trouve en dessous de
cette dimension.

D(4.3) est le diamétre moyen (volume).

D(3.2) est le diametre moyen pondéreé en surface. Cette valeur est également connue sous le nom
de diametre de Sauter.

Le span est la mesure de la largeur de la distribution, plus cette valeur est faible plus la
distribution est étroite. La largeur se calcule par la formule suivante:

Span = D(0.9) — D(0.1)
D(0.5)

Concentration est la concentration volumique. Elle se calcule selon la loi de Beer-Lambert et
s’exprime sous forme de pourcentages.

Distribution indique le type de distribution qui a été utilisée pour ’analyse.

Obscuration aide a fixer la concentration de 1’échantillon lorsque celui-ci est ajouté au
dispersant. C’est une mesure de la qualit¢ de lumicre laser perdue, due a I’introduction de
I’échantillon dans le faisceau laser. La plage idéale s’étend de 10% a 30%.

Uniformité est une mesure de 1’écart absolu a partir de la médiane.

Résultats
Lecture du rapport :

Size Low (um) et In (%) : Représentent respectivement le diametre des grains et les fractions
équivalentes (fréquence).
Size High (um) est under (%) : Montrent le diametre des grains et les pourcentages cumulés.

Lecture de la courbe :

Le graphe se présente en échelle logarithmique.

L’abscisse(X) indique le diamétre des grains en pm et I’ordonnée (Y) avec deux échelles, dont
I’échelle de gauche est relative aux pourcentages (%) des fractions lues sur la courbe de
fréquence (forme de cloche); I’échelle de droite, indique le pourcentage (%) cumulé dans le cas
ol une courbe cumulative est représentée (forme de «S»).
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Figure 2-5. Schéma de principe d'un Granulometre a Laser.

2-5-2 Essais sur ciment hydraté (pates de ciment)

2-5-2-1 Essai De Consistance (Norme EN 196-3)

L'essai consiste a déterminer la quantité d'eau de gachage optimale qui définit une
consistance dite normalisée elle est fonction du rapport E/C. L'essai a été realisé avec l'appareil
de Vicat selon la norme EN 196-3 Figures 2-6.

Objectif de I'essai.

La consistance de la pate de ciment est une caractéristique qui évolue au cours du temps.
Pour pouvoir apprécier cette évolution qui est fonction de la teneur en ajout (chamotte) dans le
ciment et la quantité d'eau de gachage ; il faut partir d'une consistance qui soit la méme pour
toutes les pates étudiées.

Principe de I'essai.

La consistance est évaluée en mesurant I'enfoncement d'une aiguille cylindrique de
@ =10 mm sous l'effet d'une charge constante (300g). L'enfoncement est d'autant plus rapide et
important que la consistance est plus fluide.

Conduite de I'essai.

e Verser la quantité d'eau dans la cuve du malaxeur .La température dans la salle doit étre
de 20 +2°C et une humidité relative supérieure ou égale a 50%.

e Verser 500 g de ciment au centre de la cuve en un temps compris entre 5 et 10 secondes.
La fin du versement correspond au temps 0

e Mettre immediatement le malaxeur en marche a vitesse lente pendant 90 s

e Arrét du malaxage pendant 15 s, faire le raclage de la pate

e Remettre le malaxeur en marche pendant 90s a vitesse lente

67



e Introduire la pate immediatement dans le moule tronconique de hauteur 40mm et de
diameétre 70 et 80 mm posé sur une plaque en verre huilée sans tassement ni vibration
excessives

e Enlever I'exces de la pate par un mouvement de va et vient avec une truelle maintenue
perpendiculairement a la surface du moule.

e Placer I'ensemble sur la platine de I'appareil de Vicat.

e Lasonde de diametre @ = 10 mm est amenée a la surface de la pate et lachée sans
vitesse initiale. La sonde s'enfonce dans la pate. Quand elle simmobilise; ou au plus tard
30s apreés l'avoir relachee,

e Mesurer la distance d entre I'extrémité de la sonde et le fond du moule, cette distance d
caractérise la consistance.

Si d= 6mm £1; c'est la consistance normalisée

Si d est différente de cette valeur, on refait I'essai avec un nouveau rapport E/C jusqu'a
I'obtention de la valeur recherchée.

N
I/

t;g'ﬂ L—-—_z EY £ 35 =

¥

4
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[} Gige wigw -afih mcadd in opreghl posiien
or kel selling B deborrinolion

W Wouks I} Bowe plotue
1 Polforen Fow cerrecling sacighls a3 Conldiner

Hl dimemions i rmdleTebres

Figure 2-6. Appareil de Vicat pour mesure de la consistance.

2-5-2-2 ESSAI DE PRISE

Obijectif de I'essai.

Il consiste a déterminer le debut et la fin de prise des pates pures des ciments étudiees
conformément a la norme EN 196-3.
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Principe de I'essai.

L'essai consiste a suivre I'évolution de la viscosité de la pate en utilisant I'appareil de
Vicat équipée d'une aiguille de 1.13mm de diamétre ; sous l'effet d'une charge de 300g l'aiguille
s'enfonce a une distance d du fond du moule.
Sid=4mm =1

On dit que c'est le début de prise, le temps est mesuré a partir du temps 0 du début de malaxage.
Si I'enfoncement de l'aiguille dans la pate vaut d= 0.5mm. On dit que c'est la fin de prise, alors
la pate devient un bloc rigide.

Equipement utilisé.

Une armoire climatiqgue maintenue a 20°C £1°C et une humidité relative supérieure a
90% et I'appareil de Vicat équipé d'une aiguille de 1.13mm.

Conduite de I'essai ( Norme EN 196-3).

Il s'agit de confectionner une pate de ciment normalisée comme indiqué au 2-5-2-1.Le
temps zéro est celui ou le ciment a fini d'étre ajouté a I'eau dans la cuve du malaxeur .L'aiguille
est amenée a la surface de I'échantillon et relachée sans vitesse initiale. Lorsqu'elle s'immobilise
(ou apres 30s d'attente) .On reléve la distance d séparant I'extremité de l'aiguille a la plaque de
base
On recommence l'opération a intervalle de temps convenablement espacés jusqu'a ce que
d=4mmz+1 mm cet instant mesuré a 5 mn pres correspond au temps de début de prise.

On continu l'opération on faisant tourner le moule sur l'autre face le temps de fin de prise
correspond a I'enfoncement de l'aiguille dans la pate que de 0.5mm pour la premiere fois.

2-5-2-3 Essai de stabilité

Objectif de I'essai.

L'essai consiste a mesurer l'augmentation de volume provoquée lors de la réaction
d'hydratation par la présence de I'oxyde de calcium ou de magnésium contenu dans les ciments
étudiés
Principe de I'essai.

L'essai consiste a faire accélérer la réaction d'hydratation par un traitement thermique de
la pate pour pouvoir observer une expansion eventuelle des cing types de ciment testé.

Equipement nécessaire.

Une armoire humide maintenue a une tempeérature de 20°C £ 1°C et au moins
90%d'humidité relative.
Une bouilloire dans la quelle les éprouvettes sont immergées et la température de I'eau est portée
de 20°C£2°C jusqu'a ébullition en 3h £ 5mn
Deux moules en laiton élastique appelés "appareil le Chatelier”".Ces moules sont fondus de fagon
a pouvoir s'ouvrir en cas d'augmentation de volume de la pate.
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Conduite de I'essai.

