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ABSTRACT

The Ground-Granulated Blast Furnace Slag (GGBS) is considered as solid waste generated by the
metallurgical industry. It is classified according to international regulations as non-hazardous waste,
which is why it can be a relevant source to be reused in the concrete manufacturing So far, research
work has shown that this type of waste can be used as sand (fine aggregate) or powder (finely
grounded) without disturbing the physical-mechanical performances of the mortar or concrete.
However, in the literature, there is little work done on the impact of this type of waste on the durability

of mortars or concrete.

In the first part of this thesis, we will deal with the rheological and mechanical behavior of mortars
based on Nano-Silica (NS) combined with GGBS. An experimental study was carried out with a
constant Water / Binder ratio (E / L = 0.5) used for all studied mortars. In order to increase the use of
GGBS and reduce clinker consumption, the different amounts (36% and 66%) of GGBS and 3% of
NS were chosen and added to Artificial Portland Cement (OPC). Rheological tests were carried out on
cement-based pastes and mechanical tests were carried out on mortars produced with metallurgical
cement studied. The results obtained show that the cement-based pastes with 3% NS without GGBS
were the least viscous and had lower shear stress with acceptable workability compared to other cement
pastes. However, in the presence of GGBS, these become more viscous, which makes the flow more
difficult with a higher shear stress on flow. In addition, the results showed compared to the GGBS
control mortars that the incorporation of a small amount of NS in the cement with GGBS presence of
increases remarkably the compressive strength at 28 and 90 days. The incorporation of 3% NS in
cement pastes with 36% and 66% of GGBS respectively gave very high compressive strength values
at 90 days (71.70 and 56.30 MPa). NS and GGBS can remarkably reduce the porosity of the cement

matrix, and increase the density of the latter, which also explains the high compressive strength.

The second part of the thesis will be devoted to the study of the durability of metallurgical cement-
based mortars containing GGBS as a fine addition (by partial substitution of cement at 66%). Samples
M (control mortar without GGBS) and L66 (mortar containing 66% GGBS) were immersed in
different aggressive media, namely hydrochloric acid solution and nitric acid solution. A mass loss
monitoring process was developed to characterize the behavior of samples M and L66 in the two
aggressive media selected. Finally, an additional study on the analysis of the microstructure of these

mortars will be carried out by means of investigation (DRX and SEM).

Keywords: Cement, Mortar, Ground-Granulated Blast Furnace Slag, Nano-Silica, Rheology,
Hydration, Durability, Mechanical properties.



RESUME

Le laitier de haut fourneau (LHF) est considéré comme un déchet solide généré par I’industrie
métallurgique. 1l est classé selon le reglement international en tant que déchet non-dangereux, c’est la
raison pour laquelle il peut étre une source pertinente pour étre réutilisé dans la fabrication des bétons.
Jusqu’a présent, les travaux de recherche réalisés ont montré que ce type de déchets peut étre utilisé
en tant que sable (granulat fin) ou poudre (finement broyée) sans perturber les performances physico-
mécaniques du mortier ou du béton. Néanmoins, dans la littérature, il y a peu de travaux réalisés sur

I’impact de ce type de déchets sur la durabilité des mortiers ou des bétons.

Nous traiterons dans la premiere partie de cette these le comportement rhéologique et mécanique
des mortiers a base de Nano-Silice (NS) combinée avec du Laitier de Haut Fourneau (LHF). Une étude
expérimentale a été menée avec un rapport Eau/Liant constant (E/L = 0,5) utilisé pour tous les mortiers
¢tudiés. Afin de majorer 1'utilisation du LHF et diminuer la consommation en clinker, les différentes
teneurs (36% et 66%) de LHF et 3% de NS ont été choisies et ajoutées au Ciment Portland Artificiel
(CEMI). Des tests rhéologiques ont été réalises sur des pates a base de ciment et des tests mécaniques
ont été réalises sur des mortiers élaborés avec du ciment metallurgique étudié. Les resultats obtenus
montrent que les pates a base de ciment avec 3% de NS sans LHF étaient les moins visqueuses et
avaient une contrainte de cisaillement plus faible avec une maniabilité acceptable par rapport aux
autres pates de ciment. Cependant, en présence de LHF, ces dernieres deviennent plus visqueuses, ce
qui rend I'écoulement plus difficile avec une contrainte de cisaillement plus élevée a I'écoulement. De
plus, les résultats ont montré par rapport aux mortiers témoins a base de LHF que l'incorporation d'une
faible quantité de NS dans le ciment en présence de LHF augmente remarquablement la résistance a
la compression a 28 et a 90 jours. L'incorporation de 3% de NS dans les pates de ciment avec une
teneur en LHF de 36% et 66% a donné respectivement des valeurs de résistance a la compression a 90
jours tres élevées (71,70 et 56,30 MPa). NS et LHF peuvent réduire remarquablement la porosité de la
matrice de ciment, et augmenter la densité de cette derniére, ce qui explique également la résistance

élevée a la compression.

La deuxieme partie de la theése sera consacrée a I’étude de la durabilité des mortiers a base de
ciments métallurgique contenant du LHF en tant qu’ajout fin (par substitution partielle du ciment a
66%). Des échantillons M (mortier témoin sans LHF) et L66 (mortier contenant 66% de LHF) ont été
immergés dans de différents milieux agressifs en 1’occurrence solution d’acide chlorhydrique et
solution d’acide nitrique. Un processus de suivi de la perte de masse a été élaboré pour caractériser le

comportement des échantillons M et L66 dans les deux milieux agressifs sélectionnés. En finalité, une



¢tude complémentaire sur I’analyse de la microstructure de ces mortiers sera réalisée par les moyens

d’investigation (DRX et MEB).

Mots clés: Ciment, Mortier, Laitier de Haut Fourneau Granulé, Nano-Silice, Rhéologie, Hydratation,

Durabilité, Propriétés mécaniques.

uaidla

Losoha e i Ll o A all ool 5l 1885 gl o8, olaall deliva (o 4l Adia LS uall (81 Cud iiay
Sy S e g sl 138 of Gl cadl (V) s Dl A apial 8 Lgalasiind sale Y Liulia T jaiae 055 of Leadi
(@lld a5 Al Al 5 Ladall SlSaall 5 A 5l e aVL DAY ¢ 50 (Leels () sadae) (3 sase sl (LaeliLalS ) Ja S daladiin)
Adlu Al o L) ditie e i) e g sil) 13 580 O s jaiall Jlae Y1 (e Jlil @llin caal sall

el U8 atiad ) cilipal) (and (Sl 5 o sl 5l o gl ae Jalati g g ylaY1 038 (e J5Y1 £ all B
aanl eiud(E/L= 0.5) eyl / el Al das aladinly A jad A o Cy | el 08 Csl ae b g1 e
(72665 367.) Askiaall iy ginall JLial & ¢ SSAKH gl Jiliiy lall ¢ il Eai aladial 8ol dal (g 0a s el 3Ll
e sl sl Ol EaY) el e lihaal (i) sl Cuien) ) Wbl s Sl 56 (e 735 el 00 Cud
Sl @kl | el CrianYl e gitall WMl e 4SSl @l LAY el LS cciiany) e adiad il Gl
Leaal s dan s 31 JEY) il Jladl (a5 Wl ) (e 723 Ay e o aaiad ) liaal) G Lale J guanl) o
3 028 zena ¢ Mol () il Cad 2 ga g 8 lld s s AY) Citanl) Gl 4 )i A e Jaadi 4048 pa BT Ll Sl
Gt Tadlay 4l il oyl clld ) ABLal 8l e adll alea) 3305 go L sraa ST 3001 Jang Las g 31 S
o slia (ge Jagale S5 3 3 el 8 Ci 2 ga g B CitenY) g ok il (e 8 s e gmad ¢ aa el Jladl o 4l
e el oAl s (4e 766 5 7. 36 & sinar CiianY) Clie 8 1S gL (e 73 ed el L5 90528 wie L)
Sl o 8l s s 1<k gl Jly of Sy (DSl Lase 56.305 71.70) Lo s 90 I Tas dglle Tl e slia 2 ) 53l
Alall Jaseall 8 68 Ll pusdy Lo 585 ¢ Y1 138 AAES (g0 2 35 ectviansY) JIS Apalisa (0 Ja gale JS

Sl Goil) s e s sinall cuiany) e 2l el BBl G glie sl da g )l Y1 e S 6 Sall Gacadi

5 el O Al G (50 aSad LBl (M) Slindl jae & (766 4ty Ciand (5l Jlaiul) 35k (0) 488 ddlals

Jslaay )5S g saell e Jslae a5 cdiline 4l e Lalu gl (& el (Ll Gl (4 766 e s 5isy B ((L66)

) 5l G R (i) gaal) Cpdans 1) (8166 5 M liaal) & sl G i1 ()3 5008 e A e Al g gl o5ty il (men
SEM s DRX Gl 3k (e o2 JaBlall il 4y jeaall 4l ol J o ddlaa) Al )2 ¢ ja] s

LSilSe al 53 e glia cla gls 5 (ol 53 ¢ Al ¢ il Cad (laDle cCians) sApalibal) cilall)



TABLE DES MATIERES

REMERCIEMENTS ........cooiiiiiiiiiiimiriissms s s s s s s essssms s e s s mn e e e s am e s e e s e e £ e n s E e £ e e A RE SRS RRE R R SRR RREERRRRRRERRRRRRRRRRRRRRRRRR R RS 1
Y= 2 1 T 0 2
RESUME .......couremssenssesssesssensssssasssnsssesssnsssnsssnsssnsssnsssnssns s s s e s s s e s s e e e e e s 3
UBALA L itccesrnessesmesmesersersErsEreErrEerREsESrEEsEREERSERSEREERSERSERSERSERRERRERSERRERRRRSERSERSERRERSERRERSESRERSERSERSERSERSRRSERSERRERRERRERSE 4
TABLE DES MATIERES ......uvvucussscussscsssssssssessssssssssssssssssssassssssssesssssssssesssssssssesssss sssessssesssseasssessssessssssssssassnsssseases 5
LISTEDES FIGURES ........ccccooimiiiiminiinsmssnissssnessssssms s s ssssms s s sssssss s easssms s senssmss sesssnns s sssssmssssnssnnssssssnnsnssnssnnnnsnssnnenssns 9
LISTE DES TABLEAUX ....cotttiiiiiiisssnssnnnsrsissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsssssssssssssnnnnnnnsssnnsss 11
INTRODUCTION GENERALE .........coveuresrnessessnessessesssessnsssessssssessssssessssssessssssessssssessssssessssssessssasessnsssessssasessssssesans 12
5 1 (S 16
.1 DEFINITION DU CIMENT PORTLAND «..euuuttttteeeesesuuunseeeeeessssannseseeeessssanmnssseesesssssansssseeeesssssnsssseeeesessannsssneeeessssnnnnes 16
1.2 COMPOSITION CHIMIQUE ET MINERALOGIQUE DU CLINKER .. ccvvvtueeeeeeetniiieeeeeeeenniie s e eeeeennnnae e s e eeeennnnnsseeeseennnnnaseaaeees 16
.2.1 L@fo] gl oo T o 0 1o YT 41T [V 1= SR 16
1.2.2 ComPOSItIoN MINErAlOGIGUE.......eeiveeiieitieiteecte ettt s b e e e s b e s b e et e sabeenbeeabeenbeenbeenreenns 17

1.3 CARACTERISTIQUES DU CIMENT ..t eeetttttiie e e e eeetttnsie e e e eeeeesse e s e e e eenesna e e e e e e eanssa e s e eeeeenesna e eeeeeennnna s eeeeeeannnaseeaenes 17
.3.1 Caractéristiques PhySICO-ChIMIQUES ........ccuviiiieiieieece ettt et e e e beebeeabeere e 17
1.3.2 CaractériStiqUES CHIMIGUES ......c.eeivieiieeitieiteeiteeste et e st e st e steesta e s e e s taesabesabesabesabesabeesbesabesnsesnbeenseenreenseenns 19

.4 LES IMORTIERS ..t eeeetttttie e e e ettt e e e e et ettt e e e e et et ea e e e e e e ee e aa e e e e e e enenna e e e e e e e e e nna e e e e eeeennnna e e eeeeennnnaaseeeeneennnns 20
.4.1 CONSHITUANTS BS MOTIEIS. ....teetietieteert ettt sttt st e st e sa e s abe s abeenbesntesnbeenbeenbeenbeenbeenee 20

O R I 1 | OO OO OO SO PO SO U SOO PO U PO RTOUPRROPRPRRP 20

Lo 102 LE SADIE et b e bbbt bt e bt bt eh b e bt e bt e h b e e h b e nbe e beentenbeeteas 20

L4, 1.3  L7@aU A GACRAZE. ...ceiiei ittt e h e bbbt et e e sb b e e bt e e b e eree e 21

LA L0 A LES AUUILITS .ottt ettt et h e b e st e h e h e et b e bt e bt ea b e sb e e bt et e entenbeenteas 21

L4 104D LS AUJUVANTS ...ttt ettt ettt b ettt s bttt et e bt e bt e et e e bt e bt e st e eb e e bt enb e e bt e eb e et e ehtesheenbeentenbeebeente e 21

Lo L 402 LS @JOULS ..ttt ettt ettt ettt b et e e e s bttt e at e bt e bt e a b ekt e bt e at e b e e bt e st e e Rt e nhe et e ehae bt ebeehtenbeenbeente e 22

1.4.2 TYPES GBS MOITIEES ....veieeeeeeiieeeiteeetee ettt e sr e e s e e e staeestbeesabeessbeeetaeessbeessseessseeasseessseessseeassaeassseessseesnrenans 24

L4, 2.0 IMOPEES 8 CIMENT ...ttt ettt sttt ettt b et e st e s bt et e e st e sbeenbeesbesbee bt enbesbeenbeesbesseenbeanseas 24

L 4.2.2  IMOFHEES 08 ChAUX...ccutiieiiteeit ettt ettt et e e st e bttt e s bt e bees b e s bt e bt enbesbeenbeenbesbeenbeanseas 24

L4, 2.3 IMOFHEIS DALAITS .....eeeeiiiectee ettt ettt b et e e s bt et e s bt e s bt e bees b e s bt e bt enbesbeenbeenbeentenbeenseas 25

L4, 2.4 IMOTEIS FEITACTAITES ... .eeiteetieeee ettt ettt ettt ettt bt b e et e st e sbeenbees b e s bt enbeenbesbeenbeenbesbeenbeenseas 25

I S ST V[0 ¢ 1< (S o o [OOSR 25

14,26 IMOTHErS INUUSIIIELS ...ttt et sttt e et e bt e b e e et e sbeenbeen b e seeenaeentesseenbeensesneenseansens 25

1.4.3 ClasSITICAtiON GBS MOMTIEES. ... eetietietieittertte sttt st et e s be s beenbeenbeenteenbeenbeenbeebeenes 25
1.4.3.1  Classification générale deS MOITIETS .........cooiiiuiiierieie ettt ettt ettt ettt te st este et e s eeesbeesbesseesbeensesneesaeensens 25

. 4.3.2  ClIASSES GBS MOTTIEIS ......eeteeiti ettt ettt ettt et e st et e et e bt esteeatesbeenteeseesteenbeeseesbeenseesseseeenseentesseenbeensesneenseensens 27

l.4.4 Préparation 085 MOMIEIS ... ..cccuii it ccie ettt ettt e st e st e e et e e e ta e e stb e e st e e sateeetaeestbeesabeesateeetaeestseenaseas 27
I.4.5 CaracteriStiqUES ABS MOTLIEIS .....eeuieiiertierieesitesee st e st e st e e e staesaessaessaessteenbesabesnseesbessteanteentesnbeenseenseenes 27

I T R @ (11 o1 11 (- SO RURRPR 28

T 4 - TSSO UPRR 29

1.4.5.3  RESISTANCE MBCANIGUE. ....cueetiiierteettetestterteeteeteesteetestee s et esteeaeesteenteeseesseensesseesseenseassesseenseensesseenseensesseenseensens 29

1.4.5.4  Retrait f gONTIBMENT......c.oiiie ettt ettt ettt e s bt e be e s te s et e saeensesseesaeenseeneenseenteas 29

1.4.5.5  MasSe VOIUMIGUE GPPAIENTE .......eiuietieteitienttetesteesteetesteesteestesaeesteeneesseesseenbesseesseenseassesseenseensesseessesnsesseenseansens 30

1.4.5.6  MasSe VOIUMIGUE @DSOIUE .......c.eiiuieiiiieitieit ettt ettt ettt ettt e s bt e be e s e s et e saeentesseesaeenseeneenseenneas 30

1.4.5.7  POrOSITE B COMPACITE. .....ccuietiiieiteettete st e st e et e st e et e s et esteetteste e teeseesseenseeseesseenseensesseenseenseessenseensesneenseensenn 30
CHAPITRE Il ..........cooeeceeeieescsscsecc e e s r e s s s s ssmms s e s e e e s s s smmm e e e e e e e s a s mmmeeeeeeeaasssssmmnseneesansssnmmnnennnssnnsssnnmnnnnnessnnsss 31
1.1 LAITIER DE HAUT FOURNEAU D EL-HADIAR ...ttetiiiiiiiiiiiteeeeeessititeee e e e sssiatteeeeeeesssattaaeeeaaessssasbsaeeeaassssnssssneesaessssnnes 31
[I.1.1  Elaboration du Laiter d’EI-HAGJAr...........cevivereiveieceeicieiiee ettt 33