La pate de consistance normalisée (voir paragraphe 2-5-2-1) est introduite dans les deux
moules en laiton.
Conservation des moules pendant 24h dans I'armoire humide .Au bout de ce temps on mesure a
0.5mm prés I'écartement A des pointes des aiguilles
Le moule est entreposé dans la bouilloire pendant 3h £ 5mn a une température d'ébullition. Soit
B I'écartement au bout de ce temps des pointes des aiguilles et soit C I'écartement apres
refroidissement a 20°C
La stabilité est caractérisée par la valeur C-A
Stabilité = C-A
Expansion = B-A

2-5-3 Essai sur mortier

2-5-3-1 Mortier normal & E/C variable

Dans le but de confirmer l'activité pouzzolanique de déchet de briques par la variation de
I'évolution des résistances mécaniques .Des éprouvettes contenant un mélange ciment Portland et
déchet de briques ont été coulés selon la norme EN 196-3 et EN 196-1 .L'incorporation de
déchet de briques dans les ciments permet une meilleure hydratation des anhydres .Nous avons
choisi un taux de substitution du ciment Portland de 0%, 5%,10%, 15% et 20%, selon la norme
EN 196-1 NFP18-508 .Nous avons choisi de travailler a rhéologie constante, par conséquent
nous avons travaillé a E/C variable de 0.5 a 0.53 pour le sable normalisé afin d'obtenir une
maniabilité identique au mortier de référence voir Tableau 2-14 . Les indices d’activité
pouzzolanique, rapports entre les résistances en compression des mortiers du CPA contenant
I'ajout (déchet de briques) pouzzolanique et ceux n’en contenant pas, ont été calculés.

Soit une formulation :

Type de ciment | Clinker | Gypse | Déchet de briques Eau Sable
(%) (%) (%) (ml) )]
CEM | 95 5 0 225 1350
CEM II-1 90 5 5 225 1350
CEM I1-2 85 5 10 230 1350
CEM I11-3 80 5 15 235 1350
CEM 114 75 5 20 238 1350

Tableau 2-14. Composition des mortiers (sable normalisé —déchet de briques).

2-5-3-2 Préparation des éprouvettes et déroulement des essais mécaniques.

Les essais mécaniques ont été réaliseés sur des éprouvettes prismatiques de dimensions
4x4x16 cm selon la norme EN 196-1 .Méthodes d'essai des ciments et compactés
mécaniquement a 1’aide d’une table a choc Les éprouvettes sont au nombre de trois par moule .
Elle sont stockées dans leurs moules pendant 24 heures dans une piéce de 20°C+2°C et une
humidité de 50% .Ensuite elles sont demoulées .Les éprouvettes prismatiques sont plongées dans
des bains saturés en chaux afin d'éviter la migration d'hydroxyde de calcium dans I'eau , dans des
récipients fermés et stockés dans une piece a 20°C+2°C et 50% d'humidité [3,5].Avant
d'effectuer les essais ,les éprouvettes sont exposées a l'air libre pendant 20 minutes pour qu'elles
acquierent I'état normal d'humidité. Les essais sont d'abord effectués en flexion sur une presse
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permettant d'appliquer des charges jusqu'a 10Kn asservie en chargement de 50N/s = 10 N/s. Les
essais de compression sont effectués par une presse de type Perrier d'une charge de 200Kn
asservie en chargement de 2400N/s £ 200N/s. Les essais mécaniques ont lieu sur 3 éprouvettes
et sont testés .en flexion et en compression a 7,28 et 90 jours.

2-5-3-3 Mesure du retrait sur éprouvette de mortier normal

Objectif de I'essai.

L'essai consiste a suivre I'évolution des changements dimensionnels d'une éprouvette de
mortier normal conservé a l'air pour le retrait et a I'eau pour le gonflement. Donc le retrait est une
réduction de longueur d'un échantillon provoqué par la dessiccation, le gonflement est une
augmentation de longueur d'un échantillon provoqué par lI'immersion dans I'eau. Trois prismes
(4x4x16 cm®) sont préparés pour chaque essai de retrait et de gonflement.

Principe de I'essai.

Apres le démoulage de I'éprouvette de dimension 4*4*16 cm, on procéde immédiatement a la
mesure de sa longueur puisa 3,7 et 28 jours.

Equipement nécessaire utilisé.

Il est décrit dans la norme NF P15-433.

Une salle maintenue a une température de 20£2°C

Un malaxeur normalisé.

Des moules équipés de plots de retrait en laiton. Les plots sont vissés au centre de chaque face
carré du moule au moment de la mise en place du mortier, puis désolidarisés du moule avant le
démoulage.

Un dilatometre équipé d'un comparateur permettant de réaliser des mesures avec une précision
inférieure ou égale a 5 pm.

Une tige de 160mm de longueur en invar (insensible au variations de température pendant la
manipulation) pour permettre de régler le zéro du dilatométre.

Conduite de I'essai.

Régler le comparateur a zéro juste au moment du démoulage de I'éprouvette sur la tige en
invar de 160mm de longueur, soit Lo la mesure de I'éprouvette.
Soit dl (t) la valeur lue sur le comparateur au temps t (3 ,7 et 28 jours), la longueur de
I'éprouvette est:
L (t) = Lo+ dl(t)
La variation de longueur au temps t (3, 7 et 28 jours) est :
Al () =L (t) — Lo =dl (t) - dl (to)
La variation relative de la longueur est :
€ (t) = Al(t)/Lo = [d(t) —dlI(to) ]/Lo

Al (t) est la moyenne des trois éprouvettes issus de la méme confection du mortier.
Si les éprouvettes sont conservées dans l'air, Al (t) est négatif et on parle de retrait.
Si les éprouvettes sont conservées dans I'eau, Al (t) est positif et on parle de gonflement.
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2-5-3-4 Analyse des paramétres physiques des mortiers

2-5-3-4-1 Microscope électronigue a balayage

Le principe du MEB consiste a utiliser les électrons émis par la surface d'un solide
lorsqu'elle est bombardée par un faisceau d'électrons dont I'énergie est de l'ordre de quelques
Kev. Le faisceau d'électrons émis par un filament de tungstene est d'abord accéléré puis
concentré .Un dispositif intermédiaire permet au faisceau de balayer la surface a examiner. Au
point d'impact, plusieurs rayonnements sont émis , mais seul les électrons secondaires et
rétrodiffusés contribuent a la formation de l'image de topographie de I'échantillon .Cette
technique apporte des informations sur la morphologie des matiéres premiéres au cours du
durcissement des pates de ciment ou mortiers Les essais ont été réaliser avec un microscope
électronique a balayage de l'institut Algérien de pétrole (I.A.P) de Boumerdes de marque
TESCAN piloté par un logiciel RONTEC, pour le traitement des données tel que la topographie
la composition chimique et la répartition des oxydes dans I'échantillon .Sur une pastille en lame
mince préalablement recouverte d'une mince couche d'argent par métallisation sous vide pour
obtenir des images en électrons secondaire.

2-5-4 Mortier a base de matériaux locaux

2-5-4-1 Mortier frais

On tient a signaler que les essais des résistances mécaniques ont été réalisés a la
cimenterie de Hamam Dalaa .La composition pondérale du mortier normal (fraction pondérale
ou massique : C/S = 1/3) a base de sable de dune (Tableau 2-15) est la suivante :

3 partiesdesable ...................... 1350 g
1 partiedeciment ....................... 450 g
Le rapport E/C est variable (Il dépend de la finesse et de la quantité de I'ajout)

Le rapport E/C varie de 0.55 a 0.58 a cause du pourcentage de I'ajout incorporé dans le ciment.

Type de ciment | Clinker (%) | Gypse | Argile | Eau | Sable
(%) | calcinée | (ml) (9)
CEM I 95 5 0 248 | 1350
CEM II-1 90 5 5 248 | 1350
CEM II-2 85 5 10 252 | 1350
CEM 11-3 80 5 15 255 | 1350
CEM I1-4 75 5 20 260 | 1350

Tableau 2-15 Composition des mortiers (sable de dune - déchet de briques)

2-5-4-2 Consistance du mortier frais.

La consistance ou fluidite est la capacité du mortier de couler sous son propre poids
.Cette caractéristique rhéologique du mortier a été contr6lé au cours des essais pour s'assurer que
les 5 mortiers étudiés ont la méme consistance.
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2-5-4-3 Résistances mécaniques (flexion et compression)

Le principe de I'essai, I'équipement utilisé et la conduite de I'essai sont décrits par la
norme EN 196-1 comme indiqué au 2-5-3-1 et 2-5-3-2.

2-5-4-4 Essai de compression.

L'éguipement utilisé est une presse hydraulique décrite par la norme EN 196-1.Les demis
éprouvettes obtenues aprés ruptures en flexion sont rompues en compression.
Si P est la charge de rupture de la demi éprouvette.
La contrainte a la compressionest : Rc= P (N/mm2)
1600

2-5-4-5 Essai de flexion

L'essai de flexion centrée est effectué sur une machine de flexion qui peut appliquer
des charges jusqu'a 10 Kn avec une vitesse de 50N/s + 10 N/s, sollicitant I'éprouvette de
dimensions 4x4x16 .avant d'effectuer les essais, les éprouvettes doivent étre exposes a l'air libre
pendant 20 minutes pour qu'elles acquiérent I'état normal d'’humidité.

Pendant les essais les valeurs sont lues directement sur I'écran de I'appareil d'essai. La
charge de rupture (P en Newton), la contrainte de flexion ( Rf en N/mm2).
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TROISIEME CHAPITRE

RESULTATS EXPERIMENTAUX ET INTERPRETATION

3-1 INTRODUCTION

Dans ce chapitre; on expose les différents résultats expérimentaux des essais effectués
sur les différents composants du ciment anhydre et les mortiers, suivi par des discutions et
interprétations basé sur la littérature.

3-2 FACTEURS DE QUALITE DU CLINKER

3-2-1 Broyabilité du clinker

D'aprés le Tableau 3-1, le clinker de la cimenterie de Hamam Dalaa a une broyabilité
plus facile (plus le coefficient est grand plus la broyabilité demande moins d'énergie) ce qui
favorise I'obtention d'une granulométrie plus fine.

Nature du clinker Clinker de H/Dalaa
Coefficient de broyabilité 4.28
Tableau 3-1 Coefficient de Broyabilité.

3-2-2 Qualité du clinker

D'apres le Tableau 3-2, on constate que le coefficient de saturation en chaux vaut 0.966
(proche de 1) donc presque toute la chaux est consommeée et par conséquent on obtient un ciment
qui ne présente aucun risque d'expansion .Donc notre clinker est de bonne qualité.

Nature du clinker Clinker de H/Dalaa
Coefficient de qualité 0.966
Tableau 3-2. Coefficient de saturation en chaux du clinker

3-3 Influence de la teneur en argile calcinée sur le temps de broyage du ciment

Le temps de broyage diminue proportionnellement avec l'augmentation du taux
I'addition minérale (argile calcinée) dans le ciment etudié (Figure 3-1). Ceci montre la faible
propriété abrasive de l'argile calcinée (l'argile calcinée est moins dur que le clinker). Le mélange
pouzzolanique (argile calcinée) joue le role de l'agent de broyage. Il facilite le processus du
broyage et diminue le temps pour l'obtention des finesses qui se rapprochent (presque
identiques).

Les finesses de Blaine (surfaces specifiques) des cing ciments préparés avec et sans
constituants secondaires (briques d'argile cuite) ont été déterminées par le Perméabilimetre de
Blaine. Les finesses des différents ciments testés présentent des valeurs rapprochées
(Tableau 2-8).
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Figure 3-1. Variation du temps de broyage en fonction de la teneur de l'argile calcinée.

3-4 INFLUENCE DE LA TENEUR EN ARGILE CALCINEE SUR LE POIDS
SPEFICIQUE DU CIMENT

Les résultats du Tableau 3-3 et la Figure 3-2 présentent I'effet de I'addition minérale
(déchet de briques) sur le poids spécifique du ciment. Les conclusions suivantes peuvent étre
tirées. :

e Une réduction du poids spécifique avec l'augmentation du pourcentage d'ajout de
l'argile calcinée dans le ciment.
e Réduction des temps (début et fin) de prise

Selon les résultats obtenus, on note que I'augmentation de la quantité de I'ajout de l'argile
calcinée incorporé dans le ciment a un effet significatif sur le poids spécifique de ciment. Ceci
peut étre d0 a la porosité crée par la substitution partielle du clinker par l'argile calcinée (taux de
substitution de l'argile calcinée) et la faible densité de I'ajout.

Types de ciments CP.A CPJ, CPJ, C.P.J; C.P.J,
Pourcentage d'argile Calcinée 0 5 10 15 20
Finesse (cm?2/g) 3310 3328 3346 3332 3368
Poids spécifique (t/m®) 3.1683 3.1419 3.0769 3.0331 3.0188

Tableau 3-3. Poids speécifique des ciments préparés.
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Figure 3-2.Variation du poids spécifique de ciment en fonction de la teneur de l'argile calcinée.

3-5 INFLUENCE DE LA TENEUR EN ARGILE CALCINEE SUR LA PATE DE
CIMENT

3-5-1 Influence de la teneur en argile sur la consistance et la prise

Les résultats expérimentaux obtenus (Tableau 3-4 et Figures 3-3 et 3-4) présentent I'effet
de la teneur de l'argile calcinée (déchet de briques) sur la consistance normale de la pate de
ciment. La demande de I'eau des pates de ciments préparées avec les différents pourcentages de
l'argile calcinée (substitution partielle de : 0%, 5%, 10%, 15% et 20%) est mesurée en utilisant
I'essai d'aiguille de Vicat. L'influence de la quantité de I'ajout pouzzolanique (argile calcinée) sur
la pate de ciment est exprimée par les variations du rapport de demande en eau pour obtenir une
consistance normale.

Selon les résultats obtenus (Figures 3-3 et 3-4), on note que l'augmentation du
pourcentage de I'ajout de l'argile calcinée (déchet de briques) incorporé dans le ciment a un
double effet :

e Augmentation de la quantité de I'eau requise pour avoir une consistance normale
de la pate de ciment.

e Diminution des temps de début et fin de prise.

On note également que I'addition progressive de l'ajout pouzzolanique (argile calcinée)
influence sensiblement la demande de I'eau, ceci a comme conséquence une augmentation de la
quantité de I'eau en fonction du pourcentage de l'addition minérale utilisée .Ceci peut étre di a la
porosité de I'ajout de I'argile calcinée et donc un fort appel aux molécules d’eau afin de mouiller
toute la surface .De la méme maniere, on note que les temps (les temps de début et fin de prise)
diminuent proportionnellement avec l'augmentation de la quantité de l'argile calcinée. Ainsi, le
ciment contenant 10 et 20% de pouzzolane artificielle présente une diminution de 17 et 23%
pour le début de prise et de 9 et11% pour la fin de prise par rapport au liant sans pouzzolane
artificielle. Cette diminution est due probablement a l'augmentation de I'oxyde daluminium
(Al203) et la diminution de la chaux (CaO).
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Pourcentage de I'ajout

Consistance normale (%) |CEMI1 | CEMII-1 | CEMII-2 | CEMII-3 | CEM II-4
Dosage en eau (ml) 137 141 142 144 146
Début de prise (minute) 162 156 135 129 124
Fin de prise (minute) 274 254 250 248 243
Expansion a chaud (mm) 1.0 2.0 2.2 2.0 2.0

Tableau 3-4 Propriétés physiques des ciments préparés.
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Figure 3-4.Variation des temps de prise en fonction de la teneur de l'argile calcinée.
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3-5-2 Influence de la teneur en argile calcinée sur la stabilité du ciment.