1.1.1.1 LES MALIEIES PIEIMIEIES. ... evetiitirtirteeteeteeteste ettt et e eb e eb ettt sb et e bt be e bt e bt e bt e bt eb e ebe e bt ebeebeebeebeebeebeeseeseebeeseebeeneens 33

1.1.1.2 FOrMAtion AU TAITIET ......cveeiiieiei ettt este et e et esteesseeseessaesseessesseesseensesseensenssees
1.1.1.3 QI UL C=T 00T 0L U UL T ST
O O T A = 0= 0 o | Y =T =T USSR
1. 1. 1. 3.2 Refroidissement brutal
1.2 CARACTERISATION DU LAITIER GRANULE 11vveteeeeiuutttrreeeesessansssseesssssssasssssessssssasnssssssssessssanssssssssessssmnsssssssesssssnssssseees
1. 2.0 PrOPri6tES PRYSIGQUES. ..c.vieuieuietesteetieteste st ettt steeiteste bt st et e s tesbeeaeebesbesbeeneesbesteeneensesbesaeensesbesbesneensensens
1.2.1.1 MSSES VOIUMIGUES ...ttt sb et sttt et sh e s bt et e s b e s b e e be e st e sbeenbesasesbeenbennrenee
1.2.1.2 (VLU [0 T=1 L4 TSP
11.2.2  Etude de la réactivité NYArauliQUE...........ooiiiiriiiieese ettt
1.2.2.1 Composition chimique
1.2.2.1.1 Analyse aux rayons X et détermination du taux de vitrification
11.2.2.1.2  MOAUIE CRIMIGUE L. .ottt ettt et e et s e e st e et eesteeenbeessbaessseenseeesseesnseenssenns
1. 2. 2. 1.3 LeS INAICES A ACHIVITE ....uveieiiiiieeiiiee et e ettt e ettt e ettt e sttt e sttt e e s sttt e e ssabteesstbbeesssbaaessasseessssbeessssseesnssseesns
11.2.2. 1.4 L’e88a1 CCEIEIE A 12 SOUAR ....veiiiiiiiiiiiiie ittt ettt e et e e s it e e s sabeeesabbeeesabbaeesanseeenns
I1.2.2.1.5 Indice d’efficacité hydraulique h
11.2.2.2 [T 011 o] o ORI
11.2.2.3 L0703 Tod 1] o] o SRRSO
I1.2.3  Caractérisation du laitier cristallis€ d’EI-HAJAr .........cccoveiviiiriieiiecer e
1.2.3.1 PrOPIIELES PRYSIGUES .. .eeuvieeteiiiett ettt ettt ettt ettt e s vt et e e ttesteesbeetbestseseessesssasseessessaesaessesssessaessesssessenssenes 43
11 2. 3. 1.1 IMASSE VOIUMIGUE. ....eteeeiieiieeieeeieeseteesiteeseteesteeesteessseessseessaeesseaasseessseessseesseeasseassseesssesssseessensseeassenssseens 43
102, 30102 POFOSITE ...ttt ettt sttt ettt ettt ettt et e s bt e et et e e bt e bt et e ebeebe e st eb e ebeebe et e eneeneententeneententeneentententententantensans 44
[1.2.4  Propri€tes ChIMIQUES ......ccveeitieitieitieiteesteestee st ste e s ese e s e e s ta e s taesab e e b e s abesabessbesabeenbeeabeenbeenbeenbeenteenteenseenns 44
1.2.4.1.1  COMPOSITION ChIMIGUE.....ccutiiiiieiieiiiestt et esteeite st e saeestaeeeeeesseessbeessaeesseeesseassseesssaessseessseesseeasseesssaens 44
1.2.4.1.2  CompoSition MINETAOGIGUE ........cceeiiiiieitieie e et et et et e rte e st e steebeessesteebeessesseesseessesssesaessesssessenssenes 44
T B [ Tod ] o] OO 45
O G T O 4 Tod [0 o]  F ORISR 45
1.3 INANO=SILICE ...t eeeetetttiee et et ettt e e et ettt e e e e et et ea e e e e e e eneaaa e e e e e e eeeaa s e e e e e e ennnna e e e eeeeennnaa e eeeeeennnnaaneeeeneennnns 46
11.3.1 g 1ol [V Tot o] IO 46
11.3.2  DEfiNItion de 18 NANO-STTICE ......eoiuiiiiiieiiete e sttt et e be e 46
I T T A= o B (<ot T (o - S
R A =TT B 4 g L T 1 SO PR
1.3.4.1 Les nano-objets..........
11.3.4.2 Les nano-structurés
I1.3.5  Nano-produits et appliCations PAr SECLEUL ........eevuveeireeeciee ettt e st e e rteeesreesreesareestaeesraeesereessreesreeeens 48
11.3.6 La raison derriére ’utilisation de NanomMatériauX............ooevvvveiiiiiiiiiiiiiiii 49
I1.3.7  Méthodes de production de NaNO-SIlICE.........ueeviiiiiiecie e e 49
I1.3.8  Composition chimique de 1a NaNO-SIlICE ........ccoviiiiiiiie e 50
I1.3.9  Effet de la Nano-Silice sur les propriétés des MOrtiersS........cccccveeiieeiceeerie e 50
I1.3.10 Taux de dégagement de ChAlBUN ............cocuiieiiieeiie ettt s be e e rtr e e tb e e sabe e sateeetee e e 50
O T = 1 (=1 o To U 7o) [0 g1 o U S 51
I1.3.12 Problémes d’addition de 1a Nano-SiliCE ........c.ccvvuiiiiiiiiiiii ittt 54
05 Y2 55
1.1 COMPORTEMENT RHEOLOGIQUE DES FLUIDES ...eetttuuieeeeeetttnuuaeeeeeaetnnanaeeeeeeetsnnasaaeeeeeesnnnnsseeeseensnnnnsseeeeeenssnnnseeaeenes 55
I11.1.1 Différents types d’écoulement de [a MAatiCre.........ccuueeeriuiiiiiiiiieeiiiiee e 55
O O I VDo o] o[- PSP PS 57
O T 11T [t TeTol ] o] ) o [ U= ST 58
1. 2 CARACTERISATION RHEOLOGIQUE DES BETONS ..cttttuuueeeeeettnnnuueeeesenssnnasaeeeeensssnnssaeeeeeessnnnnsseeeseesssnnnsseeeeeensnnnneeeesees 59
1 R = g =T oo [ = (=TSl o< (o PSSP 59
I11.2.2  Comportement rhéologique des Pates CIMENTAITES .........ververiueriueiieete e e ere e ebe et e ee e 61
1n.2.2.1 Comportement iNdEPENANT AU TEMPS ......eeviiiertieie ettt ettt e et saeeae st esaeeteeseesaeenseeseesaeeneeas 61
1.3 INFLUENCE DES ADJUVANTS SUR LE COMPORTEMENT RHEOLOGIQUE DES COULIS...vvvvvrrrrrrrrrrrrrrrrsrsssrsssrsssssssssssssssssssssssssane 62
I1.3.1  Influence des SUPErPIASLITIANTS ........oiuiiiiiiieiiesieste ettt et et beebeeee e 62



[11.3.2  Influence des agents A VISCOSILE ..........ceeiriiririerierienieeieete ettt sttt b bt ettt s be et st sbesaeenbe e 63

CHAPITRE IV .......coiiiicsnmmeeerrssssssssssssessnessassssssmsssssesssnsssssmsssssssssnsssssmnssssesssnsssssmnnssssessnssssnnnnssnnessnsssssnnnnnnnsssnnsns 64

IV. L IMIATERIAUX UTILISES ...t eettiuuieeeeeetttauua e e eeeeetesuaa e eeeeeeeesaaaa e eeeeeaesana e eeeeaesssnnasaaeeeeeesnnnneeeeseensnnnnseeeeeenssnnnseeeeeees 64

Y O R O 1111 | SRR SUPRPRT 64

Y 7 o [T OSSO PRSP PURROPPPRRN 65

IV. 1.3 Laitier de HAUL FOUMMBAU.......cc.eiiieeiieeetie ettt ettt e te e ste e et e et e e sateesnseeesteeesaeesaseesnneeenseeenens 66

IvV.1.3.1 o 1YL I LU U= USSR 66

IV 104 NANO-SHIICE ..ttt e e ettt e e et e e e e e bae e e e abaeeeaeabeeeesbeeeesanbaeeesasteeesasaeeennns 67

vV.1.4.1 APPLICALIONS B PrOPIIBLES ......coueiuieiieiieiieiieiieitee ettt ettt ettt ae bt e bt b e e bt eb e e st estent et eseeneeneenes 68

IV.1.4.2 PIOPIIBLES ...ttt ettt b e bbbt b e bbbt bt e bbbt bt bt e bt e bt eh e bt e bt e bt e bt e bt e st e bt e st en e e st e st enean 68

Y I T U o 1= o] T ) T g | S 69

IV.1.5.1 (0] g Fo T ToT R ot o] FTor= LA T o USRS 69

IV.1.5.2 CATACEIES GEMETAUX ....uveuvertertetetestertestestestestestestestesbeabesbesbesbesbeebeebesbe et e ebeebeebeebe et e ebeeseebeebeebeesteneeneeseeneeneenes 69

Y I T - T o (- - o - Vo OSSP 69

IV.1.6.1 CaracteristiquUes de 17@aU ULTIISEC. ... .uvuiiiiiiie ittt et e s e e e st e e e sabbeessabbeessabeeesbeeeens 70

IV. 2 PROCEDURES EXPERIMENTALES ...eiiiiieeeieeeieeeeeee et e e e e et e e e e e e e e e e e e e e e e e e eeeeeeeaaaaeeaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaeaaaeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeaeeeeeeeeeeeees 70

IV.2.1 Composition des MOITIErS ELUIES .......ccueereerieriesieieertestesteste e e st esbesbe et e ebeebeenbeebeenreenteereenns 70
Y Y (<1 1 oo (1o AT USRS

IV.2.2.1  Etude rhéologique
IV.2.2.1.1 Thixotropie des pates cimentaires

IV.2.2. 1.2 MELhOUE 08 MESUIE .....eviiiiitieiieeieitetteiteit ettt ettt ettt e st e bt e st ebee st eseeseeseeseeseeseeseeseeseeseeseeseentententenseneeneansans
IV.2.2.2 Résistance a la flexion et a 1a COMPIESSION .........ccuiiiiiiiiiiiiieeeeie ettt reesbeesesaeesbeessees 73
IV. 2,22, 1 CONAUIL Q@ 17 @SS .uuuteiuriieiiiiiieiiiiteeiiteessiteesstteessibeeessiteeessstteessibaeessstaeessssaeessssseessssseesssssesssssseesnssseesnns 73
IV.2.2.2.2 Essai de résistance a la flexion et a la compression .. 75
IvV.2.2.3 Microscopie Electronique & Balayage (IMEB)...........couiiiuiuieeeieeeeieeeeseseesseesisseseseeesssssesessssesssssssnnens 75
IV.2.2.3.1 Principe d’un Microscopie EIectronique & BAlAYAGE .............cvevveeveveeeeveeeeeeieseeeseesesessesessesesseseseesnsesans 75
IV.2.2.3.2 Préparation des échantillons et appareillage ULITISE...........ccoovieieiiieiiicieceeeeeeeee e 76
IV.2.2.4 Durabilité des mortiers dans de différents MilieUX agreSSifs..........cvviiierieieiieieeiecece e 77
IV.2.2. 4.1 IMOUE OPBIALOITE ... eeuviieieveete et et ettt e et et e et e e it e bt et e e teesteesbeeteesseesbeessesssesseessesseessaessesssesseessessseseessanes 77
CHAPITRE V ....cctiiiiiiiiiisnsssnnnsnissssssss s s e s s s a0 R E AR EEEEE AR BB R R R R R R R AR RRRRREEEE R AR R RS 78
V.1 RESULTATS ET DISCUSSIONS ...eeeeettteuuieeeeeeemtnnnueeeeeeeetnnnaaaeeeeeennnnaaaseeeennnnnnaaaeeeeennnnnanaeeeeeennnnaaaeeesennnnnnnsseeeeenennnnn
V.1.1  Etude rhéologique des PAtES CIMENTAITES. ..........c.eveveviveveeeeeeeeeeseeeeeeeee e e s s esse s esee s sttt etee s seseseseas
V.1.1.1 Effet du LHF sur 12 rh@0l0gie d8S PALES..........eiviiiiiieiieie ettt ettt sttt
V.1.1.2 Effet combiné de LHF et NS sur la rhéologie des pates
V.1.1.3 Comportement rhéologique des PALES CIMENTAITES .........cevveriereerierierieeie ettt sttt ee st sae et eaeesaee e
V.1.1.4 Mesures de 12 thiXOtropie UES PATES ......c.eeuiiierieie ettt ettt ettt e st et tesaeenbeeneesaeenbeensenae
V.1.1. 4.1 Pates cimentaires SaNS NANO-SIIICE ........ciuieriiiiiiiere ettt s
V.1.1. 4.2 Pates cimentaires en présence de NANO-SITICE .......cciiuiiieriiiiiiieeee et
V.1.1.5 Effet de NS sur le caractére thixotrope des pétes cimentaires
V. 1.2  Propriétés des mortiers a I’Etat AUICI ......ccveevveeireeiieeetie et ste et eestee e stae e e s te e e ta e e stre e sareesnbeeenraeenens
V.1.2.1 Masse volumique apparente deS MOITIETS .......cc.eeiuiiierieiie ettt ettt ste et e st et esaesbeenbeeneeseeenbesneenae 85
V.1.2.2 Développement des résistances a la flexion et & [a COMPreSSioN ........c.eeveeierieieiienieneee e 86
V. 1.3 MICIOSITUCIUIE UES MOTTIEIS...eetietietiertieritesteestte st e sitesitesstesitessaessbesebesstesnbesnseenteenteentesnseenseenseeseenseenes 90
V.1.3.1 Microstructure du MOrtier tEMOIN M ......coouiiiiiee ettt st st enbe et esaeenbeenee e 90
V.1.3.2 Microstructure du mortier L66 2 hase de LHF ...........ooiiiiieiee ettt s 90
V.1.3.3 Microstructure du mortier MINS @ 0aSe A8 NS .......ooiiiieieieiee e 92
V.1.3.4 Microstructure du mortier LE6NS & base de LHF €1 NS........ooi it 93
V. 1.4  Durabilité des mortiers dans les différents milieuX agressifs........cocvvvvvieirieriieieceee e 94
V.1.4.1 MOOE OPEIALOITE ...eeeeieeeeeeetie et et ee st e et et e e et esteenteeseesseenseeseenseenseeseenseansaeneesseenseessesseenseensesseenseensans
V.1.4.2 Résultats des différentes attaques de solutions
V.1.4.3 Résistance mécanique apres attaque chimique
V.1.4.4 Microstructure des mortiers aprés attaque CRIMIGUE .......c.coverierieeierieie et e e e seee e ee e saeeeeseeeseeenee e 98
V.1.4.4.1 Microstructure du mortier L66 attaqué par solution HCl............ccooiiiirienieieiiecee e 98



V.1.4.4.2 Microstructure du mortier L66 attaqué par Solution HNO3.........cecverieeienierieieeieseeie e 100

V.1.4.5 INTErprétation dES FESUITALS ........veivieiereeie ettt ee st ste et et e e e e s teesteesaesseesseensesssesseenseessesseensens 101

V.2 (60011101 K U] [ ] OO 101
CONCLUSION GENERALE............ccureseessessssssssssssessessessessessesssssssssssssssessessessessessssssssssssassssessessessessssssssssassansanens 103
PERSPECTIVES........cureusesressessessssssssssssessessessessessessessssassssssssssessessessesseseesssessassssssnssnessesessessessssssssassassansanens 105
REFERANCES BIBLIOGRAPHIQUES............ccureuresresressesssssssssssssssessessessessessessssssssssssssssssessessessessessssssssssssassassanens 106
ANNEXES ....vuvvuesueessessessessessessessessessssssssssasessessessessessesssssssssssssssssessessessessesessssssssssssnssnesseseseesesssessussansansanes 110