Les résultats du Tableau 3-4 et la Figure 3-5 indiquent que I’expansion a chaud
(hydratation accéléré par traitement thermique) augmente avec ’augmentation du dosage de la
pouzzolane artificielle d’une fagon relativement linéaire et n'a pas d'effet significatif sur la
stabilité du ciment et reste inférieure a la limite maximale imposée par la norme NA 442 [7] et
EN 193-3 qui est d'environ 10mm. Cette augmentation de 1’expansion peut étre expliquée par la
présence d'impuretés ainsi que d'autres éléments tel que le MgO qui sont préjudiciables au
ciment et qui donnent généralement une expansion plus éLevée.

Expansion en mm

124

T T T T T
0 5 10 15 20

% d'argile calcinée de Sidi Aissa

Figure 3-5..Effet de la teneur en argile calcinée sur I'expansion du ciment

3-5-3 Influence de la teneur en argile sur les teneurs en oxydes.

Le Tableau 2-10 et la Figure 3-6 représentent la variation des taux des principaux oxydes
(la silice, la chaux, le fer et I'alumine) dans le ciment en fonction de la teneur en argile calcinée
Le taux de la silice, le fer et lI'alumine augmente et celui de la chaux CaO diminue
proportionnellement avec l'augmentation de la teneur de I'ajout, ce qui explique les faibles
résultats de la résistance a la compression a court terme.
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3-6 INFLUENCE DE L'ARGILE CALCINEE SUR LE MORTIER NORMAL A BASE
DE SABLE NORMALISE

3-6-1 Résistance a la compression

Le Tableau 3-5 et la Figure 3-7 montrent le développement des performances des
mortiers contenant différents pourcentages de la pouzzolane artificielle (déchet de briques) par
substitution (remplacement partiel du ciment par les déchets de briques) dans le ciment (effet
chimique) en fonction des différents ages. On remarque que les résistances de tous les mortiers
augmentent régulierement avec l'dge. La résistance a la compression diminue avec
l'augmentation du pourcentage d'ajout au jeune age 7 et 28 jours (a court et moyen terme). Cette
diminution de la résistance est considérable surtout au jeune age et augmente lorsque le
pourcentage de I’ajout augmente. Le remplacement du ciment par 10 et 20% de déchet de
briques diminue la résistance a la compression de 18 et 34. % a 7 jours et 18 et 32% a 28 jours
.Cette diminution de la résistance est due au fait que la réaction pouzzolanique n'est pas
prédominante aux jeunes ages, ceci mene a une hydratation du minerai C3S (silicate tricalcique)
et C , S (silicate bicalcique) moins intense aux jeunes ages en induisant de faibles résistances.
Ces derniers sont les deux principaux minerais qui assurent le développement des résistances a
court et a moyen terme. A long terme, la réaction pouzzolanique continue son effet en formant
des C-S-H supplémentaires qui améliorent l'interface pate - granulat, donnant par la suite des
résistances comparables et parfois élevées par rapport a celles du mortier controle (de référence)
a l'age de 90 jours, pour un pourcentage de 5% en enregistre une augmentation de la résistance a
I'age de 90 jours de 1%. Ceci confirme le rdle de la réaction pouzzolanique du déchet de briques
dans I'nydratation du ciment (activité pouzzolanique) par la consommation de Ca (OH) , libérés
pendant I'hydratation du ciment - argile calcinée (déchet de briques).

L'argile calcinée est une pouzzolane artificielles qui peut shydrater en présence de

Ca(OH), Cette réaction pouzzolanique donne un deuxieme C-S-H supplémentaire, responsable
du durcissement et de la résistance du mortier.
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Le mortier contenant jusqu' a 10% d'argile calcinée (déchet de briques) atteindra la résistance
comparable a celle du mortier de référence (mortier témoin sans argile calcinée).

D'autre part les résultats obtenus a 90 jours des mortiers contenant 15% et 20% d'argile
calcinée ont des résistances mécaniques au-dessous de celle de 28 jours. Cette réduction est due
aux pourcentage d'ajout qui influe sur le processus d'hydratation " effet chimique™ et la mauvaise
calcination de l'argile (recristallisation) qui la rend moins réactive et par conséquent une faible
production des C-S-H secondaire pendant la réaction d'hydratation pouzzoulanique.

Quelque soit la nature de l'argile calcinée utilisée, aucun des mortiers mixtes n‘obtient des
résistances comparables a celles obtenues par le mortier de références (normalisé) a 7 jours. Plus
l'argile est calcinée correctement (structure amorphe), plus les résistances a 28 et 90 jours sont
élevées.

En effet, en présence d’eau, les composés principaux du clinker a savoir: CsS, C,S, C3A et
C,AF réagissent suivant des réactions qui produisent de grandes quantités de chaux hydraté
appelée portlandite, comme I’illustre les équations suivantes(3-1):

2CS —> 6H = 2CSH + 4CH 3Ca0.Si;, :Cs3S

tricalcium silicate eau  tobermorite portlandite 3Ca0.Si0; :C,S (3-1)
2C3S+ 7H _>C352H4(C-S-H) + 3CH 3Ca0.AlL,O3: C3A

2C,S+5H —» C3SH,y (C-S-H) + CH 2C8.0pA|203 (1-p) Fe,O3 : C,AF

C=Ca0, S=Si0y, H=H;0

La portlandite (CH) libérée lors des réactions d’hydratation du ciment réagit avec les
poudres de déchet de briques suivant les réactions pouzzolaniques fournissant ainsi les silicates,
aluminates et aluminosilicates de calcium hydraté qui contribuent aux résistances mécaniques du
mortier. Les indices d’activité pouzzolanique des éprouvettes contenant de l'argile calcinée sont
inférieurs a ceux du ciment contréle a l'age de 7 et 28 jours. Cela pourrait s’expliquer par la
lenteur de la réaction pouzzolanique. Car, plus le pourcentage de substitution du ciment par le
matériau pouzzolanique est grand, plus les résistances des mortiers ainsi obtenus prennent du
temps pour rattraper celles du mortier de référence. Les ciments ayant des ajouts pouzzolaniques
ont I’avantage de fournir des mortiers dont les résistances augmentent a long terme (mortiers
durables).

Nature du ciment 7 jours 28 jours 90 jours

Comp | flexion | Comp | flexio | Comp | flexion
n

CEM I 36,90 5,60 47.00 | 7,68 | 50,40 7,96

CEM II-1 33,50 5,35 4490 | 7,42 | 51.00 8.00

CEM II-2 30,40 5,12 38,70 | 7,26 | 48,60 7,72

CEM I1-3 25,30 5.00 36,50 | 7,15 | 34,50 7,06

CEM I1-4 24,40 4,72 31,90 | 7,02 | 31.00 6,76

Tableau 3-5. Evolution des résistances a la compression et a la flexion du mortier
en fonction de la teneur de l'argile calcinée (sable normalisé).
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Figure 3-7. Effet de déchet de briques sur la résistance a la compression.

3-6-2- Résistance a la flexion.