LISTE DES FIGURES

Figure 1.1: ConStituants dES MOITIEIS .....uuuueiiiii s 20
FIUIE 1.2: TaDI@ @ SECOUSSES ...uuuuutiutiuiiiiiiieitiiittitt s nann 28
Figure 1.3: Principe de fonctionnement du maniabilimetre ... 28
FIigUIre 1.4: VOIUME QUEICONGUE ...uvteiiiiiiieietitiitit s 30
FIgUIE 1.5: VOIUME UNITAITE ..uuuieiiiiiiiiiiiiiii s 30
Figure Il.1: Coulée de Laitier a la sortie du Haut FOUMN@AU ........uuuuuuuuuiii s 34
Figure 11.2: Laitier cristalliS@ COMPACE..... ... e 34
Figure 11.3: Laitier CristalliS@ POr@UX .....uuuuueueeiiieiiiiiiitii s 35
Figure 11.4: Granulation et trempe du Laitier a sa sortie du Haut Fourneau d’El-Hadjar .........ccccoeeeviiiiiiiinnnn. 35
Figure 11.5: Courbe granulométrique du Laitier granulé de Haut Fourneau d'El-Hadjar.........ccccoeeeeiiiiiiiinnnn. 36
Figure 11.6: Diffractogramme aux rayons X du Laitier granulé d'El-Hadjar ........cccooeeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiciccceccccc, 38
Figure I1.7: Evolution de I'indice h a 7 et a 28 jours en fonction de la finesse du Laitier granulé [32]............ 43
Figure 11.8: Diffractogramme du laitier cristallisé d'El-Hadjar.........cooooiiiiiiiiiccccccc 45
Figure 11.9: Courbes calorimétriques d’évaluation de la chaleur [52] ... 51
Figure 11.10: Micrographies MEB d'une pate contenant des particules de Nano-Silice (a) 10 000 et (b) 5000

1577 [P PP PPPPPPPPPPN 52
Figure 1.11: Micrographies MEB de pate témoin : (a) 10 000 et (b) 5000 [52] ......ccceevierrrirrrreeeeeiiiirreeeeeenn, 52

Figure 11.12: Images MEB des échantillons de mortier aprés 7 jours de durcissement: a) témoin,
grossissement x10 000; b) 10% NS, grossissement x7 500; c) 10% FS, grossissement x5 000; d) 10% CV,
grossissement X10 000 [53] ....ccooiiiiiiiiiii 53
Figure 11.13: Images MEB des échantillons de mortier aprés 28 jours de durcissement: a) témoin,
grossissement x 5 000; b) NS10, grossissement x 15 000; c) SF10, grossissement x5 000; d) FA10,

grossissement X5 000 [53] ...ccooiiiiiiiii 54
Figure lll.1: Les différents types d’écoulement de |a Mati€re ........cccciiiiiiieicccee e 55
Figure 111.2: Le corps thiXOtrOPIGUE .......ueueeeeeiiiiiieiiiitit s 57
Figure 111.3: Comportement d’un COrps thiXOtrOPE ........uuuuuuuuuii s 58
Figure l1l.4: (a) Variation de la viscosité de différents matériaux (b) variation de la viscosité d’un systéeme
thixotropique sous l'influence d’une contrainte de cisaillement maintenue constante [59] ........................ 58
Figure 111.5: Lois de comportements rhéologiques du béton [64] ............iiiiiiiiiiiiiiiiicc e 60
Figure ll1.6: Les diverses contributions rhéologiques des matériaux constitutifs du béton [64]..................... 60
Figure lIl.7: Evolution de la viscosité apparente d’'un matériau cimentaire en fonction du cisaillement qui lui
ESTAPPIIGUE ... e 61
Figure IV.1: Composition granulométrique du sable NOrmalisé ...........cccoocoiiiiiiiiiiiiiiiiiccc e 65
Figure IV.2: Diffractogramme du Laitier de Haut Fourneau de SIDER El-Hadjar .......cccccceeeiiiiiiiiiiciiiciiiieienn, 67
Figure IV.3: Microscopie Electronique a Balayage du Laitier de Haut Fourneau de SIDER El-Hadjar.............. 67
Figure IV.4: Microscopie Electronique a Balayage de NS (AEROSIL® 200) .......cccooveuieueieeeeeieeseeeeeeeseeeenns 68
Figure IV.5: Cycle d'hystérésis d’un fluide thiXOtrOPE .........uuuuuuuu s 72
Figure IV.6: Tests rhéologiques (a) Rhéometre AR2000 (b) Valve a géométrie ronde ........cccceeeeeeeeeeecieeeennnnn. 72
Figure IV.7: Protocole adopté pour caractériser le comportement thixotrope ........cccccceeeeeiiiiiiieieeeeiieeeeeeennn. 73
Figure IV.8: Eprouvettes avant et apres dEMOUIAEE .........cuviuiiuieeee ettt ettt et e e ee s 74
Figure IV.9: Eprouvettes dans 1€ Dain Mare.........c.cociiiiiiiieeeeee ettt ettt e e eae e eae s 75
Figure IV.10: Microscope Electronique a Balayage (PHILIPS ESEM FEG XL 30) ....uuuuuiiiiiiiiiiiiiiccceeeeeeeeean 76
Figure IV.11: Milieux acides (HNO3 €1 HCI) ......uuuuuuuiiii s 77
Figure IV.12: Immersion des échantillons dans les milieux agressifs. .......ccoocoiiiiiiiiiiiiiiiiiiceeeecceeeceee e 77



Figure V.1: Contrainte de cisaillement des pates cimentaires a base de LHF .......cccooiiiiiiiiiiiiiiiiiiciieccci, 79
Figure V.2: Viscosité des pates cimentaires abase de LHF ..........eeiiiiiiiiiiiii e 79
Figure V.3: Contrainte de cisaillement des pates cimentaires a base de LHF en présence de NS................... 80
Figure V.4: Viscosité des pates cimentaires a base de LHF en présence de NS.......cccooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiiiiinnnns 80
Figure V.5: Contrainte de cisaillement des pates cimentaires a base de LHF en fonction de la vitesse de

Lol 111 11T 41T | USSP P PPRRPPPPP 81

Figure V.6: Contrainte de cisaillement des pates cimentaires a base de LHF en présence de NS en fonction de

1@ VitesSe dE CISAIIEMIENT ...uuueeiiiiiii s 81
Figure V.7: Evolution de la contrainte de cisaillement en mesure thixotropie en fonction de la vitesse de

Lol 111 11T 41T | PRSP PUPPPRRPPPPP 82
Figure V.8: Evolution de la contrainte de cisaillement en mesure thixotropie en fonction de temps ............ 82
Figure V.9: Evolution de la contrainte de cisaillement en mesure thixotropie en fonction de la vitesse de

ol T 111 =T 4 o 1T 0 TP PP PPPPPPPP 83
Figure V.10: Evolution de la contrainte de cisaillement en mesure thixotropie en fonction de temps .......... 83
Figure V.11: Evolution de la viscosité des pates étudiées sans NS en fonction de temps .......cccceeeeveiiiiiiinnnn. 84
Figure V.12: Evolution de la viscosité des pates étudiées avec NS en fonction de temps ......cccceeeeeveieiiiiinnn. 84
Figure V.13: Evolution de la viscosité des pates étudiées en fonction de temps; effet de la présence de NS. 85
Figure V.14: Masse VOIUMIQUE dES MOTTIEIS .....uuuuuuueeiiiii s 86
Figure V.15: Développement des résistances mécaniques a 1a flexion........cccccooooiiiiiiiiiiiiciiiiicceccceeccccc e 87
Figure V.16: Développement des résistances mécaniques a 1a COMPresSion .......ccccceeeeeeeeeeieeeeieeiinseeesssneeeann 87
Figure V.17: Gain en résistance mécanique des mortiers a base de NS en présence de LHF par rapport au
mortier de référence eXemMPES e NS ....... i s 89
Figure V.18: Effet combiné de LHF et NS sur le développement de la résistance mécanique des mortiers a la
[olo] 001 o (=11 Lo ISR OTPPRPPPRTRPPR 89
Figure V.19: Cliché MEB du mortier t¢moin M apres 90 JOUIS ..........uuuuuuuuuunuuiieeeceece s 90
Figure V.20: Spectre d’analyse EDX du mortier t¢moin M apres 90 JOUIS .......cccceeeereiereiieeiiieeceiceceeeeeee e 90
Figure V.21: Cliché MEB du mortier L66 apres 90 JOUIS ........uuuuuuuuuuunuunn s ssnssnnnn 91
Figure V.22: Spectre d’analyse EDX du mortier L66 aprés 90 JOUIS ........uuuuuuuuuuuuniiieeesesseeeeeeeseeee s ssssnann 91
Figure V.23: Cliché MEB du mortier MINS @prés 90 JOUIS ........uuuuuuuuueeiu e aan 92
Figure V.24: Spectre d’analyse EDX du mortier MINS apres 90 JOUIS ......uuuuuuuuuuiiieceieesesseee e 92
Figure V.25: Cliché MEB du mortier LE6NS apres 90 JOUIS .......uuuuuuuuuueeuu e s s eaan 93
Figure V.26: Spectre d’analyse EDX du mortier LE6NS apres 90 JOUIS .........uuuuuuuiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeseseeenaan 94
Figure V.27: Etat des éprouvettes aprés 84 jours d’attaque par solution de HCl et HNOs ......coeeiiiiiiiinnnnnnn. 95
Figure V.28: Perte de masse des mortiers M et L66 dans la solution HCl (%) .......cccoovvvciiiieeineeiiiiiiciiieeeeeenn, 96
Figure V.29: Perte de masse des mortiers M et L66 dans la solution HNO3 (%)........ccoeeeriveeeeeeeiiiiciiiieeeeeennn, 96
Figure V.30: Résistance des mortiers a la compression aprés 84 jours d’attaque par solution HCl et HNOs .. 97
Figure V.31: Perte de Résistance des mortiers a la compression aprés 84 jours d’attaque chimique par
7o LU N To ) T o [ BT A L PP 98
Figure V.32: Cliché MEB du mortier L66 apres 84 jours d’attaque par solution HCl .........cccocoiiiiiiiiiiiiiiiiinnnn. 99
Figure V.33: Spectre d’analyse EDX du mortier L66 aprés 84 jours d’attaque par solution HCI ..................... 99
Figure V.34: Cliché MEB du mortier L66 apres 84 jours d’attaque par solution HNO3 ......ccceeeeiiiiiiciiicicnnnn. 100
Figure V.35: Spectre d’analyse EDX du mortier L66 aprés 84 jours d’attaque par solution HNOs ................ 100

10



LISTE DES TABLEAUX

Tableau I.1: Exigences chimiques définies en termes de valeurs caractéristiques des ciments courants....... 19
Tableau 1.2: Différentes actions des adjUVaNnTS ..........uuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieiereeeeeereeeereeeeereeeeeeererarrerrrrrrrrrrrrrr 22
Tableau 1.3: DOSAZES UES MOITIEIS ....cuuviiiiiiiiiiieieetteeeeeeetreeeeereeree eerer.————————————————————.———.——.—.—...rrr. 27
Tableau Il.1: Production du Laitier de Haut Fourneau d’El-Hadjar...........uuuvviiiiiiieiiiiieeiiiiiiiieieeeeeeereeeeeeeenneene 31
Tableau 11.2: Consommation du laitier granulé par la cimenterie de Hadjr-Soud ..............cuvvivvvvvievevieeivnnnnnnn. 32
Tableau 11.3: Composition chimique du MiNerai de fer........uuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiereeereeee e 33
Tableau 11.4: Composition chimique du laitier granulé de hauts fourneaux d'El-Hadjar ........ccccceeevvvvvirnnnnnn... 37
Tableau I1.5: Valeurs normalisées du module chimique | [40] ..........coooiiiiiiieiei e 38
Tableau 11.6: Calcul des iNdiCeS CHIMIQUES. .......uuiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeetereeeeereeeeeeeeeeeeeeeeeseeeaeeereeaseresssarrarsreerrarrnnes 39
Tableau I1.7: Test a la soude: Résultats des essais de compression sur mortier de laitier active.................... 40
Tableau 11.8: Test a la soude: rapport K entre la résistance moyenne des mortiers de laitier et les valeurs
limites minimales exigées. Influence de la finesse de mouture du laitier.......cccccoeeiiiiiiiiiiiiiiiciiccccccc, 40
Tableau 11.9: Composition chimique du CHNKEN ..........evviiiiiiiiiiiiiieiieeeeeeeeeeeee e eereeererereeaereaarane 40
Tableau 11.10: Composition minéralogique estimée du CliNKEr ............uuviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeaee 41
Tableau 11.11: Classification des indices d'efficacité hydraulique des laitiers ...........ccvvvviviiiiiiiiiiieiiiiiiiiiiiinn, 41
Tableau 11.12: Indice d'efficacité hydraulique h du laitier d’El-Hadjar ............evvvviiviiiiiiiieiiiiiiiiiieiieeieeveeeeeeeanns 41
Tableau 11.13: Composition minéralogique du laitier cristallisé d’El-Hadjar [25] ........cevvvvrrirrrrrrevreniririiiiinnnnns 44
Tableau 11.14: Analyse des pates de ciment sans et avec différents ajouts ............uvvvvviiviviiiiiiieeiiiiiiiiiieeen, 52
Tableau IV.1: Composition chimique du ciment CEM | (Sour-EI-Ghozlane) .............evvvvvvevvvvvevvvevviiiiniineiinnnnnns 64
Tableau IV.2: Composition minéralogique du ciment CEM |..........uiviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeresseeeseeseesesesesrennnnn. 64
Tableau 1V.3: Délais de prise du ciMeNnt CEM | ........oviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeiisiiesieeeeeeeeesseeeeeseseessesssssssssssssrsrrrerrrarrane 64
Tableau IV.4: Résistances a la compression et a la flexion du ciment CEM | .........ovvviivviiiiiiiiieiieieiiiieiieiennnnnns 65
Tableau IV.5: Composition chimique du Laitier de Haut Fourneau de SIDER El-Hadjar ............ccvvvvvvvvvvvvnnnnnns 66
Tableau IV.6: Caractéristiques techniques de NS (AEROSIL® 200) ......cevvvveiriierrrreeeieeereeeeererssessserserrrrrreren. 68
Tableau IV.7: Caractéristiques techniques du Superplastifiant (TEMPO 12) ........cevvviviiirerereeeeeeeeeeeereeeerennnen. 69
Tableau IV.8: Caractéristiques physico-chimiques et organiques de I'eau de gachage.........ccccccvvvvvvvvvvvvnnnnns 70
Tableau IV.9: Echantillons préparés pour 1a rhE0IOZIE ..........cveviieuiiuiieiieieeeeeeeee ettt 71
Tableau 1V.10: Identification des mortiers confectionnés a base de LHF et NS ........cccvvvveieiiiiiiiiiiienenee e, 71
Tableau V.1: Masse VOlUMIQUE 0ES MOITIEIS ......uuiiriiiieiiiiieiiieriereettrerrrerereresrerrererrrereerrrrerrr.—.—————. 85
Tableau V.2: Résultats de résistance mécanique a la flexion (IMPa)...........uuiiiiiiiiiiiiiiieiiieieiieeeeeeeeeeeeeeeeeeaneen. 86
Tableau V.3: Résultats de résistance mécanique a la compression (MPa) ...........euvvviiiiivirieieereeeeieeerereeeeneeenn. 87
Tableau V.4: Développement des résistances mécaniques a la compression par rapport au mortier témoin
7 TSRS 88
Tableau V.5: Développement des résistances mécaniques a la compression par rapport au mortiers sans NS
7 TSRS 88

Tableau V.6: Résistance des mortiers a la compression aprés 84 jours d’attaque par solution HCl et HNOs.. 97

11



INTRODUCTION GENERALE

INTRODUCTION GENERALE

L’utilisation du Laitier de Haut Fourneau (LHF) en remplacement du ciment portland est I’une des
réponses possibles a la nécessité de développer des liants cimentaires a faible empreinte carbone. En
plus, I'effet pouzzolanique et I'effet physique des grains de LHF peut aussi améliorer la maniabilité, la
résistance mécanique et la durabilité du beton. [1-4]

Dans les derniéres années, plusieurs études ont montré que l'utilisation des Nano-Silices (NS) dans
les matériaux a base de ciment peut remarquablement améliorer les propriétés a I'état solide. La
recherche menée par Land et al. [5] a montré que lorsque NS se combine avec CsS, les germes de C-
S-H décrits par Thomas et al. [6] sont formés sur la surface de silice par une réaction pouzzolanique
prématurée pour accélérer le processus d'hydratation de CsS. Jo et al. [7] ont trouvé que I'ajout de 3%
de NS peut developper la résistance du mortier. Nazari et al. [8-10] ont montré que NS peut réduire la
porosité du bloc du béton en comblant les vides, ce qui améliore la structure de pores du béton durci;
les résultats de Ji et al. [11] confirme que les NS peuvent promouvoir I’imperméabilité et la résistance
au cycle gel-degel du béton en améliorant la structure interne de pores. Ainsi, Le r6le des NS peut étre
résume ci-dessous:

e Ne jouent pas uniquement le réle de fillers, mais aussi un catalyseur de réactions pouzzolaniques
[12].

e Se comportent comme un site de nucléation pour les germes de C-S-H ce qui accélére ’hydratation
du ciment [5].

e Accélérent I’hydratation de C3S et la formation des cristaux de portlandite (Ca(OH).) et les groupes
homogénes de C-S-H [5].

Zhang et al. [13 et 14] ont trouvé que l'utilisation de NS réduit le délai de prise et augmente la
résistance de béton a jeune age en présence de grandes quantités de LHF, Mais pour l'interaction entre
NS et ce dernier, ils n'ont pas donné une explication claire. Selon le rapport de littérature [5, 12 et 15],
nous pouvons deduire que NS et LHF peuvent régulariser la microstructure et les propriétés des
matériaux cimentaires en exploitant au maximum 1’effet synergique de remplissage, I’effet de
nucléation et I’effet d’activité entre eux, par conséquent, une progression considérable en terme de
performances des matériaux cimentaires.

La norme EN 197-1 (2012) définit les ciments contenant des taux élevés de LHF sous les
dénominations CEM III/A, B et C, fonction du taux de substitution (36%-65%, 66%-80% et 81%-95%
respectivement). Les bétons et mortiers contenant des liants cimentaires riches en LHF sont reconnus

généralement comme plus durables. La maitrise de la durabilité des produits constitue un enjeu majeur
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afin de garantir la pérennité des structures et la sécurité des usagers. Elle permet également de limiter
les réparations et le renouvellement des structures & moyen et a long terme en augmentant leur durée
de vie. La norme EN 206 et son complément national (2014) définissent différentes classes
d’exposition en fonction de I’environnement dans lequel se trouve I’ouvrage (risque de corrosion en
présence de chlorures ou par carbonatation, gel/dégel, environnements chimiques agressifs, ...etc).
Les formulations contenant de forts taux de substitution de LHF sont reconnues pour leur résistance a
la pénétration des chlorures externes pouvant conduire a la corrosion en raison de leurs propriétés de
transfert mais aussi d’une plus grande capacité de fixation des chlorures au sein de la matrice
cimentaire. La durabilit¢ d’un béton dépend essentiellement de sa porosité donc de la fissuration
développée et de la résistance a la compression, mais aussi de la différence de concentration des
alcalins entre la solution interstitielle et I’environnement extérieur.

Dans les ouvrages d’assainissement, le béton doit y avoir les propriétes globales suivantes:

- Etre trés dense et imperméable pour minimiser les contaminations vers I’environnement.

- Avoir le maximum de résistance vis-a-vis des agents chimiques naturels ou provenant des différents
traitements.

Les travaux de cette thése se sont déroulés majoritairement au sein du Centre d'Etudes et de Services
Technologiques de I'Industric des Matériaux de Construction (C.E.-T.IL.M), 1’Unité de
Recherche des Matériaux, Procédés et Environnement (UR-MPE), le Centre de Recherche et
Développement de SONATRACH (CR&D) et le Département Controle de Qualité de la Société des
Ciments de Sour-El-Ghozlane (SCSEG). L’axe principal des études réalisées se focalisent
principalement sur le comportement rhéologique des pates et le comportement physico-mécanique des
mortiers a base de LHF combiné avec NS, en outre, nous avons consacré une partie pour évaluer
pendant 84 jours la durabilit¢é des mortiers constitués d’un ciment portland de type CEMI en
combinaison avec 66% de LHF (L66) face aux environnements agressifs a savoir: solution d’acide
Chlorhydrique (HCI) et solution d’acide Nitriqgue (HNO3).

Ce manuscrit est organisé en cing chapitres:

Le premier sera consacré a présenter des generalités sur les ciments portlands en citant leurs
caractéristiques chimiques et physico-mécaniques essentielles ainsi que leurs particularités du point de
vue des propriétés a I’état frais et durci. Ce méme chapitre va traiter les mortiers dans sa deuxiéme
partie en décrivant leurs différents constituants, leurs types et leurs classifications selon le domaine
d’utilisation (mortier de pose, mortier de joints, ...etc.) ou bien selon la nature de liant (mortier de
ciment portland, mortier de chaux, mortier batard, ...etc.). Il va décrire également les différentes
caractéristiques des mortiers telles que 1’ouvrabilité, la prise, la résistance mécanique, la masse

volumique, le retrait, le gonflement, ... etc.
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Le deuxieme donnera un apercu genéral sur les ajouts cimentaires utilisés tels que le Laitier de
Haut Fourneau d’El-Hadjar et la Nano-Silice. Il va décrire en premier lieu le LHF d’El-Hadjar en
attaquant brievement les différents modes industriels d’¢laboration (Laitier granulé¢ et Laitier
cristallisé), les propriétés physiques, les propriétés chimiques et la réactivité hydraulique. Dans un
second lieu, il va définir la NS en indiquant également son role majeur dans les nano-matériaux et la
nano-technologie en général sans oublier son application dans de différents secteurs. Ce chapitre sera
cloturé en se projetant sur I’effet pouzzolanique de ces ajouts cimentaires sur la microstructure des

matériaux.

Le troisieme présentera un état de I’art relatif aux notions de la rhéologie des pates cimentaires, en
décrivant le comportement rhéologique et les différents types d’écoulement de la matieére a savoir
visqueux ou visco-plastique. Les modéles cités, en 1’occurrence les modeles de Herschel-Bulkley,
Bingham, Newtonien ... etc. Il misera également sur le volet thixotropie précisement les corps
thixotropes, il abordera également les caractéristiques rhéologiques des bétons et I’influence des

adjuvants sur le comportement rhéologique des coulis.

Le quatrieme présentera I’ensemble des matériaux utilisés, leur mise en ceuvre et les techniques
expérimentales permettant leur caractérisation. D’autre part, il décrira les méthodologies adoptées lors
de la réalisation de ce travail. Une étude rhéologique compléte (modéle d’écoulement et comportement
thixotropique) menée sur différentes variantes des pates cimentaires en premier lieu ensuite une étude
physico-mecanique sera réalisée sur des mortiers de ciment métallurgique. Durant cette étude, des
essais de resistance mécanique a la flexion et a la compression sur plusieurs dosages en NS et en LHF
ont éte réalisés a 3, 28 et 90 jours dans le but de suivre le comportement de ces derniers. Un ratio
constant Eau sur Liant (E/L) de 0.5 a été fixé pour toutes les variantes. Les différents dosages de LHF
(0%, 36% et 66%) en présence de 3% de NS seront ajoutés au ciment. Quant a la seconde partie, elle
sera consacrée, plus particulierement, a la problématique de durabilit¢ dun échantillon pré-
sélectionné, en I’occurrence L66, cette éprouvette va étre altérée continuellement pendant 84 jours a
deux milieux agressifs a savoir: solution d’acide chlorhydrique (HCI) et solution d’acide nitrique
(NHO:3), le degré d’acidité (pH) de chaque solution sera fixé a 1.25% et 1.75% respectivement. En
achevant cette série d’essais par des observations sous Microscope Electronique & Balayage (MEB)
afin d’identifier et décrire les différents composants et phénomenes susceptibles de naitre dans les

mortiers et pates confectionnés.

Le cinquieme exposera les résultats des différents essais effectués sur des mortiers et des pates, en
I’occurrence M, L36, L66, MNS, L36NS et L66NS. Ces compositions ont été confectionnées selon
des formules bien définies en substituant partiellement le ciment par LHF et NS. D’autre part, des

interprétations et des discussions appuyées par des références bibliographiques ont été abordées afin
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de caractériser a la fois I'effet combiné de LHF et NS sur les propriétés rhéologiques et thixotropiques
des pétes cimentaires ainsi que le comportement physico-mécanique des mortiers. La partie suivante
sera consacrée pour évaluer la durabilité des éprouvettes M et L66 soumises et non-soumises aux
attaques agressives par la solution d’acide chlorhydrique (HCI) et la solution d’acide nitrique (HNO3)
respectivement. En finalisant cette partie expérimentale par la description des différents échantillons
observés sous Microscopie Electronique a Balayage (MEB) dans le but d’identifier les différents

phénomenes et composants développés a I’échelle microstructurale.

Nous finirons ce travail par une conclusion générale dans laquelle nous rappellerons les principaux
résultats obtenus et nous cléturerons par développer quelques perspectives a poursuivre ultérieurement

afin d’approfondir notre avancée dans cet axe de recherche.
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CHAPITRE |

Ce chapitre sera consacré a présenter des généralités sur les ciments portlands en citant leurs
caracteristiques chimiques et physico-mécaniques essentielles ainsi que leurs particularités du point de
vue des propriétés a I’état frais et durci. Ce méme chapitre va traiter les mortiers dans sa deuxieme
partie en décrivant leurs différents constituants, leurs types et leurs classifications selon le domaine
d’utilisation (mortier de pose, mortier de joints, ...etc.) ou bien selon la nature de liant (mortier de
ciment portland, mortier de chaux, mortier batard, ...etc.). Il va décrire également les différentes
caractéristiques des mortiers telles que 1’ouvrabilité, la prise, la résistance mécanique, la masse

volumique, le retrait, le gonflement, ... etc.
I.1 Définition du ciment portland

Le ciment est un liant hydraulique, matériau inorganique finement broyé, lorsqu'il est meélangé avec

de I'eau, il forme une pate qui fait prise, durcit et conserve sa résistance et sa stabilité méme sous I'eau.

Le ciment ordinaire anhydre est constitué de clinker portland, de gypse et éventuellement d'additifs
tels que les cendres volantes, le laitier granulé de haut fourneau, la fumée de silice, pouzzolanes

naturelles, ...etc. [16]

Une notation cimentiére a été établie pour simplifier I'écriture des phases solides. Les equivalences
sont les suivantes: CaO=C; SiO,=S; Al,O3=A; Fe,03=F; SO3=S; H,O=H. [17]

I.2 Composition chimique et minéralogique du clinker
I. 2.1 Composition chimique

La composition chimique du clinker est comme suite: [18]

e CaO: Il est lié avec SiO2, Al;03, Fez03, a I’état libre on I’appelle chaux libre (CaOj). Ce dernier
provoque une inégalité¢ de changement de volume du ciment pendant I’hydratation (expansion), la
résistance du ciment augmente en cas d’augmentation de CaO li¢e, cependant la stabilité chimique
de ce ciment diminue en milieux agressif.

e SiO2: Il se combine avec le CaO en formant les silicates de calcium, un pourcentage éleve de CsS,
dans ce cas le ciment durci lentement ainsi sa résistance augmente a long terme. L’augmentation de
CzS donne une grande durabilité au ciment surtout au milieu agressif.

e Al>Os: Il contribue & la prise et au durcissement rapide du ciment, cependant une grande teneur en
Al>O3 donne un ciment trés sensible a la couche sulfatée.

e Fe2Os: Il joue le r6le du fondant, il diminue considérablement la température de clinkerisation. |1

contribue a ’augmentation de la stabilité chimique dans les creux sulfatés.
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MgO: Il ne doit pas dépasser les 5%, I’augmentation de ce dernier provoque 1’augmentation du
volume (expansion).

TiOz: 1l provient de I’argile.

MnO:: Il fait partie du clinker (1,5%).

P20s: 11 est présent sous forme d’impureté (0,2 a 0,3%), il ralentit le durcissement.

Na2O et K2O: lls représentent un faible pourcentage (0,5%), la formation des alcalis provoque la

diminution de la résistance mécanique et ralentit I’hydratation.

. 2.2 Composition minéralogique

On appelle clinker le produit tel qu’il sort du four apres cuisson des matieres premieres, CeS

principaux minéraux sont:

—

Alite (C3S): L'alite ou le silicate tricalcique, formulé 3CaOSiO2 ou CsS en notation cimentiére, est
le principal constituant anhydre du clinker, qui lui confere ses propriétés hydrauliques.

Belite (C,S): La belite ou le silicate bicalcique, formulé 2CaOSiO; ou C»S en notation cimentiere,
est le constituant qui permet au ciment d’atteindre des résistances ¢levées a moyen et a long terme.
Aluminate (C3A): C’est la phase qui réagit en premier lors de ’hydratation en dégageant une
grande quantité de chaleur (réaction exothermique), elle contribue essentiellement a la prise de la
pate du ciment. Elle est facilement attaquable par les sulfates.

Ferrite (C4AF): Forme la solution solide C,A et CaF, elle reagit moins que CsS, son role est mineur

dans les réactions de durcissement.

En plus de ces quatre phases le clinker peut contenir également:
La chaux libre (CaOy): dont le pourcentage ne peut pas dépasser 2% (risque d’expansion).

Périclase (MgO): dont le pourcentage ne peut pas dépasser 5% (risque d’expansion).

.3 Caractéristiques du ciment

. 3.1 Caractéristiques physico-chimiques

Une fois la poudre de ciment mélangé a ’eau, les réactions d’hydratation se développent, il se

produit alors une cristallisation qui aboutit a un nouveau systéme de constituants hydratés avec

formation de cristaux en aiguilles plus ou moins enchevétrées produisant la prise. Les réactions

chimiques d’hydratation s’accompagnent d’un dégagement de chaleur plus ou moins important selon

le ciment et la rapidité de prise.

17


http://fr.wikipedia.org/wiki/Notation_cimenti%C3%A8re
http://fr.wikipedia.org/wiki/Anhydre
http://fr.wikipedia.org/wiki/Clinker

CHAPITRE | GENERALITES SUR LES MORTIERS

¢ Indice d’hydraulicité

L’indice d’hydraulicité ou indice de Vicat est le rapport de la fraction acide du ciment a la fraction
basique.

Fraction acide __ SiO; + Al03
Fraction basique Ca0+MgO

Eqg. 1

e Prise

On entend par la prise du ciment le phénoméne d’épaississement du systéme: Ciment-Eau succédant
au gachage (augmentation brusque de la viscosité du mélange). La prise correspond chimiquement a
une hydratation des principaux constituants et a la formation des composés hydratés assurant la

cohésion de la matiére.

e Durcissement
Le durcissement est I’ensemble des phénoménes physico-chimiques transformant apres la prise, le
systéeme Ciment-Eau en une masse solide résistant aux efforts mécaniques. 1l y a enchevétrement des

cristaux, ce qui donne a la pate une adhésion et une dureté, c’est le durcissement.

e Fausse prise

Dans la composition des ciments la présence du gypse (CaS042H:0) est indispensable. Si le clinker
est trop chaud ou s’échauffe trop au cours du broyage, il se forme alors un peu de platre
(CaS040,5H,0) dont la prise trés rapide donne I’impression d’un début de prise, c’est la fausse prise.

Dans ce cas il ne faut surtout pas ajouter d’eau mais augmenter la durée de malaxage.

e Chaleur d’hydratation
La dissolution des différents constituants est exothermique et, selon leur pourcentage relatif, le
dégagement de chaleur est donc plus au moins important. Suivant le type de ciment, cette chaleur est

comprise a 12h, approximativement, entre 65j/g pour certains CEM 1.

e Finesse de mouture

La finesse de mouture, également appelée finesse de Blaine, exprimée en m?/kg, représente la
surface spécifique ou surface développée d’une masse de 1kg de ciment. Elle est d’une fagon générale,
comprise entre 300 et 350 (la finesse s’exprimait auparavant en cm?/g et il existe de nombreux
utilisateurs continuent a I’exprimer ainsi (il ressort qu’une finesse de 300 m?/kg correspond a 3000
cm?/g). Plus la finesse est grande, plus les résistances sont précoces et élevées, mais par contre, plus

es risques de retrait qui accroissent par conséquent la fissuration ainsi que d’éventement du ciment.
1 d trait t tla fi t d’ t td t
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¢ Retrait
C’est la diminution du volume apparent de la matiere. On le mesure sur des éprouvettes
prismatiques de mortier de 4x4x16cm, conservées dans l’air a une température de 20°C et une

hygrométrie de 50%. La norme impose les valeurs limites a 28 jours de:

= 800 pum/m pour les CEM | et CEM 11 de la classe 32.5.

= 1000 um/m pour des types de ciment identiques mais de classes 32.5 R-42.5 et 42.5 R.
e Expansion

Les causes possibles de ’expansion proviennent de I’hydratation des oxydes de calcium ou de
magnésium que peuvent contenir certains ciments sous forme de chaux ou de magnésie libre. Les
ciments doivent étre stables, car les risques d’expansion dans le temps peuvent provoquer des

désordres importants par dislocation des magonneries.

e Gonflement
Bien que non normalisé, il est utile de rappeler qu’alors qu’il se rétracte dans I’air, le ciment
augmente de volume lorsqu’il est immergé dans I’eau, sa variation dimensionnelle étant environ

1/10°™ de celle constatée dans 1’air.
I. 3. 2 Caractéristiques chimiques
Les exigences les plus importantes a respecter sont réesumées dans Tableau 1.1

Tableau I.1: Exigences chimiques définies en termes de valeurs caractéristiques des ciments

courants
Propriétés Type de ciment Classe de résistance Valeur(cr;o?xmale
CPA-CEM |
Perte au feu CHF-CEM 11 Toutes les classes <5
CLK-CEM IlI
MgO CPA-CEM I Toutes les classes <5
CPA-CEM |
Résidu insoluble CHF-CEM 11 Toutes les classes <5
CLK-CEM IlI
CPA-CEM | 325
Et 325R <35
CPJ-CEM II (*) 42.5
SOs CPZ-CEM IV 425
Et 52.5 <4
CLC-CEMV 525R =
CHF-CEM l11 Toutes les classes
Chlorures Tous les types de 525R <0.05
ciment (**) Toutes les autres classes <0.10

(*) Valable pour les CPJ-CEM II/A et B a I’exception des ciments ne contenant que des schistes
calcinés comme constituant, autre que le clinker, pour lesquels la limite est de 4.5 % pour toutes les

classes de résistance.
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(**) Les CHF-CEM I1/A et B et les CLK-CEM 111/C peuvent contenir plus de 0.10% de chlorures
mais dans ce cas la teneur doit étre déclarée.