Le Tableau 3-6 et la Figure 3-8 montrent l'influence de I'incorporation de la
pouzzolane artificielle sur la résistance a la flexion des mortiers a I'age de 7, 28 et 90 jours. On
constate aussi comme dans le cas de la résistance a la compression, une augmentation réguliere
des résistances a la flexion de tous les mortiers avec l'dge. Les mortiers pouzzolaniques
développent leurs résistances plus faiblement que le mortier de référence. En effet, la résistance a
la flexion d'un mortier contenant 10 et 20% de déchet de brique diminuede 9et16 % ; 5et9
% etde 3etl5 % aléage de 7,28 et 90 jours par rapport au mortier de référence, les mortiers
contenant de la pouzzolane artificielle ont des résistances qui dépassent celle du mortier de
référence. Ainsi, la résistance a la flexion a 90 jours d'un mortier contenant 5% de déchet de
brique dépasse la résistance du mortier de référence de 1%.
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Figure 3-8. Effet de déchet de briques cuites sur la résistance a la flexion.
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3-7 EFFET DE LA TENEUR DE L'AJOUT POUZZOLANIQUE (EFFET CHIMIQUE)
SURLE RETRAITET LE GONFLEMENT

La variation du retrait et du gonflement du mortier normal en fonction de I'ajout
pouzzolanique (argile calcinée) sont représentées dans le Tableau 3-6 et les Figures 3-8 et 3-9.

D'aprés les résultats obtenus, on peut affirmer que tous les ciments étudiés provoquent un
faible retrait et gonflement sur les mortiers étudiés.

Types de ciments Retrait en (pm/m) Gonflement en (um/m)
3 jours 7 jours | 28 jours | 3jours | 7jours | 28 jours
CEM | 175.00 374.00 623.00 50.00 87.50 112.35
CEM I1-1 203.00 401.00 678.00 58.30 95.00 131.25
CEM I1-2 258.00 456.00 694.00 68.75 110.00 162.50
CEM I1I-3 298.00 496.00 705.00 72.50 119.25 178.25
CEM I11-4 326.00 536.00 728.00 82.75 127.00 182.15
Tableau 3-6. Retrait et gonflement du mortier normal en fonction du % de l'argile
calcinée

On remarque aussi que les retraits a 28 jours sont inférieurs aux valeurs fixées par la
norme NF P 15-433 qui sont pour les ciments CPA-CEM | et CPJ-CEM 11 :

< 800 um/m pour la classe 32.5
<1000 uym/m pour la classe 42.5

Les principales remarques relatives au retrait et gonflement observées pour les différents
ciments étudiés sont:

Le retrait augmente avec I'age du mortier, ceci est di a I'hydratation du ciment qui génére
un fin réseau des pores capillaires des amas d'hydrates formés et a la dessiccation. En effet
d'apres J.AMBROISE et al (1994) le diametre des pores d'un mortier mixte (ciment argile
calcinée) donne de trés petites valeurs de I'ordre de 0.01 um. Au début les capillaires sont saturés
en eau, le phénoméne dhydratation consomme l'eau présente dans les gros capillaires en
provoquant un assechement (la cinétique de la réaction devient trés rapidement a l'intérieur de la
pate du ciment hydraté). Cela conduit a la formation de ménisques ou se développent des
résistances d‘attractions provoquant le retrait.

Les retraits des ciments avec ajouts de l'argile calcinée sont supérieurs a ceux du ciment
Portland (sans ajout) .Ceci peut s'expliquer par la diminution du nombre et du diamétre des
pores de la pate du ciment hydraté , ainsi qu'a la formation d'un C-S-H secondaire.

La Figure3-9 illustre la variation des déformations de retrait des ciments; on remarque
que la vitesse de retrait est lente jusqu'a 7 jours et rapide entre I'age de 7 a 28 jours .Cette
cinétique de retrait est due a I'nydratation tardive de I'ajout pouzzolanique.

Le gonflement observé sur les éprouvettes contenant comme ajout de l'argile calcinée
(déchet de briques) est superieur au gonflement di au ciment Portland, ceci est di a la
consommation de la portlandite Ca(OH), et a la combinaison de I'oxyde de magnésium et a
I'épuisement de la chaux libre pendant les réactions d'hydratation avec I'ajout incorporé dans le
ciment a lent terme (formation du deuxieme (C-S-H)
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La Figure3-10 illustre la variation des déformations du gonflement des ciments; on
remarque que la vitesse de gonflement est relativement linéaire entre 3 et 28 jours pour les
teneurs de 5,10 ,15% et 20%.
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Figure 3-9.Evolution du retrait du mortier en fonction de la teneur en argile calcinée
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Figure 3-10.Evolution du gonflement du mortier en fonction de la teneur en argile calcinée
3-8 COMPORTEMENT MECANIQUE DU MORTIER A BASE DE SABLE DE DUNE

3-8-1 Influence de la teneur en argile calcinée sur la résistance a la compression et la
flexion du mortier

Les resultats des essais mécaniques de compression et flexion réalisés sur des éprouvettes
de 4x4x16 de mortier a base de sable de dune en fonction du pourcentage d'argile calcinée
(déchet de briques) incorporé dans le ciment.(0%,05%,10%,15% et 20%) aux différents ages de
durcissement ( 7,28 et 90 jours) sont représentés dans le Tableau 3-9 et les Figures 3-11 et 3-12.
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On remarque que l'accroissement des resistances mecaniques en fonction de I'age de

durcissement est pratiquement identique pour tous les échantillons testés.

Le mortier contenant jusqu' a 5% d'argile calcinée (déchet de briques) atteindra la résistance

comparable a celle du mortier de référence (mortier témoin sans argile calcinée).

On constate d'aprés les résultats obtenus des essais mécaniques (compression et flexion)
des mortiers confectionnés a base de sable de dune que I'incorporation de I'ajout pouzzolanique
dans le ciment entraine une diminution des résistances mecaniques ceci est di au fait que
I'incorporation de déchet de briques dans le ciment entraine une réduction des minéraux C3S et
C,S. Ces derniers sont les deux principaux minéraux qui assurent le développement des
résistances a court et moyen terme.

Nature du Résistance a 7 jours | Résistance a 28 jours | Résistance a 90 jours
ciment Comp flexion | Comp flexion Comp flexion
CEM | 324 4.92 42.3 6.48 45.2 6.88
CEM I1I-1 26.2 4.63 37.4 6.46 43.4 7.01
CEM II-2 23.3 4.44 36.3 6.08 40.8 6.32
CEM 11-3 215 4.02 32.6 5.94 30.2 5.52
CEM 11-4 19.6 3.72 28.5 5.68 25.2 5.14

Tableau 3-7. Evolution de la résistance du mortier en fonction de la teneur de déchet de
briques a différents ages (sable de dune)
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Figure 3-11. Evolution de la résistance a la compression du mortier normal en fonction
de la teneur de l'argile calcinée.
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Figure 3-12. Evolution de la résistance a la flexion du mortier normal en fonction
de la teneur de l'argile calcinée.

On constate que les résistances a la compression a l'age de 7 et 28 jours diminuent en
fonction de l'augmentation du pourcentage de substitution de l'argile calcinée, néanmoins les
résistances observées sont toutes acceptables pour tous les types de ciment avec ou sans ajout
sauf pour les dosages de 15 et 20% d'argile calcinée a I'age de 90 jours. Les constatations et
conclusions sont identiques a ceux du mortier confectionné a base de sable normalisé, néanmoins
on traite en détail les variations des résistances a différents age et différents dosages en ajout.

En effet le rapport des résistances a la compression d'éprouvettes normalisées de mortier
de méme age a la résistance d'une éprouvette de référence diminue en fonction de
l'augmentation de I'ajout de I'argile calcinée jusqu'a I'age de 90 jours.

La résistance a la compression du mortier a 7 jours contenant du déchet de briques. Elles
atteignent 81, 72, 66 et 60 % de celle de la résistance du mortier de référence pour des teneurs
de 5, 10,15 et 20%.).