I.4 Les mortiers

Les mortiers sont couramment utilisés dans de différents types de travaux, ces derniers se déclinent
en divers produits comme décrit dans Fig. 1.1, qu’ils soient de ciment, de chaux ou de résine, tous ne

s’utilisent pas de la méme fagon.

Le mortier est I'un des matériaux de construction que I’on utilise pour solidariser les ¢léments entre
eux, assurer la stabilité de I’ouvrage, combler les interstices entre les blocs de construction. En général
le mortier est le résultat d'un mélange de sable, d'un liant (ciment ou chaux) et d'eau dans des
proportions données, différent selon les réalisations et d’adjuvant. Dans ce chapitre, nous présenterons

les différents types ainsi que les caracteristiques principales telles que l'ouvrabilité, la prise, le retrait,

...etc.
e BETON s @ > 8mm
l/_____;" -\H"\\I _d__,_,- /
( GRANULATS COLLE
\m“"‘— — l\h ’/ \
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Figure 1.1: Constituants des mortiers

I. 4.1 Constituants des mortiers

1.4.1.1 Le liant

On utilise généralement des liants hydrauliques qui peuvent étre le ciment, ce dernier est une

matiére pulvérulente a base de silicate et d'aluminate, et de la chaux obtenue par la cuisson. [19]

Généralement, on peut utiliser:

e Les ciments normalisés (gris ou blanc).

e Les ciments spéciaux (alumineux fondu, prompt,).
e Les liants a maconner.

e Les chaux hydrauliques naturelles.

e Les chaux éteintes.
1.4.1.2 Le sable
C’est une matiere minérale siliceuse ou calcaire qui se présente dans le sol sous la forme de grains

ou de poudre, suivant qu'il s'agit de sable grossier ou de sable fin. Les sables proviennent de la
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désagrégation des roches qui constituent I'écorce terrestre; suivant leur composition, ils sont blancs,
jaunes, gris ou rougeétres. On peut encore classer les sables d'apres leur origine et distinguer les sables
de carriére, les sables de mer et les sables de riviere. Le terrain dans lequel le sable grossier domine,
manque d'homogénéité, sa trop grande perméabilité ne lui permet pas de retenir les engrais solubles,
qui sont entraines par les eaux avant d'avoir produit leur effet, amenant, en outre, I'assechement rapide
du sol. Des amendements sont nécessaires pour corriger les défauts des sols sableux; I'apport de marne
argileuse donne de la cohésion aux terrains qui en manquent, mais le fumier de ferme, en augmentant
I'hnumus, est dans tous les cas le meilleur des traitements: il apporte au sable grossier l'agglomérant

dont il a besoin et au sable fin I'allégement et I'aération qui lui font défaut. [20]

L’introduction des sables permet de diminuer le retrait du liant (ossature mortier) en augmentant
les résistances mécaniques, ajoutant de ¢a, sa disponibilité et son aspect esthétiques (couleur). Les
sables de bonne granulométrie doivent contenir des grains fins, moyens et gros. Les grains fins se
disposent dans les intervalles entre les gros grains pour combler les vides. Ils jouent un r6le important:
Ils réduisent les variations volumiques, les chaleurs dégagées et méme le prix. Les dosages se feront
en poids plutdt qu’en volume comme c’est souvent le cas, afin d’éviter les erreurs de dosage, par suite

de I’augmentation de volume de sable humide.

Le diamétre maximum des grains de sable utilises pour les mortiers est:
e EXxtra-fins: jusqu’a 0,08 mm (en tamis), soit I mm (en passoire).

e Fins: jusqu’a 1,6 mm.

e Moyens: jusqu’a 3,15 mm.

e Gros: jusqu’a 5 mm.
1.4.1.3 L’eau de gachage

L'eau joue un réle important, elle sert a hydrater le ciment, elle facilite aussi la mise en ceuvre du
béton ou du mortier, ainsi elle contribue a son ouvrabilité. L’eau doit étre propre et ne pas contenir
d’impuretés nuisibles (matiéres organiques, alcalis). L’eau potable convient toujours au gachage
contrairement a I’eau de mer qui est déconseillée, surtout pour le béton armé. Les caractéristiques des
eaux requises pour la confection des mortiers et des bétons sont précisées dans la norme NA 442. Les

mortiers devraient contenir la quantité d'eau maximale compatible avec une ouvrabilité optimale.
.4.1.4 Les additifs
.4.1.4.1 Lesadjuvants

Les adjuvants sont des produits chimiques que 1’on utilise dans le cas des bétons et mortiers. Ils

modifient les propriétés des bétons et des mortiers auxquels ils sont ajoutés en faible proportion
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(environ de 5% du poids de ciment). Leurs différentes actions sont détaillées dans Tableau 1.2. Les
mortiers peuvent comporter différents types d’adjuvants, les superplastifiants (haut réducteurs d’eau),
les entraineurs d’air, les modificateurs de prise (retardateurs et accélérateurs) et les hydrofuges.
Cependant, leur emploi n'est généralement pas recommandé, pour les raisons suivantes:

¢ On ajoute les adjuvants qui servent a aérer en vue d’améliorer la maniabilité et la durabilité du
mortier. Toutefois, des recherches ont démontré que des contenus d’air dans le mortier en exces de
12% augmentent la probabilité que ’humidité y pénétre en plus de diminuer I’adhérence.

e On utilise quelque fois un antigel ou autre produit semblable pour abaisser le point de congélation
du mortier afin de poser de la brique par temps froid. Toutefois, pour que cette méthode soit efficace,
il faut ajouter une quantité considérable et cela diminue considérablement 1’adhérence, en plus de
contribuer a I’efflorescence et a I’effritement des surfaces du briquetage.

e Les accelérateurs comme le chlorure de calcium servent a accélérer 1’hydratation du mortier par
temps froid en vue d’éviter de chauffer les matériaux du mortier. Toutefois, le chlorure de calcium
chlorite tend a corroder I’armature dans le mortier. Les accélérateurs, méme ceux qui ne contiennent
pas de chlorure de calcium, ont tendance a causer de I’efflorescence.

e Une bonne composition du mélange, l'utilisation de matéeriaux de qualité et une bonne technique
permettent habituellement d'obtenir une macgonnerie solide. Par contre, une mauvaise composition,
I'utilisation de matériaux de qualité inferieure et une technique défectueuse ne peuvent pas étre
corrigées par I'emploi d'adjuvants. Selon I’effet recherché, on peut distinguer trois grandes familles
d’adjuvants. [21]

Tableau 1.2: Différentes actions des adjuvants

Action Role Domaine d’emploi
Il diminue le temps ou prise ou Bétonnage pour temps froid, décoffrage
. durcissement du ciment. rapide, travaux sous ’eau.
La prise

Bétonnage par temps chaud, avec

Il augments le temps de prise. coffrage glissant.

A teneur en eau égale, il augmente Travaux Génie civil, bétonnage avec
I’ouvrabilité du béton et mortier. coffrage glissant.
y e, A méme maniabilité, il augmente les Travaux Génie civil, bétonnage avec
L’ouvrabilité L .
résistances. coffrage glissant.
Il provoque un fort croissement de Fondation, dalles, raideurs, béton
maniabilité. pompé.
Il entraine la formation de microbulle . ) ) .
L. air unif ) t Béton exposé au gel, bétons routiers
Les résistances aux d’air uniformement.
agents exterieurs Ils diminuent I’absorption capillaire des Ouvrage hydraulique, mortiers

bétons et mortiers. d’étanchéité.

1.4.1.4.2 Lesajouts

Les cendres volantes, le laitier de haut fourneau granulé broyé, la fumée de silice et les pouzzolanes
naturelles, telles que le schiste calciné, 1’argile calcinée ou le métakaolin sont des matériaux qui,
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combinés au ciment portland, contribuent aux propriétés du béton et mortiers durci par action
hydraulique ou pouzzolanique ou les deux a la fois.

e Les cendres volantes

Il existe quartes classes qui sont :
e Classe F: moins de 10% de CaO.
= Grande proportion de Silice et d’Alumine.
=  Structure: verre d’ Aluminosilicate.
= Composition: cristaux de mullite (3AI2032Si05), quartz, hématite, magnétite.
e Classe C: de 15 a 35% de CaO.
= Plus réactif que la classe F.
e Classe F et C: 60 a 85% de verre.
= 10% a 30% phases cristallines.
= 10% carbone non calciné.
= Diametre de 1 a 100pum.
e Le laitier de haut fourneau
e Laitier acide:
= Pourcentage éelevé de la silice fondue de 50 a 60%.
= Alumine.
= 254 30% de chaux.
= Le rapport pondéral SiO,/CaO < 1.10.
e Laitier basique:
= Rapport pondéral: CaO/SiO; > 1.30.
= Composition chimique: 40 a 55% de CaO, 25 a 35% de SiO», 12 a 25% de Al;O:s.
e Les pouzzolanes
e Pouzzolane naturelle:
L’argile calcinée, le schiste calciné et le métakaolin.
e Pouzzolane artificielle:
Matiére essentiellement composée de silice, d’alumine, d’oxyde de fer et de schiste cuit.
Les réactions d'hydratation du ciment et des pouzzolanes donnent:
e (3S+ H,0» C—S—H++ CH (réaction rapide)
e Pouzzolane+ CH*» C—S—H+ C — A— H (réaction lente)
Les réactions qui se déroulent:

e Si0, + Ca(OH), + H,0—» C — S — H (Silicate calcique hydraté)
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e Al,0; + Ca(OH), + H,0» C — A — H (Aluminate calcique hydraté)
e Les calcites
Ce sont des ajouts incolores de couleur blanche, jaune, brune, rouge, et noire. Elles se composent
que de CaCOs, leur densité varie entre 2,6 et 2,8, leur Indice de réfraction varie entre 1,48 et 1,65. Elles
éclatent dans la flamme et libérent CO., le CaO naissant colore la flamme en orange, bouillonne dans
HCI.

e La fumée de silice

Elle est composée essentiellement de silice (SiO2) avec un diamétre qui varie entre 0,1 et 2y, elle
est utilisée dans la confection des Bétons Hautes Performances (BHP) et les bétons coulés sous 1’eau
comme elle peut étre utilisée aussi comme ajout au ciment (10% du poids du ciment).

e Lesfillers

Selon les normes frangaises NF 1979, les fillers sont des produits obtenus par broyage fin ou par

pulvérisation de certaines roches (calcaire, basalte, laitier ou cendre volante) naturelles ou non.

e Legypse

C’est une espeéce minérale qui se compose essentiellement de sulfate de calcium hydraté
(CaS042H20). Le role principal du gypse est de réguler la prise du ciment.

e Lescolorants

On peut donner la couleur au mortier par des granulats ou des pigments minéraux. Ces derniers
devraient avoir la composition d'oxydes minéraux et ne pas représenter plus de 6% du poids du ciment
portland. On doit soigneusement choisir les pigments et ne pas en employer plus qu’il n’en faut pour
obtenir la couleur désirée. L’ajout d’une trop grande quantité de pigment diminuera la résistance et la
durabilité. Le poids maximal de pigment ne devra pas dépasser, en poids, 1% du ciment, sauf dans le

cas de noir de carbone qui ne devrait pas représenter plus de 2%.

I. 4.2 Types des mortiers
Les mortiers se partagent en différents types. [22]
1.4.2.1 Mortiers de ciment

Les mortiers de ciment, trés résistants, font prise et durcissent rapidement. De plus un dosage en
ciment suffisant les rend pratiquement imperméables. Les dosages courants en ciment sont de I’ordre
de 300 & 400kg / m3.

1.4.2.2 Mortiers de chaux

Les mortiers de chaux sont gras et onctueux. lls durcissent plus lentement que les mortiers de

ciment, surtout lorsque la chaux est calcique.
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1.4.2.3 Mortiers batards

Le mélange de ciment et de chaux permet d’obtenir conjointement les qualités de ces deux liants.
Geénéralement, on utilise la chaux et le ciment par parties égales; mais on mettra une quantité plus ou

moins grande de 1’un ou de I’autre suivant I’'usage et la qualité recherchée.
1.4.2.4 Mortiers réfractaires

Ce sont des mortiers fabriqués avec du ciment fondu, qui résiste a des températures élevées. 1l est

utilisé pour la construction des cheminées et barbecues, ...
1.4.2.5 Mortiers rapides

Ce sont des mortiers fabriqués avec du ciment prompt, il est rapide et résistant pour les scellements.
1.4.2.6 Mortiers industriels

Ce sont des mortiers que I’on fabrique a partir de constituants secs, bien sélectionnés, conditionnés
en sacs, contrblés en usine et parfaitement reguliers. Pour utiliser ce type de mortier, il suffit de mettre
la quantité d’eau nécessaire et malaxer pour ensuite les mettre en ceuvre. Les fabricants de mortiers
industriels proposent une gamme complete de produits répondant a tous les besoins:

e Mortiers pour enduits de couleur et d’aspect varié.

e Mortiers d’imperméabilisation.

e Mortier d’isolation thermique.

e Mortier de jointoiement.

e Mortier de ragréage.

e Mortier de scellement, mortier pour chapes.

e Mortier-colle pour carrelages, sur fond de platre ou de ciment, ...

e Mortier de réparation.
I. 4.3 Classification des mortiers
La classification des mortiers est comme suite: [23]

1.4.3.1 Classification générale des mortiers

e Selon leur domaine d’utilisation

Généralement les mortiers varient selon leur domaine d’application, et ce dernier qu’est trés vaste
et leurs domaines permet de citer les catégories suivantes:

= Mortier de pose.

= Mortier de joints.

= Mortier pour les crépis.
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= Mortier pour le sol.
= Mortier pour les stucs.
= Pierres artificielles.
= Support pour les peintures murales.
= Mortier d’injection.
= Mortier pour les mosaiques.
= Mortier de réparation pour pierres.
e Selon la nature du liant
On peut classer les mortiers selon la nature du liant en:

= Mortier de ciment portland
Le ciment portland donne au mortier de maconnerie sa résistance mécanique, en particulier la

résistance initiale, qui est indispensable a une époque ou la vitesse de construction est telle que I'on
exige qu'un mur puisse supporter une charge importante le lendemain méme de sa construction. Les
mortiers de ciment portland manquent de plasticité, ont un faible pouvoir de rétention d'eau et sont
difficiles a travailler. Le dosage du rapport entre le ciment et le sable est en géneral volumétrique de
1/3 et le rapport de I’eau sur ciment est environ 0,35. De plus, un dosage en ciment les rend
pratiquement impermeables.

= Mortier de chaux
C’est le composant traditionnel du mortier, il possede une plasticité et un pouvoir de rétention d'eau

excellent, mais sa résistance mécanique est faible et sa cure est lente. La chaux grasse, obtenue par
extinction de la chaux vive en la laissant vieillir, est le produit de qualité que I'on devrait utiliser, mais
le vieillissement prend beaucoup de temps et le travail de la chaux grasse est tres salissant. C'est
pourquoi il est plus pratique d'utiliser la chaux hydratée séche. La cure des mortiers de chaux s'effectue
lentement par carbonatation sous l'effet du gaz carbonique de I’air; ce processus peut étre fortement
ralenti par un temps froid et humide.

= Mortiers batards
Ce sont les mortiers, dont le liant est le mélange de ciment et de chaux, dans les proportions égales,

suivant leur domaine d’utilisation éventuelle, les compositions de chaux et ciment peuvent étre variées.

= Mortier a base de ciment de macgonnerie

C’est un produit déposé contenant du ciment portland et un filler minéral inerte (calcaire) et des
adjuvants tels que des agents mouillants, des agents hydrofuges et des entraineurs d'air, les adjuvants
donnent la plasticité et le pouvoir de rétention d'eau que confére la chaux aux mortiers de ciment.
Certains ciments de macgonnerie sont des mélanges de ciment portland et de chaux hydratée, avec des

adjuvants.
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1.4.3.2 Classes des mortiers

e Classe 1: Adjuvant modifiant les caractéristiques des mortiers, bétons et coulis a I'état frais.

e Classe 2: Adjuvant modifiant les caractéristiques des mortiers, bétons et coulis pendant la prise et
le durcissement.

e Classe 3: Adjuvant modifiant la teneur en air ou en autre gaz.

e Classe 4: Adjuvant modifiant la résistance des mortiers, bétons et coulis.

e Classe 5: Adjuvant améliorant la durabilité des mortiers, bétons et coulis.

e Classe 6: Adjuvant modifiant des propriétés spéciales.

I. 4.4 Préparation des mortiers

Les quantités nécessaires en fonction des dosages et des travaux a faire comme il est montré dans
Tableau 1.3. [24]
Tableau 1.3: Dosages des mortiers

Sable Ciment Eau
Unité (g) | Unite (g) | Unite (ml)
1350 450 225

e Prévoir une surface de gachage plate et assez grande, balayer cette aire de gachage au balai de
chantier, elle doit étre propre et surtout sans débris vegétaux.

e Installer la bétonniére ou le seau de magon a proximité des produits.

e Prévoir un tuyau d’alimentation en eau muni d’un robinet d’arrét.

e D¢époser sur I’aire prévue a cet effet la quantité de sable.

e Verser le ciment (ou la chaux) sur le sable.

e Commencer a mélanger a la pelle le sable et le ciment. Afin d’obtenir un bon mélange, déplacer
le tas deux ou trois fois. Le mélange doit étre de couleur homogene.

e Creuser le tas en cratére et verser 2/3 de ’eau prévue.

e Faire tomber peu a peu les bords du cratére dans 1’eau pour humidifier le mélange.

e Me¢langer le tas afin de répartir ’eau. Pour homogénéiser le mélange, le déplacer deux ou trois
fois comme pour le mélange a sec.

e Couper le dessus du tas de mortier avec la pelle. S’il ne se forme pas de boudins, ajouter un peu
d’eau et mélanger a nouveau.

e Le mortier est correctement humidifié lorsqu’on passe le plat de la pelle dessus, il se lisse et

I’eau remonte en surface.

I. 4.5 Caractéristiques des mortiers
Les caractéristiques principales des mortiers sont: [21]
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1.4.5.1 Ouvrabilité

L'ouvrabilité d'un mortier se mesure a l'aide de divers appareils. Les plus connus sont:

e Table a secousses

Comme il est montré dans Fig. 1.2. Apres le démoulage du mortier, ce dernier recoit 15 chocs en
15 secondes. On mesure le diamétre de la galette ainsi obtenue. L'étalement en % est donné par la
formule:

D,—D;
E% =100="—L  Eq.2
i

Avec: D;: diamétre final

Di: diamétre initial

Etalernent=D-L L L
: T =T, = Diametre final
// o ",
| / i l_ N D; — Diamétre initial
ll."' e ot /
| r‘r el Il
_l____l_-__'x.-g _:____|.
| ”j\t" ! AL 'I
| B
""‘\. . ! /
X/
\“x,__ JHH/

Figure 1.2: Table a secousses
e Maniabilimétre du LCPC

Il est constitué d'un moule parallélépipédique comportant une paroi mobile et un vibrateur. Le
principe de I'essai montré dans Fig. 1.3 consiste, apres avoir enleve la paroi mobile, a mesurer le temps

mis par le mortier sous vibrations pour atteindre un repere gravé sur la face intérieure du moule.

Vibrateur Tige de =, i
—- y & - iy
Repire grawé plq/!.ngc ;@_l -JU-FFIIZIH.:- -
Cloison’” f + — cacrbchous —
“lois
atngstie 4 Olcm
[ K o)
__ N

Mise en place du mortier par Sumultanémment: relevage de la Arréte du chronometre quand e

piquage clewon, mise en route du wbratewr morter atteint le repere
et du chronometre

Figure 1.3: Principe de fonctionnement du maniabilimétre
e Lecone

Dans le cas d'un mortier fluide, on peut mesurer le temps d'écoulement d'une certaine quantité de
mortier au travers d'un ajustage calibré situé a la partie inférieure d'un cone. Le cbne peut aussi étre

muni d'un vibrateur.

28



CHAPITRE | GENERALITES SUR LES MORTIERS

1.4.5.2 Prise

Le temps de prise se mesure habituellement sur une pate pure de ciment de consistance normale (24
a 30% d'eau) et conformément a la norme concernée (a l'aide de l'appareil de Vicat). Il est possible
d'obtenir (hors norme) le temps de prise d'un mortier avec le méme appareillage mais en plagant une
surcharge de 700 grammes sur le plateau supérieur. Le poids de l'aiguille pénétrant dans le mortier est
de 1000 grammes. Le début de prise est I'instant ou l'aiguille s'arréte a 2,5 mm du fond (taille des plus

gros grains de sable) et la fin de prise est lI'instant ou l'aiguille s‘arréte a 2,5 mm du niveau supérieur.
.4.5.3 Résistance mécanique

Les essais sont souvent effectués sur les éprouvettes prismatiques de 4x4x16 cm conservés dans
l'eau a 20°C. Les éprouvettes sont rompues en traction par flexion puis en compression. Les
résistances, aussi bien en traction par flexion qu'en compression, progressent a peu prés comme

logarithme du temps (entre 1 et 28 jours).

Les résistances des mortiers dépendent de tres nombreux facteurs:
e Nature et dosage en ciment.

e Rapport E/C.

e Granulométrie et nature du sable.

e Energie de malaxage et mise en ceuvre.

e Protection des premiers jours.

.4.5.4 Retrait et gonflement

e Le Retrait

Le retrait se mesure sur des prismes 4x4x16 cm en mortier 1/3, munis de plots a leurs extrémités et
conservés, apres démoulage, dans une enceinte a 20°C et a 50% d'humidité relative. Ce retrait
progresse a peu pres comme le logarithme entre 1 et 28 jours. Le mortier prend son retrait plus
rapidement que la pate pure. Le rapport du retrait de la pate pure sur le retrait du mortier croit avec le
temps. Il est de l'ordre de 1,5 a 2,5 les premiers jours, puis augmente pour atteindre 2,5a 3,5 enun an.
En moyenne, le retrait sur mortier est 2 a 3 fois plus faible que celui de la pate pure (avec le méme

ciment).

e Le gonflement

Le gonflement des mortiers (qui se produisent lorsqu'ils sont conservés dans l'eau) se mesure sur
les mémes éprouvettes de 4x4x16 cm conservées dans l'eau a 20°C. lls sont en général assez faibles
(cas de ciment stable ayant une expansion aux aiguilles de le Chatelier inférieure sur pate pure a

10mm).
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1.4.5.5 Masse volumique apparente

C’est la masse d’un corps par unité de volume apparent en état naturel (y compris les vides et les

capillaires). Elle est exprimée en (g/cm3, kg/m? ou t/m3).
1.4.5.6 Masse volumique absolue

C'est la masse d’un corps par unité de volume absolu de mati¢re pleine (volume de matiere seule

sans tenir compte les vides et les pores). Elle est exprimée en (g/cm?, kg/m? ou t/m3).

.4.5.7 Porosité et compacité

e La porosité
La porosité est le rapport du volume de vide sur le volume total comme il est montré dans Fig.
1.4,

__ volume de vide Eq 3
p= volume total g

Figure 1.4: Volume quelconque

e Lacompacité

La compaciteé est le rapport du volume des pleins sur le volume total comme il est montré dans
Fig. 1.5.

e [ OTOEIEE

................

Figure 1.5: Volume unitaire
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CHAPITRE I

Ce chapitre donnera un apercu genéral sur les ajouts cimentaires utilisés tels que le Laitier de Haut
Fourneau d’El-Hadjar et la Nano-Silice. Il va décrire en premier lieu le LHF d’El-Hadjar en attaquant
briévement les différents modes industriels d’élaboration (Laitier granulé et Laitier cristallis€), les
proprietés physiques, les propriétés chimiques et la réactivité hydraulique. Dans un second lieu, il va
définir la NS en indiquant également son réle majeur dans les nano-matériaux et la nano-technologie
en général sans oublier son application dans de différents secteurs. Ce chapitre sera cldturé en se

projetant sur ’effet pouzzolanique de ces ajouts cimentaires sur la microstructure des matériaux.
II. 1 Laitier de Haut Fourneau d’El-Hadjar

Le complexe sidérurgique d’El-Hadjar genére des déchets industriels appelés les Laitiers de Hauts
Fourneaux. Selon le mode de refroidissement on peut obtenir deux types de laitier: granulé et
cristallisé. Une tonne de fonte produite génere a El-Hadjar en moyenne 380 kg de laitier [25]. Ce
chiffre dépend en effet du minerai de fer et du procéde. La capacité de production de laitier granule et
cristallisé par les hauts fourneaux d’El-Hadjar est de I’ordre de 600 000 tonnes par an [25] dont en
moyenne 430 000 tonnes de laitier granulé et 170 000 tonnes de laitier cristallisé [26].

La granulation du laitier a sa sortie du haut fourneau n’est pas une opération automatique mais elle
est programmeée en fonction de la demande en laitier granulé. Cette restriction est due au manque d’eau,

I’ Algérie ayant vécu une grande sécheresse durant les dix dernieéres années.

Le Tableau 11.1 résume les statistiques de production du laitier granulé et cristallisé par les hauts
fourneaux d'EI-Hadjar [25 et 27].

Tableau I1.1: Production du Laitier de Haut Fourneau d’El-Hadjar
Désignation Production *10°
1987 1988 1989 1995 2002
tan] % |tlan| % |tlan| % |tlan| % |[tlan| %
Laitier granulé | 167 | 58 | 484 | 70 | 347 | 63 | 129 | 34 | 467 | 83
Laitier cristallisé | 124 | 42 | 196 | 29 | 206 | 37 | 250 | 66 | 99 | 17
Total 2911100 | 680 | 100 | 553 | 100 | 379 | 100 | 566 | 100

La production du laitier granulé au sein du complexe sidérurgique d'El-Hadjar a connu trois

périodes:
e La premiere période de production dans les années 1970: la production de laitier granulé et
cristallisé était mise en décharge ce qui a conduit a la formation de deux terrils, aujourd'hui

inexploités a cause de leur solidification.
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o Ladeuxiéme période remonte aux années 1980: des tentatives a I'échelle industrielle ont été menées
pour I'emploi du laitier dans la construction des assises de chaussées et en cimenterie, mais en faible
quantité ne permettant pas d'absorber totalement la production des hauts fourneaux.

e La troisiéme période (actuelle): si I'emploi du laitier pour la construction des assises de chaussée
s'est sensiblement réduit pour des raisons de récession économique, son emploi en cimenterie est

toujours constant, de I'ordre de 20% comme ajout au clinker Tableau 11.2.

Les premiéres utilisations du laitier granulé de haut fourneau d’El-Hadjar dans le domaine du génie

civil concernent deux axes:

e Fabrication de ciment composé (CEM II)

L'intégration du laitier granulé de hauts fourneaux d'El-Hadjar dans la fabrication des ciments a été
faite pour la premiere fois en 1982 par la cimenterie de Hadjr-Soud aprés des essais satisfaisant en
laboratoire, validés plus tard par une autre étude [28], suivis d'essais a I'échelle industrielle. Cependant
le dosage adopté qui était de 15% ne permettait pas d'absorber tout le laitier granulé de fraiche

production et encore moins les stocks de laitier.

L'intégration du laitier granulé dans les ciments a posé un probléme aux cimentiers car sa teneur en
eau est tres élevée, en moyenne 14%, ce qui necessitait son séchage. La cimenterie de Hadjr-Soud s'est
doté d'un sécheur spécialement pour sécher le laitier granulé. Le dosage en laitier granulé dans le CEM

Il fluctue entre 15 et 25% en fonction de la qualité du clinker produit.

Le Tableau 11.2 illustre les dosages de laitier granulé utilisés par la cimenterie de Hadjr-Soud de
1994 & 2002 [29 et 30].
Tableau I1.2: Consommation du laitier granulé par la cimenterie de Hadjr-Soud
Année 1994 | 1995 | 1996 | 1997 | 2002
Consommation du laitier granulé en % | 19.74 ] 18.28 | 17.08 | 13.55| 20

e Granulats pour bétons:

L'utilisation du laitier granulé ou cristallisé d’El-Hadjar en qualité de granulat dans le béton est
restée au stade expérimental [31 et 32]. Ces deux études ont montré toutefois I’intérét de I’emploi du

laitier en qualité de granulat dans les bétons.

Dans le cadre de cette étude qui traite la valorisation du laitier (cristallisé et granulé) dans les
ciments et bétons, nous avons structuré ce chapitre en trois parties. L’étude du processus d’élaboration
du laitier granulé et cristallisé constitue la premiere partie, la deuxiéme partie est consacrée a la
caractérisation physique, chimique et a I’approche de la réactivité hydraulique du laitier granulé par

différentes méthodes dans I’optique de son utilisation en cimenterie aprés broyage ou son emploi a
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I’état brut dans le béton. La dernicre partie traite la caractérisation physique et chimique du laitier
cristallisé pour une éventuelle utilisation comme granulat dans le béton en substitution au granulat

naturel.
I1. 1. 1 Elaboration du Laiter d’El-Hadjar
1.1.1.1 Les matieres premiéres

Le minerai de fer utilisé provient de deux gisements, Boukhadra et El Ouenza situés dans la willaya
de Tébessa a environ 250 km du complexe sidérurgique d’El-Hadjar.

Le minerai de fer est composé de différents oxydes de fer (FesOs et FeO) dont la plus forte
proportion est sous hématite (Fe203), de roches stériles principalement du quartz (SiO.), de la kaolinite
(Al2033Si02H20) et de carbonates de calcium et de magnésium (CaCO3 et MgCO:s).

Les compositions chimiques du minerai de fer des deux gisements sont données dans le Tableau
11.3. [25]

Tableau 11.3: Composition chimique du minerai de fer

Origine du Oxydes (%)
Minerai de fer | Fe | CaO | SiO; | Pertes au feu
EL OUENZA |46.1| 9.77 | 5.56 13.2
BOUKHADRA | 50.1 | 3.77 | 8.80 9.45
11.1.1. 2 Formation du laitier

Dans le haut fourneau, a une température de 'ordre de 1400 a 1500°C, les constituants non-
métalliques et non-gazeux (la chaux, la silice, ’alumine et la magnésie) se liquéfient et se séparent de
la fonte par différence de densité. Les oxydes du laitier réagissent entre eux pour former des minéraux
tels que la gehlénite, I’akermanite, la merwinite, la melilite et le silicate bicalcique dont la forme (a,
o’ B ouy) [33 et 34] dépend de la vitesse de refroidissement du laitier & sa sortie du haut fourneau.

Les dispositions des hauts fourneaux d’El-Hadjar comportent un trou de coulée, permettant

d’évacuer la fonte (plus dense) d’abord, ensuite le laitier.
11.1.1.3 Traitement du laitier

A sa sortie du haut fourneau Fig. 11.1 par le trou de coulée haut a la température d’environ 1400°C,

le laitier subit un refroidissement qui peut étre lent ou brusque en fonction de son usage ultérieur.
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Figure 11.1: Coulée de Laitier a la sortie du Haut Fourneau

11.1.1.3.1 Refroidissement lent

Le refroidissement lent est un procédé simple qui n’a pas changé depuis 1’apparition de I’industrie
sidérurgique. Le laitier a I’état liquide séparé de la fonte coule dans une rigole vers un camion a benne
qui le transporte vers la fosse ou il sera déversé et ou il se refroidit naturellement et se solidifie en
cristallisant d’ou son nom de laitier cristallisé.

Le matériau ainsi obtenu peut étre utilisé en I’état comme remblai, soit sous forme de granulat avec
une gamme de classes granulaires (de 0 a 20 mm) élaborées par concassage et criblage. La porosité
des granulats de laitier concassé est plus ou moins hétérogéne selon les conditions de refroidissement
et en particulier la situation des granulats dans la fosse. Au début de la cristallisation, les bulles formées
par réaction entre le soufre et 'oxygéne (S et O2) peuvent monter a la surface, et il y a diminution de
la porosité des couches inférieures, mais quand la cristallisation est avancée, les bulles ne peuvent plus

se dégager d’ou la formation de pores [33].

e Observation au microscope électronique a balayage de la structure du laitier:

Les observations au microscope électronique a balayage du laitier cristallisé des hauts fourneaux
d’El-Hadjar ont permis de voir sur un méme échantillon deux formes de structure, compacte Fig. 11.2

et poreuse Fig. 11.3.
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Figure 11.3: Laitier cristallisé poreux

I1.1.1. 3.2 Refroidissement brutal

Le procédé consiste a refroidir rapidement le laitier liquide par un jet d’eau sous pression au moment
de son déversement de la rigole de plancher de coulée vers le bassin d’eau. Le jet d’eau est
perpendiculaire a la trajectoire de la coulée de laitier ce qui permet de le fragmenter en grains Fig. 11.4.

Il est appelé alors laitier granulé et le procédé: « Procedé de granulation ».