La résistance a la compression du mortier a 28 jours contenant du déchet de briques. Elle
atteignent 88 86,77 et 67 % de celle du mortier de référence pour une teneur de 5, 10% ,15 et
20.% .

La résistance a la compression du mortier a 90 jours contenant du déchet de brique
atteignent 96, 90,67 et 56 % de celle du mortier de référence pour une teneur de 5, 10% ,15 et
20.%.

On constate que le développement des résistances a la flexion a I'age de 7, 28 et 90 jours

natteignent jamais celle du mortier de référence (mortier confectionné avec du ciment sans
ajout).
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3-9 AVANTAGE DES CIMENTS AUX POUZZOL ANES

L'hydratation de C3S et C,S conduit a la formation d'hydroxyde de calcium qui est un
composé hydrosoluble .Cette solubilité devient un risque d'augmentation de la porosité qui peut
devenir une cause de diminution des performances mécaniques .L'hydroxyde de calcium génére
un milieu basique permettant de passiver les armatures .1l se carbonate facilement .Le carbonate
de calcium genére un milieu acide entrainant ainsi la corrosion des armatures meétalliques
contenues dans les ouvrages .En surface .La carbonatation de I'nydroxyde de calcium favorise
I'apparition de " taches blanches™ (efflorescences) .L'hydroxyde de calcium réagit également
avec des acides et des sulfates ce qui induit encore des risques de corrosion chimique .Lorsqu'il
est en contact avec de I'acide sulfurique .Il engendre du gypse qui est un composé expansif .Qui
peut entrainer une détérioration de la matrice cimentaire et une diminution des performances
mécaniques .Une solution intéressante pour limiter la quantité d'hydroxyde de calcium produite
est l'ajout de pouzzolanes (déchet de briques) dans les mortiers car elles sont capables de
consommer I'hydroxyde de calcium résiduel produit par I'hydratation des C3S et C,S .

Néanmoins, I'amélioration de la résistance au jeune &ge peut s'obtenir par un
prolongement du broyage (finesse trés élevée), une température de cure élevée ou avec
I'utilisation des activants chimiques.

3-10 DIFFRACTION PAR RAYON X

3-10-1 Analyse de I'argile crue

L'analyse par diffraction aux rayons X (D.R.X) des deux échantillons permet de
caracteriser la nature des phases minérales cristallisées présentes dans largile (déchet de
briques). La Figure 2-1 montre que le déchet de briques contient plusieurs minéraux tel que
I'illite , la kaolinite , chlorite, feldspaths , montmorillonite et le Quartz , ont voit que le pic du
quartz est intense a 20=27° et d'une équidistance entre feuillets de 3.3A( silice sous forme de
quartz) ce qui confirme que ce déchet de brique est siliceux, il est clair que le plus grand pic se
situe a 20=12°, pour la kaolinite et d'une équidistance entre feuillets de 7A tandis que le pic de
I'éllite 4 20=8° et d'une équidistance entre feuillets de 10A. Le pic de la chlorite se situe a 20=6°,
et d'une équidistance entre feuillets de 14A .Le pic de feldspaths se trouve a 26=15° et d'une
équidistance entre feuillets de 6A. On enregistre des traces de montmorillonite au dela de I'angle
de 30° qui n'est pas présentée dans le diffractogramme, car il est difficile de détecter les raies de
diffraction pour la simple raison due au changement de I'équidistance entre les feuillets selon le
degré d'hydratation.

3-10-2 Composition approchée des déchets de briques

Les résultats obtenus par la composition chimique part fluorescence des rayons X (
F.R.X) et la diffraction des rayons X ( D.R.X), permet I'évaluation quantitative des minéraux
contenus dans l'argile crue de la briqueterie de Sidi Aissa (déchet de briques).

Pour l'argile crue Les pourcentages des minéraux ont été déterminés par logiciel au
niveau du laboratoire de la Sonatrach Boumerdes (Tableau3-8).

Ilite kaolinite | quartz | chlorite | calcite | feldspaths | Montmorillonite

25.70 12.90% | 29.70% 7.9% 5.00% 3.0% 15.80%

Tableau 3-8. Composition minéralogique des déchets de briques
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Aprés analyse des spectres de la diffraction de I' argile .On peut constater que les
minéraux de l'argile calcinée sont partiellement recristallisés, ce qui diminue leurs réactivités
pouzzolaniques, La structure est restée partiellement amorphe ,et donc réagit moins vite , par
conséquent elle posséde une réactivité pouzzolanique moins importante ,elle peut donner
d'excellentes résistances a 28 et 90 jours si elle est calcinée entre 650 et 850°C .Seul les
minéraux du quartz restent totalement cristallisés du fait que leurs réseaux cristallins se détruit
vers 1400°C.

Toute fois il faut signaler qu'une erreur, malheureusement répandue en génie civil, que
de vouloir résoudre de nombreux problemes par analyse chimique .Or , la plus part des
propriétés des matériaux sont liées aux minéraux et non aux éléments chimiques et c'est bien
I'analyse diffractométrique qu'il faut choisir.

3-11 MICROSCOPE ELECTRONIQUE A BALAYAGE

La morphologie des cristaux (taille et forme) observée au microscope électronique a
balayage (M.E.B) de la pastille de mortier de ciment de référence et les pastilles de mortier a
10% d'ajout de déchet de briques sont représentées sur les Figures 3-13. et 3-14 montre une
forte oxydation (hydratation) parce que les zones noirs en chimie sont due a une oxydation
intense des éléments de la matiére(cristaux du silicate de calcium) dans les pores par rapport
aux cristaux d'aluminate de calcium (évolution ou accroissement des phases minérales dans les
cavités et les zones d'interfaces). Ainsi on voit que les oxydes présents dans nos ciments sont tres
bien réparties sur I'ensemble de la matiére .Certaines microfissures apparaissent qui sont due
probablement a I'effet de I'écrasement des éprouvettes . La Figure 3-15 montre le spectre a
rayon X qui confirme la présence des oxydes tel que la silice, I'alumine, le calcium, I'oxygéne et
des traces de manganese.

L'interprétation du degré de carbonatation et de la distribution des phases carbonatées
observées dans la Figure 3-13 et la présence de I'hydrate de silicate de calcium et de lI'aluminate
de calcium est meilleure dans le mortier sans ajout en comparaison avec celui a base d’ajout
pouzzolanique (10% de briques d'argile cuites) a 90 jours de durcissement observée dans la
Figure 3-14 .
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Figure 3-13 .Microstructure d'un mortier de ciment sans ajout (CPA) a 90 jours de
durcissement : Répartition des cristaux et des oxydes.
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Figure 3-14.Microstructure d'un mortier de C|ment avec 10% ajout (CPJ) apres 90 jours de
durcissement : Répartition des cristaux et des oxydes.
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Figure 3-15. Répartition des oxydes d'un mortier de ciment sans ajout aprés 90 jours de durcissement

3-12 GRANULOMETRIE A LASER.

Les courbes granulométriques des cing types de ciment préparés avec et sans
constituants secondaires sont représentées sur les Figures 3-16 et 3-17 .On remarque que le
diamétre médian D(0.50) du ciment—déchet de briques dans les teneurs suivantes (00,-05 ,10,15
et 20% ) est inférieur a 28um , par contre le D(0.90) pour les ciments contenant le déchet de
briques est inférieur a 78 um .

Trois paramétres principaux qui caractérisent la distribution de la taille des grains
(Tableau 3-9) sont :

e Temps de broyage
e Poids spécifique
e Finesse de Blaine (surface spécifique).
La Figure 3-15 montre que la distribution des dimensions des particules obtenues par le
Granulométre a laser des ciments utilises dans notre travail varie entre 0,05 um a 258 pum pour
le plus gros grain. Un ciment qui peut donner d'excellentes résistances mécaniques doit avoir un

D (0.50) égale ou se rapproche de 10 pm.
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Nom de I'échantillon D(v,0.10) um | D(v,0.50) um | D(v,0.90) um

CEM | 2,92 19,51 63,58
CEM I1-1 3,04 22,48 70,27
CEM I1-2 3,16 26,52 76,91
CEM I1-3 3,08 24,05 72,96
CEM I11-4 3,36 28,36 78,67

Tableau 3-9. Caractéristiques de la granulométrie des différents ciments —déchet de briques
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Figure 3-16. Courbes granulométriques des grains de ciment (courbe de fréquence)
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Figure 3-17. Courbes granulométriques des grains de ciment (courbe cumulative)
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3-13 EVALUATION DE L'ACTIVITE POUZZOLANIQUE

3.13-1 Evaluation de P’activité pouzzolanique.

Dans le but d’évaluer la contribution du déchet de briques au développement des
résistances des mortiers par 1’effet pouzzolanique, René Féret a, dés 1888, établi les principes de
la composition optimale, car les propriétés d'un mortier dépendent de sa composition, c'est-a-dire
des quantités des divers éléments contenus dans un volume défini de pate. Deux parameétres sont
calculés.

Le premier, représente le gain de résistance (GRp) qui est défini par Eq. (3-2):

mc
GRp= RpRo(———) (3-2)
mc + mp
ou Rp représente la résistance d’un mortier contenant un dosage p de la pouzzolane artificielle a

un age donné et Rq représente la résistance du mortier de référence au méme age. mc et my sont
les poids du ciment et de la pouzzolane dans le liant, respectivement.

Le deuxieme parametre calculé pour évaluer l'activité pouzzoulanique du déchet
de briques est le rapport d'activité pouzzoulanique ( rapport d'efficacité pouzzoulanique). Définit
par Eq. (3-3) :

R

e
R = Ro (3-3)

3-13-2 Gains de résistance pour les différents mortiers.

Les Tableaux 3-10 et 3-11 et les Figures 3-18 et 3-19 montrent le développement du gain
de résistance en fonction de 1’age pour les différents pourcentages de 1’ajout pouzzolanique. On
remarque qu’a Sept jours tous les mortiers présentent une perte de résistance croissante en
fonction du taux de substitution de I'argile calcinée.

Le gain de résistance ne peut étre obtenu qu’a partir de I'dge de 28 jours pour le mortier a
base de déchet de briques et sable normalisé et pour une addition de 5% a 1’exception des taux de
substitutions de 10,15 et 20% .Le gain de résistance a 90 jours est atteint pour les pourcentages
de 5 et 10% a des indices qui différent selon le taux de l'ajout. Ce gain de résistance revient a la
structure partiellement amorphe de ajout selon I'analyse par diffraction par rayon X.

Pour les mortiers a base de sable de dune, on remarque qu'a I'age de 7 et 28 jours tous les
mortiers présentent une perte de gain de résistance en fonction du pourcentage de l'ajout de
I'argile calcinée .A I'dge de 90 jours, on enregistre un gain de résistance pour les dosages de 5 et
10%.

Type de ciment 7 jours 28 jours 90 jours
CEM I 1.00 1.00 1.00
CEM II-1 -1.56 0.25 3.12
CEM II-2 -2.81 -3.60 3.24
CEM II-3 -6.07 -3.45 -8.34
CEM I1-4 -5.12 -5.70 -9.32

Tableau 3-10. Développement du Gain de résistance de mortier de ciment en fonction
de I'age (Sable normalisé)
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Figure 3-18. Gain de résistance de mortier avec ajout pouzzolanique
(Déchet de briques -Sable normalisé).

Type de ciment 7 jours 28 jours 90 jours
CEMI 1.00 1.00 1.00
CEM II-1 -4.58 -2.79 0.46
CEM 11-2 -5.86 -1.77 0.12
CEM 11-3 -6.04 -3.36 -8.22
CEM 114 -6.32 -5.34 -10.96
Tableau 3.11. Développement du Gain de resistance en fonction de ciment —déchet de
briques (Sable de dune)
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Figure 3-19 Gain de résistance de mortier avec ajout pouzzolanique
(Déchet de briques -Sable de dune).
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3-13-3 Indice d'activité pouzzolanigue (selon la norme NF-EN 206-1 concernant les
additions minérales)

L'indice d'activité pouzzoulanique est le rapport des résistances a la compression
d'éprouvettes normalisées de mortier de méme age a la résistance d'une éprouvette de référence
.On remarque d'apres les Tableaux 3-12 et 3-13 et les Figures 3-20 et 3-21 que:

Seul les éprouvettes contenant un remplacement partiel du CPA par 20 % de déchet de
brique -sable normalisé et sable de dune affichent des indices d’activité pouzzolanique
inférieures a 75% a I'dge de 28 jours. Celles des mélanges contenant 15 et 20% de déchet de
briques—sable normalisé et sable de dune de Boussaada affichent des indices inférieurs a 75 % a
I'dge de 90 jours. Tout les indices sont supérieurs a 75% pour les autres éprouvettes a l'age de
7,28 et 90 jours pour les remplacements du ciment par de I'ajout de déchet de briques. La norme
ASTM C 618 prévoit un minimum d’indice d’activité pouzzolanique de 75 % a 28 jours d'age
avec le ciment Portland artificiel [14].

Type de ciment 7 jours 28 jours 90 jours
CEM | 1.00 1.00 1.00
CEM II-1 0.91 0.96 1.01
CEM I1-2 0.82 0.82 0.96
CEM I1-3 0.69 0.78 0.70
CEM I11-4 0.66 0.68 0.62

Tableau 3-12.Développement des Indices d'activité pouzzolanique du
Mortier & base de sable normalisé.
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Figure 3-20.Indice d'activité pouzzolanique en fonction de I'age -sable normalisé

Type de ciment 7 jours 28 jours 90 jours
CEM | 1.00 1.00 1.00

CEM I1I-1 0.81 0.88 0.96

CEM II-2 0.72 0.86 0.90

CEM II-3 0.66 0.77 0.67

CEM I1-4 0.60 0.67 0.56

Tableau 3-13. Développement des Indices d'activités pouzzolaniques du
Mortier a base de sable de dune.
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Figure 3-21.Indice d'activité pouzzolanique en fonction de I'age -sable de dune

Ainsi, on peut conclure que I’activité pouzzolanique augmente avec 1’age et ne peut étre
efficace qu’a partir de 28 jours. Ceci montre que I’activité des pouzzolanes artificielle est trés
lente. Cet effet est di au fait qu'a long terme, la réaction pouzzolanique continue son effet en
formant un deuxiéme CSH supplémentaire, et augmente de cette maniére avec le dosage de
I’ajout pouzzolanique sans depasser dans notre cas de dosage de 10% d'ajout de déchet de
briques..
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CONCLUSION GENERALE

CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

CONCLUSION GENERALE

Nous venons de mettre en évidence, a partir des essais mécaniques couplés aux
résultats obtenus par la diffraction aux rayons X (D.R.X) que le développement des résistances
mécaniques des mortiers contenant les ajouts de 5% a 20% de déchet de briques en substitution
de ciment Portland, ne semble pas étre di complétement a la structure minéralogique des déchets
de briques. Le développement des résistances mécaniques a 90 jours semble étre relié a I'état
d'endommagement du réseau cristallin c'est-a-dire au degré d'hydroxylation du réseau et par
conséquent a [I'état amorphe de la structure. Ainsi on peut dire a la lumiere du deuxieme et
troisieme chapitre que :

e Largile calcinée est un matériau a caractéere pouzzolanique, car il n'entre en
réaction avec les composants du ciment Portland qu'aprés I'hnydratation et la formation
de la portlandite Ca (OH)x,.