Figure 11.4: Granulation et trempe du Laitier a sa sortie du Haut Fourneau d’El-Hadjar

L’eau utilisée pour la trempe du laitier a sa sortie du haut fourneau a la température de 1400 °C est
une eau douce non-traitée pompée du barrage de la CHAFIA situé a 15 km d’El-Hadjar. Le laitier
nécessite beaucoup d’eau pour son refroidissement brutal et son passage de 1’état liquide a 1’état solide.
Le calcul du bilan thermique, qui tient compte de la variation de ’enthalpie, quand le laitier passe de
1400 °C a moins de 100°C, montre qu’il faut prés de 600 1 d’eau par tonne de laitier [25]. Dans la
pratique pour éviter une réaction explosive due a la décomposition instantanée de la molécule d’eau
en ses constituants (’oxygene et I’hydrogeéne) provoquée par la présence de la fonte entrainée
accidentellement par le laitier, la quantité d’eau est au moins décuplée [25 et 33]. En conséquence bien
qu’une partie de I’eau contenue dans le laitier granulé s’évapore, sa teneur en eau reste quand méme
élevée en moyenne 14% [25]. Les sidérurgistes recommandent une mise en stock prolongée
(emmagasinage) sans préciser la durée pour réduire ’humidité du laitier granulé. Cette technique, si

elle est économique, pose de nombreux aléas:
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e Si le stockage se fait a I’air libre, le séchage peut étre perturbé par les pluies ou les condensats di

aux baisses de température la nuit.

e Comme le laitier est stocké sous forme de tas, le séchage sera hétérogene, la teneur en eau du laitier
granulé est différente d’un point & un autre.

e Sila durée de stockage est longue, le laitier granulé risque de se solidifier.

Le séchage artificiel a une température de I’ordre de 100°C reste le moyen le plus efficace et le plus
rapide pour réduire la teneur en eau dans le laitier. Il faut aussi souligner que si le laitier granulé
nécessite un séchage, ce qui laisse supposer qu’il sera utilis¢ en ajout au clinker, les cimentiers ont la
possibilité, afin de réduire le co(t de séchage, de récupérer les gaz chauds du four rotatif a clinker et
de les injecter dans le sécheur a laitier.

II. 2 Caractérisation du laitier granulé
Il. 2. 1 Propriétés physiques
1.2.1.1 Masses volumiques

Le laitier granulé d'EI-Hadjar se présente sous forme de grains spheriques, de couleur jaune claire,

de structure poreuse et de masse volumique apparente (papp) de 1000 kg/m® et de masse volumique
réelle (pavs) de 2800 kg/mP.

11.2.1.2 Granulométrie

Le laitier granulé d'EI-Hadjar est un sable gros de classe granulométrique 0-5 mm et de module de

finesse voisin de 3. Sa courbe granulométrique est présentée dans la Fig. 11.5.
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Figure 11.5: Courbe granulométrique du Laitier granulé de Haut Fourneau d'El-Hadjar
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1. 2. 2 Etude de la réactivité hydraulique
11.2.2.1 Composition chimique

La composition chimique résultant du contréle et du suivi de fabrication effectué par I'entreprise
est donnée dans le Tableau 11.4. La derniére ligne du tableau correspond a la composition chimique
moyenne d'un laitier francais donnée par DEMOULIAN. [35]

Le laitier granulé d’El-Hadjar se caractérise par une teneur en silice élevée et une teneur en alumine
plut6t faible par rapport a la composition chimique moyenne des laitiers. [36]
Tableau 11.4: Composition chimique du laitier granulé de hauts fourneaux d'El-Hadjar

Année Composition chimique (%)
CaO | MgO | AlLbOs | FeEO | MnO | KO | TiO2 | SIO2 S | Total
1987 39.2 | 395 ] 950 | 875 | 0.80 - - - 1.10 | 98.85
1995 39.3 | 39.4 | 6.00 | 820 | 0.70 | 2.35 - - 0.07 | 96.02
2000 40.1 | 40.2 | 468 | 6.00 | 20 | 2.64 | 1.07 | 1.16 | 0.15 98
DEMOULIAN | 335 | 422 | 599 | 133 | 1.24 | 0.64 | 0.70 | 0.55 | 0.94 | 99.06

1.2.2.1.1 Analyse aux rayons X et détermination du taux de vitrification

Le laitier granulé se caractérise par une structure vitreuse. En effet, le gradient thermique est
suffisamment important, la température du laitier passant de 1400°C a moins de 100°C, pour qu’il y
ait trempe des particules solides que forme le laitier liquide mis brutalement au contact de 1’cau. Elles
acquiérent aussi une structure vitrifiée qui correspond a la température ambiante, c’est-a-dire que leur
évolution normale vers une structure organisée est stoppée. Le laitier granulé conserve ainsi une
énergie latente qui constitue en partie son potentiel de réactivité hydraulique. A cet effet, nous allons

quantifier la phase vitreuse du laitier par DRX.

L'analyse par diffraction des rayons X a ete réalisée a l'aide d'un diffractométre SIEMENS D 5000,
utilisant une anticathode de cobalt (Ka Co, A = 1.789 A), sur une plage de 10 a 70° avec un pas
d'avancement de 0.02° et un temps de comptage de 12s. La Fig. 11.6 présente le diffractogramme du
laitier typique d'un matériau essentiellement vitreux. En effet, les laitiers vitreux présentent en
diffraction des rayons X un ou plusieurs halos larges et diffus: ces halos sont I'image du désordre local
qui existait dans le liquide et qui a été figé pendant la trempe. Outre la fraction vitreuse, le laitier
présente de faibles quantités de minéraux cristallisés, probablement sous la forme de calcite (CaCOs,
d=3.035 A), de fer métallique (Fe, d =2.021 A) et de traces de gehlénite et/ou akermanite.
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Figure 11.6: Diffractogramme aux rayons X du Laitier granulé d'EI-Hadjar

Il est généralement reconnu que la réactivité du laitier granulé dépend non seulement de sa structure
mais aussi de la teneur en phase vitreuse [35]. Pour étre utilisé en cimenterie, le laitier granulé de haut
fourneau doit contenir au moins 2/3 en masse de laitier vitreux selon la norme NF EN 197-1 [37]. A
partir du diagramme de diffraction des rayons X, nous avons cherché a évaluer le pourcentage de phase
vitreuse. La meéthode utilisée consiste a soustraire de 100% la somme des teneurs des phases
cristallisées (CaCOs et Fe), ces derniéres étant déterminées par analyse quantitative en DRX et par

analyse chimique [38 et 39].
11.2.2. 1.2 Module chimique |

D'aprés la norme NF P 18 - 506 [40] concernant l'utilisation de laitier comme addition au béton, la
qualité de laitier est caractérisée par le module chimique | = C*A, produit du pourcentage en CaO par
le pourcentage en Al>Os. Les valeurs trouvées sont comprises entre 241 et 344, ce qui classe ce laitier
dans la catégorie 1 (C*A < 425). Les valeurs normalisées du module chimique I sont données au
Tableau I1.5.

Tableau I1.5: Valeurs normalisées du module chimique | [40]

Catégorie | Valeurs normalisées
1 C*A <425
2 425 < C*A <450
3 C*A > 425

I1.2.2.1.3 Les indices d’activité

Les indices chimiques sont calculés a partir de la composition chimique du laitier et sont supposes
étre reliés a son activité hydraulique. De nombreux indices [33, 35 et 41] ont été proposés par plusieurs
auteurs, mais ils sont souvent contradictoires les uns avec les autres et pas toujours pertinents,
notamment par rapport a l'objectif visé qui est de prédire la réactivité du laitier a partir de sa seule

composition chimique. DEMOULIAN et al. [35] ont passé en revue et testé de nombreux indices en
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cherchant ceux qui donnaient les meilleures corrélations avec les résistances mécaniques. lls ont
constaté que les indices 18, 19, 16, 110 et 11 ont, dans un ordre décroissant, les plus forts coefficients
(r) de corrélation: r varie de 0.91 a 0.85 pour les résistances a 2 jours, de 0.82 a 0.78 pour celles a 7
jours et de 0.84 & 0.76 pour 28 jours. Ce sont ces indices qui ont été retenus pour caractériser le laitier
granulé d’El-Hadjar. Ils sont présentés au Tableau I1.6.

Tableau 11.6: Calcul des indices chimiques

Indices Valeurs calculées | Valeurs optimales
trouvées dans la
littérature
) 2
_ Ca0 + Al,0; + MgO 1.26 1.83 1.3al4
8 Si0,
Iy =20+ Ca0 + Al,0; + 0.5Mg0 + 2Si0, | 11.56 [ 11.57 12<1<20
L Ca0 + 0.56A41,05 + 1.4M g0
6 = Sio, 1.25 1.73 >1.65
L Ca0 + 0.66A41,0; + MgO 16 L4
07 5i0, 4+ 0.3341,04 ' ' )
CaO .
I = — 100 | 125 | Maximum 1.4
Si0,

(1) Selon la composition chimique du LHF d'El Hadjar (cf. Tableau 11.4)
(2) Selon la composition chimique du LHF donnée par DEMOULIAN (cf. Tableau 11.4)

I1.2.2.1.4 L’essai accéléré a la soude

Cette méthode, non-normalisée [42], consiste a préparer des éprouvettes prismatiques 4x4x16 cm
de mortier normal, l'eau étant remplacée par une solution constituée de 200g de soude concentrée
dissoute dans un litre d'eau et la partie liante étant composée de laitier granulé moulu. Le rapport
solution/laitier est égal a 0,5. Les éprouvettes sont démoulées et testées en compression apres 6 et 24
heures de durcissement. Les résistances mecaniques doivent étre comprises respectivement entre 7 et
8 MPa apres 6h de durcissement et 12.5 a 15 MPa apres 24h. Les Tableau 11.7 et Tableau 11.8
présentent les résultats obtenus du test acceléré a la soude pour trois finesses (SSB) de broyage du
laitier granulé: 2800, 3600 et 4600 cm?/g.
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Tableau 11.7: Test a la soude: Résultats des essais de compression sur mortier de laitier active
N° | Surfaces Spécifiques Blaine (cm?/g)
2800 3600 4600

6 |24 ] 6 [ 24] 6 | 24
Résistance a la compression 6. (MPa)
1.03]3.75]3.06 | 3.12 ] 3.13 | 4.50
125|337 | 25 | 312 3.13 | 2.87
12513372441 3.75] 3.25| 3.88
1.03 ] 3.37 ] 2.38 | 4.00 | 3.06 | 4.62
1.1513.15|2.00 | 3.88 | 3.25 | 4.62
1.15] 3.15 - 4.00 - 4.88

ool |lwIN|F-

Tableau 11.8: Test a la soude: rapport K entre la résistance moyenne des mortiers de laitier et les
valeurs limites minimales exigées. Influence de la finesse de mouture du laitier

Finesse | 2800 cm?/g | 3600 cm?/g | 4600 cm?/g
Age 6 | 24| 6 | 24 | 6 | 24
K=o06m/c1| 0.15]0.24 1 0.33] 0.26 | 0.30 | 0.42

om: Résistance moyenne a un age donne. (Tableau 11.7)

o1 Résistance limite a un 4ge donné (a 6h: 8 MPa et a 24h: 15 MPa).

11.2.2.1.5 Indice d’efficacité hydraulique h

Le pouvoir hydraulique est estimé conventionnellement a laide d'un lindice defficacité
hydraulique h (norme francaise NF P 18 — 506 [40]. Cet indice est defini par le rapport, a un 4ge donné,
de la résistance a la compression d'un mortier dont la partie liante est composée en masse de 50% de
laitier et de 50% de ciment portland témoin a celle obtenue au méme age sur mortier témoin a partir
du méme ciment. Le ciment témoin a une teneur en C3A comprise entre 6 et 10% et une teneur
maximale en SOz de 3%.

Le ciment utilisé est un CEMI conforme a la norme algérienne NA 442 [43] fabriqué par la
cimenterie de Hadjr-Essoud sans aucune addition, de masse volumique apparente papp = 1108 kg/m? et
de masse volumique absolue pans = 3150 kg/m®. D'aprés la norme algérienne [43] la résistance
minimale garantie a 28 jours est de 35 MPa. Le Tableau 11.9 donne la composition chimique du clinker
[30] et le Tableau 11.10 sa composition minéralogique calculée d'apres les formules de BOGUE
corrigées. [44]

Tableau 11.9: Composition chimique du clinker

Oxyde CaO | Al,O3 | Fe203 | SiO2 MgO | K20 | Na.O Cl | SiOains | PAF | SO3
(Libre)

Teneur (%) | 65.7 | 5.20 | 2.70 | 21.7 | 0.70 | 0.44 ]| 0.70 [0.0| 0.3 03 ] 06
(0.1)
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Tableau 11.10: Composition minéralogique estimée du clinker

Les minéraux Désignation | Formule chimique | Teneur (%)
1| Le silicate tricalcique CsS 3Ca0sSio: 58.2
2 | Le silicate bicalcique C2S 2Ca0sSio; 18.5
3 | L'aluminate tricalcique CsA 3CaO0Al;03 9.3
4 | Le ferro-aluminate- tétra calcique C.AF 4Ca0Al;0O3Fe;03 8.2
Total 94.2

Le sable utilisé dans cette étude et qui a servi a la confection des éprouvettes en mortier est un sable
siliceux de riviere, de granulométrie fine 0-1.25 mm, de module de finesse Mr = 2.04, de masse

volumique apparente papp = 1450 kg/m® et de masse volumique absolue pass = 2700 kg/m?

En fonction de la valeur numérique de h, on classe le laitier en trois catégories (h: a hs) de réactivité
croissante Tableau 11.11.

Le Tableau I1.12 donne I’indice d’efficacité hydraulique h du laitier d’El-Hadjar pour quatre SSB
(2500, 3000, 3500 et 4000 cm?/g).

Tableau 11.11: Classification des indices d'efficacité hydraulique des laitiers

Indice 7 jours 28 jours
hy - > 0,60
h > (0,60 > 0,75
hs > 0,70 > 0,85

Tableau 11.12: Indice d'efficacité hydraulique h du laitier d’El-Hadjar

Résistance a la compression (MPa)
7 jours 28 jours
Finesse du laitier cm?/g
Ycemimm = CEMI + 50% de 2500 | 3000 | 3500 | 4000 | 2500 | 3000 | 3500 | 4000
laitier) (MPa)
Xcemi (MPa) 15.0 | 18.0 ] 20.5 | 21.5] 31.5 | 36.0 | 39.0 | 44.5
h = ocemin / 6cemi 042105110581 0.68] 070 0.75] 0.81 | 0.92

11.2.2.2 Discussion

Le degré de vitrification du laitier d'EIl-Hadjar est satisfaisant, ainsi que sa composition chimique
qui s'inscrit dans les limites préconisées par la norme [40]. Cependant les teneurs en CaO et SiO2 sont
proches alors que la plupart des laitiers, la teneur en CaO est généralement supérieure a celle de SiO;
de l'ordre de 5 a 10%. On peut noter aussi que la composition chimique du laitier a peu varié entre
1987 et 2000; il est vrai que dans cette période il y a eu peu de modification de procédé d'une part, de

l'origine du minerai d'autre part.

L'approche de l'activité hydraulique du laitier granulé d'El-Hadjar par les indices est délicate. Nous
avons tenté d'utiliser les indices susceptibles de donner les meilleures corrélations avec les résistances
mécaniques [36]. La composition chimique donnée au Tableau 11.4 (année 2000) conduit au calcul

des indices Tableau 11.6 qui classent 2 fois sur 4 le laitier d'EI-Hadjar comme étant de trés faible
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hydraulicité. Il faut pondérer toutefois ce reésultat car le méme calcul & partir de la composition
moyenne donnée par DEMOULIAN [35] conduit a des valeurs a peine meilleures. Peut-étre faut-il se
poser la question de la pertinence de ces indices ou plus sirement des valeurs limites trouvées dans la
littérature. En effet, SMOLCZYK [34] affirme que ces modules n’ont pas de caractére de corrélation
fonctionnelle, d’application générale, entre hydraulicité et composition chimique, et ne sont pas
valables pour classer des laitiers de haut fourneau provenant de différentes origines.

Les essais sur mortier de laitier activé a la soude Tableau 1.7 confirment ce mauvais classement
Tableau 11.8, les valeurs atteintes étant de 2 et 7 fois plus faibles que les minima requis. Tout au plus
peut-on remarquer qu'un accroissement de la finesse de mouture de 62% active la réaction initiale de
180%. La résistance a 6h est presque triplée, mais n'influe que trés peu sur sa capacité totale de réaction
(laugmentation & 24h n'est que de 34%), qui demeure & un niveau tres faible seulement 30%, par
rapport au niveau fixé par I'essai. 1l faut cependant remarquer que la soude ne peut pas étre considérée

comme un activant mais alcalinisant et ne participe pas aux réactions d’hydratation.

Par contre, les résistances mécaniques en compression Tableau 11.12 obtenues sur un ciment
compose de 50% de CEM 1 et de 50% de laitier moulu (équivalent a un CEM I11) sont satisfaisantes
aussi bien & 7 jours qu'a 28 jours, principalement pour le laitier le plus finement broyé a 4150 cm?/g.
Le classement du laitier selon le Tableau I1.11 doit prendre en compte sa finesse et I'age de

durcissement Fig. 11.7.

e A7 jours de durcissement, les laitiers broyés a 2480, 2900 et 3470 cm?/g sont déclassés par rapport
aux indices h; et hs, car les indices sont trop faibles (0.42 et 0.57); le laitier le plus fin a 4150 cm?/g
de finesse est classé en 2°™ catégorie (h = 0.60).

e A 28 jours de durcissement tous les laitiers sont classés: en catégorie 1 pour celui de finesse de 2500
cm?/g, en catégorie 2 pour ceux de finesses 3000 et 3500 cm?/g et en catégorie 3 pour le plus fin, a

4000 cm?/g gréce a son indice h = 0.93.