e La température de cuisson a une grande influence sur la réactivité pouzzolanique
des argiles calcinées .En effet les indices d’activités pouzzolaniques du déchet de
briques ne sont pas tres élevés, ce qui confirme la faible pouzzolanicité,car il a une
structure partiellement amorphe. On constate que l'argile calcinée (déchet de briques)
en tant qu'addition minérale améliorent les performances mécaniques des mortiers, elles
ont été calcinées au four de l'usine de la briqueterie pour une température variant entre
900 a 950°C. La structure partiellement amorphe (structure recristallisée) du déchet de
briques est due a une mauvaise calcination. Plusieurs chercheurs ont étudiés I'effet de
la température et l'activité pouzzolanique dans les différentes zones de température
pour l'activité maximale données dans la littérature et ils ont conclus que l'activité
pouzzolanique peut étre améliorée si ces argiles sont calcinées entre 650 — 800 °C.

Le développement de la résistance des mortiers contenant les déchets de briques est fonction de

e La composition minéralogique du clinker, un bon clinker contient un taux élevé de
CsS.
e Lafinesse du ciment, plus elle est élevée plus I'activation est meilleure.

e La composition chimique et surtout mineralogique de l'argile calcinee.

e L'état de vitrification (amorphisation) de la structure de l'argile calcinée .Plus la
structure est amorphe, plus la résistance est meilleure.

Les travaux réalisés par différents chercheurs, sur les ciments —argiles calcinées ont
montré qu'il est possible d'activer ces ciments par étuvage (traitement thermique).

L'activation thermique induit une forte accélération de I'hydratation des
ciments -argiles calcinées a court terme et une réduction de l'accroissement de
résistance a long terme.
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e Les résistances a la compression aux premiers jours sont moins élevées pour les
ciments aux pouzzolanes, mais les rattrapent souvent a long terme a 20+2°C , c'est-
a-dire apres 28 jours de durcissement.

Le mortier et le béton utilisant du ciment aux pouzzolanes (déchet de briques) présentent de
nombreuses caractéristiques favorables par rapport au ciment Portland sans ajout:

e Résistance a la compression a long terme supérieure a celle du ciment Portland
sans ajout jusqu'a 10%.

e Densité plus élevée par rapport au ciment Portland.

e Chaleur d'hydratation moins intense qu'un ciment Portland. Il en résulte que le
risque de fissuration est moindre.

e Les ciments aux pouzzolanes ont des temps de prise plus court que les ciments
Portlands sans ajouts (CPA).

e Le seul inconvénient est la faible résistance aux jeunes ages.

e Les mortiers contenant du ciment et de l'argile calcinée sont plus visqueux et
maniables que les mortiers contenant uniquement du ciment portland lorsqu'ils sont
formulés avec un ratio eau/liant identique.

e L'hydratation provoque I'apparition de porosité fermée (absence de connexion des
pores. favorable a la résistance mécanique et a la durabilité due a la formation
d'une plus grande quantité de C-S-H.

e Augmentation de la quantité d'eau nécessaire suivant la teneur en argile calcinée
pour obtenir une consistance normale de la péte.

e Le retrait et le gonflement du mortier sont inférieurs aux limites imposees par la
norme NF P 15-433.

e L'incorporation progressive de l'argile calcinée dans le ciment augmente les
résistances a long terme jusqu'a certain pourcentage dans notre cas 10%.

e Les résistances du ciment -argile calcinée augmentent a long terme (au dela de 28
jours).

e Les résistances a la flexion des mortiers mixtes (ciments -argiles calcinées) sont
comparables pour tous les types avec celle du ciment Portland.

e Formulé dans un mortier a 5%, la résistance mécanique a 90 jours est de 51.00
MPa est supérieure a celle du mortier de référence (50.40 Mpa ) pour le mortier
contenant le sable normalisé .

e Formulés dans un mortier a 10% , leur résistances mécaniques a 28 jours sont de
38.70 MPa , 37.40 Mpa sont inférieures a celle du mortier de référence (47 Mpa et
42.30 MPa) respectivement pour le mortier contenant le sable normalisé et de
dune.

e Formulés dans un mortier a 10%, leur résistances mécaniques a 90 jours sont de
48.60 MPa ,40.80 Mpa sont inférieures a celle du mortier de référence (50.40 Mpa
et 45.20 MPa) respectivement pour le mortier contenant le sable normalisé et de
dune.

La chaux hydratée (portlandite) formée lors de I’hydratation des composés du ciment
réagit avec l'ajout pouzzolanique (déchet de briques) pour donner les silicates, aluminates et
aluminosilicates de calcium hydraté (deuxieme C-S-H) responsables de cette augmentation de
résistance. On peut dire que l'argile calcinée apparait comme un matériau important, couramment
utilisé dans le monde, il a fait ses preuves dans le monde dans de grands projets réalisés tel que
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le barrage de Jupia en Brésil. Donc le doute ne subsiste plus, quand a ses performances et ses
avantages qu'elle présente si elle est calcinée a une température proche de 800°C.

Sa valorisation permet :
e L'obtention d'une grande variété de ciments.
e Des économies d'énergie importantes pendant la phase de broyage.
e La préservation des ressources naturelles et la protection de I'environnement.

PERSPECTIVES (FUTURS TRAVAUX)

En perspective nous proposons les axes de recherches suivants :

1- Influence de la calcination des argiles sur les propriétés physico-
chimiques des ciments aux ajouts minéraux et les performances
mécaniques des matériaux cimentaires.

2- Analyse des caractéristiques chimique, physique et thermique des
argiles naturelle et artificielle.

3- Caractérisation physico-chimique et microstructurale des différents
types des argiles calcinees.

4- Influence de I’activation mécanique sur les propriétés des ciments aux

additions pouzzolaniques.
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IV.3I.METHODES D’ESSAIS ET LIEUX DE REALISATION
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SPECTROMETRIE
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LABORATOIRE
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DALAA M'SILA
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EQUIVALENT DE SABLE
DETERMINATION DE LA
GRANULARITE

SABLE L.C.T.P - M'SILA

RESISTANCE A LA FLEXION
LABORATOIRE

CIMENTERIE HAMAM
DALAA M'SILA

QI \Chl NI, ] » NN ¢
MORTIER RESISTANCE A LA COMPRESSION

ESSAIS DE RETRAIT
LABORATOIRE

C.E.T.I.M BOUMERDES
ESSAIS DE GONFLEMENT
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Objet soumis a

. Propriétés mesurees Lieux de réalisation
Pessai

C-R-D - Sonatrach
Argiles Détermination des minéraux Boumerdes

Détermination de la consistance
normalisée

Détermination du temps de prise Laboratoire

Cimenterie Hamam Dalaa
M'sila
Laboratoire

Détermination de la finesse par
perméabilité de I'air (méthode Blaine)

Ciments Chaux libre
Analyse chimique —spectrométrie
F-R-X
Masse volumique absolue Laboratoire
C.E.T.I.M Boumerdes
Analyse granulométrique LABORATOIRE
par diffraction (laser) C-R-D —Sonatrach
Boumerdes
sable Equivalent de sable LCTP - Msila
Determination de la granularité
Resistance a la flexion Laboratoire
Cimenterie Hamam Dalaa
- . ) M'sila
VT T Reésistance a la compression

Essais de retrait Laboratoire

C.E.T.I.M Boumerdes

Essais de gonflement
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