On constate donc que la finesse de mouture du laitier est un facteur fortement influent sur sa
réactivité et que le laitier d'EIl-Hadjar présente une assez faible réactivité a court terme, mais plus
intéressante a 28 jours, traduisant ainsi une cinétique de réaction plus lente que pour un laitier granulé

standard.
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Figure 11.7: Evolution de I’indice h a 7 et a 28 jours en fonction de la finesse du Laitier granulé [32]

11.2.2. 3 Conclusion

Le laitier granulé d'EI-Hadjar est vitreux a environ 97%, ce qui est un indice de bonne réactivité,
mais pas nécessairement optimal, dans la mesure ou un taux de cristallinité de l'ordre de 5 a 10%
favorise la germination et par suite I'hydratation [35]. Sa composition chimique montre une quantité
de silice (SiO2) un peu forte et une quantité d'alumine (Al2O3) inférieure a la moyenne des laitiers

granules.

Plusieurs indices d'activités ont été calculés a partir de la composition chimique. Deux d'entre eux
I1 et 18, pour lesquels on a trouve dans la littérature des valeurs optimales, donnent des valeurs
satisfaisantes. Deux autres indices 19 et 16, sont hors limites, mais le méme calcul effectué sur un laitier

moyen donne une valeur juste limite pour l'un (19) et hors limite pour l'autre (16).

La détermination normalisée de l'indice d'activité classe ce laitier dans les catégories h; et hs, ce qui
est satisfaisant. 1l est apparu que la cinétique de durcissement est assez lente et que la finesse de
mouture influe grandement sur les résistances mécaniques, particulierement pour les échéances
tardives (28 jours). Pour une plus grande efficacité de ce laitier, dans un ciment de type CEMII ou

CEMIII, un broyage d'au moins 3500 cm?/g avant ajout au clinker est donc recommandé.

Il. 2. 3 Caractérisation du laitier cristallisé¢ d’El-Hadjar
11.2.3.1 Propriétés physiques
1.2.3.1.1 Masse volumique

La masse volumique apparente du laitier cristallisé de haut fourneau d’El-Hadjar varie selon la
porosité du granulat de 1200 a 1450 (kg/mq), la moyenne des résultats obtenus est de 1300 (kg/m?). La
masse volumique apparente des laitiers francais varie dans les mémes limites que le laitier algérien de
1200 a 1400 (kg/m3).
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La masse volumique absolue du laitier cristallis¢ d’El-Hadjar est assez homogene égale a 2680

(kg/m?3), légérement inférieure a celle des laitiers frangais qui est de I’ordre de 2800 (kg/m®).

La masse volumique réelle des grains varie en fonction de la structure des grains de 2455 a 2585
kg/m?, la moyenne des résultats est de 1’ordre de 2480 kg/m®. Les laitiers cristallisés francais sont plus
denses, la masse volumique apparente du grain variant de 2650 a 2900 kg/m?. La masse volumique
des grains est assez faible en comparaison avec les valeurs données par ALEXANDRE [33] et qui
correspondent aux laitiers frangais, ce qui a une influence directe sur la porosité et la résistance

mecanique du granulat.
11.2.3.1.2 Porosité

La porosité totale du laitier cristallisé est de 13%, calculée a partir de la masse volumique apparente
et absolue du grain. La porosité des laitiers francais varie de 3 a 20%. La porosité est un facteur
important car il influe directement sur la résistance mécanique. Le laitier cristallise a des propriétés

mécaniques similaires a celle du basalte selon certains auteurs [45 et 46].

1. 2. 4 Propriétés chimiques
11.2.4.1.1 Composition chimique

La composition chimique du laitier cristallisé est la méme que celle du laitier granulé présentée
dans Tableau 11.4.

1.2.4.1.2 Composition minéralogique

Le Tableau I1.13 donne les minéraux formés dans ce laitier lorsque ce matériau est refroidi
lentement a l'air libre [40] déduit de I'analyse aux rayons X effectuée sur un laitier cristallise du haut
fourneau d’El-Hadjar présenté dans la Fig. 11.8.

Tableau 11.13: Composition minéralogique du laitier cristallisé d’El-Hadjar [25]

N° Les minéraux Désignation | Formule chimique
1 Gehlénite C3AS 3CaO0Al,032Si0:
2 Akermanite C:MS; 2Ca0OMgO2Si0;
3 Calcite CcC CaCOs3

4 | o’ Silcate bicalcique a' CoS 2Ca0SiO;
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Figure 11.8: Diffractogramme du laitier cristallisé d'EI-Hadjar.

I1. 2. 5 Discussion

La composition minéralogique du laitier cristallisé donnée au Tableau 11.13 est en accord avec les
données bibliographiques, sauf que nous n’avons pas détecté la merwinite. Selon SMOLCZYK [34],
ce minéral se forme dans les laitiers basiques seulement. Par contre, le silicate bicalcique sous la forme
o’ a été détecté par DRX et selon la méme référence, la larnite ne peut étre détectée que dans les laitiers
acides, c’est-a-dire, lorsque le rapport CaO/SiO; est inféricur a 1, cela n’est pas une limite aux laitiers

hydrauliques car si la teneur en CaO est faible, elle est compensée par les teneurs en MgO et Al>Os.

I1. 2. 6 Conclusion

La caractérisation par différentes méthodes du laitier granulé, notamment sa réactivité pour une
utilisation en cimenterie, a permis de mettre en évidence une certaine contradiction entre les résultats
obtenus sur mortiers et les divers indices calculés, qui peuvent d’ailleurs étre eux-mémes,
contradictoires les uns par rapport aux autres. Ces résultats demandent a étre d’une part confirmés et
affinés, par une étude sur mortier de I’influence de la finesse et du taux de laitier sur les résistances
mécaniques et chimiques et d’autre part validés par une étude sur béton. Aucune application dans le
béton n’a été faite en Algérie et assez peu dans le monde. Ceci est dii au fait que le laitier est surtout
produit sous forme de granulé, essentiellement pour I’industrie cimentiére, et que le laitier cristallisé

produit est utilisé exclusivement en technique routiere.

L’utilisation du laitier granulé comme granulat a I’état brut dans le béton peut étre envisagée surtout

comme sable actif.

L’utilisation du laitier cristallis¢ comme granulat dans le béton peut également étre intéressante,
compte tenu de ses propriétés minéralogiques et physiques comparables a celles données par la
bibliographie. [33 et 34]
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Le taux d'intégration actuel du laitier granulé dans le ciment (20% en moyenne) est faible et ne
permet pas d'absorber la production du haut fourneau d'El-Hadjar.

Les ciments au laitier issus de cette premiéere étude seront ensuite caractérisés du point de vue

physique et mécanique.
II. 3 Nano-silice

I1. 3. 1 Introduction

Le ciment est 1'un des composants principaux du béton et son principal produit d’hydratation, c-a-
d que le C-S-H est une nano-structure. La résistance et les qualités mécaniques du béton dépendent

principalement de la structure de la pate pour I’améliorer en ajoutant diverses compositions.

L’ajout de matériaux pouzzolaniques de différentes maniéres telles que les cendres volantes, les
scories de haut fourneau, la fumée de silice, augmentent les propriétés du ciment, car la silice réagit
avec la Portlandite formant du silicate de calcium hydraté (C-S-H) de 2°™ génération et réduit la taille

des pores.

La silice est I'un des plus éléments importants pour I’amélioration de la qualité des microstructures
en béton. Par conséquent, une multitude de recherches étaient effectuées sur ’addition des matériaux
pouzzolaniques aux bétons au cours des derniéres années. L’ajout de la Nano-Silice a la meilleure

performance sur les bétons.

Le traitement de ce matériau est sous la forme de grains sphériques de 0,01 micrométre en raison
de la présence de surabondance de silice amorphe (90%). L’utilisation de ce nouveau matériau a été
connue depuis les années 80 en béton. Outre la Micro-Silice, la Nano-Silice est un autre nouveau

matériau pouzzolanique qui contient un pourcentage élevé de silice.

Dans ce chapitre, nous allons parler sur les nanoparticules de silice et de leur impact sur les

propriétés des mortiers et le comportement rhéologique des pates cimentaires.
I1. 3. 2 Définition de la Nano-Silice

La Nano-silice (NS) est généralement un matériau pouzzolanique trés efficace. Elle est constituée
de particules de nanomeétre de taille (1-50 nm) composées presque entierement de SiO, amorphe
insolubles dans 1’eau. La taille, la distribution granulométrique et la surface spécifique sont des
paramétres qui sont conditionnées par le processus de synthése. Quand c’est mélangé avec les ions de
calcium, de sodium ou de potassium, comme les produits de la réaction d’hydratation du ciment,
produisent des particules de C-S-H (gel), ce qui reste cohérent pour toutes les particules de la matrice

de ciment.
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La Nano-Silice réduit le temps de prise et augmente la résistance (compression et traction par
flexion) du ciment résultant par rapport a d’autres silices qui ont été testés [47]. La Nano-Silice est
obtenue par synthése directe du sol de silice ou par cristallisation de cristaux nano-dimensionnés de

quartz.
I1. 3. 3 Nano-technologie

Le terme « Nano-technologie » est un terme générique qui désigne les procédés de fabrication et/ou
de manipulation de structures a 1’échelle nanométrique, c’est-a-dire de structures dont au moins une
des dimensions se situe entre 1 et 100 nm. L’intérét de travailler a cette échelle est que les éléments
possedent des propriétés completement différentes de celles qu’ils auraient a I’échelle normale ou bien
voient leurs propriétés renforcées. En effet, ils sont tellement petits qu’ils disposent d’une surface de

contact plus grande par rapport a leur volume.

Les nano-matériaux sont donc fabriqués intentionnellement par ’homme pour exploiter les
caractéristiques spécifiques des matériaux a I’échelle nanométrique. Mais il existe aussi des nano-
particules naturelles: ce sont par exemple les poussiéres d’érosion ou les poussiéres issues d’éruption
volcanique. D’autres nano-particules sont produites involontairement lors de phénoménes de

combustion: par exemple, lors de la combustion du bois ou de la combustion des moteurs diesel. [47]
1. 3. 4 Nano-matériaux

Par rapport a la définition de I’Organisation Internationale de Normalisation — 1SO, un nano-
matériau est un matériau comportant toute dimension externe a 1’échelle nanométrique ou une structure
interne ou en surface a 1’échelle nanométrique. Les nano-matériaux peuvent étre des meétaux,
céramiques, carbones, polymeres ou encore des silicates qui présentent la particularité¢ d’avoir des
caractéristiques différentes par rapport aux mémes matériaux a I'échelle macro. Il y a deux catégories

de nano-matériaux: les nano-objets et les matériaux nano-structurés.
11.3.4.1 Les nano-objets

Définis selon la norme XP ISO/TS 80004-1:2010 comme étant des matériaux dont au moins 1, 2
ou 3 dimensions externes sont a I’échelle nanométrique (comprise entre 1 et 100 nm). Par exemple:

nano-particules, nano-tubes, nano-plaques, nano-feuillets, nano-fibres, ... etc.
11.3.4.2 Les nano-structures

Matériaux possédant une structure interne ou une surface a 1’échelle nanométrique. Par exemple:
agrégats et agglomérats de nano-objets, matériaux nano-poreux ou nano-composites (nano-objets

incorporés dans une matrice ou sur une surface). [47]

47



CHAPITRE 11 LES AJOUTS CIMENTAIRES UTILISES

I1. 3. 5 Nano-produits et applications par secteur

e Automobile

e Peintures et revétements destinés aux automobiles et aux avions, pieces détachées automobiles,
additifs de carburant, batteries, pneus durables et recyclables.

e Systemes électroniques supportant les radiations.

e Systemes de nano capteurs intégrés.

e Capteurs optiques.

e Biomédical, pharmaceutique

e Nanomatériaux pour I’administration de médicaments, ouverture a distance de microcapsules
par rayon laser.

e Revétement de textiles hospitaliers, masques, blouses de chirurgie, cathéters, pansements pour
les plaies, imagerie moléculaire, additifs dans les matériaux dentaires polymérisables, additifs
dans le ciment osseux, charge de résine en dioxyde de silicone, revétement d’implants pour
protheses articulaires.

e Chimie et matériaux

e Pigments, revétements autonettoyants anti-eraflures, poudres céramiques, inhibiteurs de

corrosion, surfaces et textiles antibactériens, isolation thermique, encres.
e Cosmétiques et soins personnels
e Ecrans solaires, hydratants pour le visage, pate dentifrice, rouge & lévres, traitement de 1’acné,
produite de soins pour bébé.
e Shampooings, conditionneurs, seche-cheveux, fers a cheveux.
e Défense

e Tenue de combat pour les soldats, systémes de surveillance médicale et de soins médicaux.
e Energie

e Cellules photovoltaiques, batteries, matériaux isolants.

e Stockage de I’hydrogene dans du graphéme.

e Environnement

Modélisation climatique.

Pesticides et fertilisants.

Traitement de 1’eau et filtres.

Catalyseur pour une meilleure qualité de ’air.
e Sports
e Textiles sportifs.
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e Cannes a péche en résine époxy.

e Revétement pour bateaux. [47]
I1. 3. 6 La raison derriére Putilisation de nanomatériaux

e En terme d’amélioration des performances du béton, les propriétés des particules a I’échelle
nanomeétrique sont extrémement meilleures que la taille des particules classiques pour le méme
élément chimique.

e |ls accélérent la réaction et augmentent la résistance initiale du béton.

e Servent a renforcer le béton.

e |lIs sont tres réactifs caractérisés par une grande surface spécifique.

e |Is améliorent les propriétés et les performances des matériaux a cause de leur aspect

économique. [48]
I1. 3. 7 Méthodes de production de Nano-Silice

De nos jours, il existe differentes méthodes pour fabriquer des produits NS parmi lesquelles on cite:

e Une méthode de production alternative basée sur la vaporisation de silice entre 1500 et 2000
°C par réduction du quartz (SiO) dans un four a arc électrique. De plus, NS est produits en tant que
sous-produit de la production de métaux de silicium et d'alliages de ferro-silicium, ou il est collecté
par condensation ultérieure en fines particules dans un cyclone. La Nano-Silice obtenue par ce
procéde est une poudre tres fine constituée de particules sphériques ou des microspheres avec un
diamétre moyen de 150 nm avec une surface spécifique élevée de 1’ordre de 15 a 35 m?/g.

e Une méthode de production basée sur un procédé sol-gel (solution-gélification). Dans ce
processus, les produits de depart (principalement NaSiOs et organométalliques comme
TMOS/TEOS sont ajoutés a un solvant et le pH de la solution est changé, atteignant la précipitation
de gel produit est vieilli et filtré pour devenir un xérogel. Ce xérogel est séché et a nouveau brile
ou dispersé avec des agents de stabilisation (Na, K, NHs, ...etc.) pour produire une dispersion
concentrée (teneur en solides de 20 a 40%), appropriée pour I’industrie du béton. [49]

e  Méthode biologique: II est issu de la calcination de I’humus produit par la digestion de vers
rouges de Californie. Ces particules ont été produites en se nourrissant de ce type de vers avec des
coquilles de riz, qui est un matériau de déchets biologique qui contient 22% de SiO.. La taille des
particules de la NS est entre (55 et 245 nm) en fonction de la température de calcination, Au moyen
de cette méthode, la silice des nanoparticules de forme sphérique peut étre obtenue avec une
efficacité de traitement de 88%. [49]
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I1. 3. 8 Composition chimique de la Nano-Silice

Vous pouvez trouver une variété d’ajouts de Nano-Silice commercialisées, trouve dans chacun de
ces légéres variations dans leur composition chimique. Toutefois, dans tous les produits et composants
principaux en SIO. > 99%. La densité des indépendants spécifiquement dans la présente étude est de
1295 g/cm3 et sa richesse en masse de 40.6%. [50]

1. 3. 9 Effet de la Nano-Silice sur les propriétés des mortiers

Lorsque des nanoparticules sont incorporées dans la pate de ciment Portland et mortier, des
matériaux présentant des caractéristiques différentes des matériaux classiques ont été obtenus. La
performance de ces matériaux a base de ciment dépend fortement des particules solides de taille Nano,
telles que les particules d’hydrates de silicate de calcium (C—S—H) d’ou une porosité nanométrique a

la zone de transition interraciale entre le ciment et les agrégats.

Les Propriétés typiques affectées par les nanoparticules sont la résistance, la durabilité et le retrait,
Les nanoparticules de SiO2 peuvent se remplir les espaces entre les particules de gel de C-S—H,
agissant comme une nano-charge. En outre, par la réaction pouzzolanique avec I'hydroxyde de
calcium, la quantité de C-S—H augmente, entrainant une densification plus élevée de la matrice, ce qui
améliore la résistance et la durabilite du matériau. Des recherches antérieures indiquent que le
I’intégration de nanoparticules modifie les propriétés de 1’état frais et durci, méme par rapport aux
additions minerales conventionnelles. Les particules colloidales de silice amorphe semblent avoir un
impact considérable sur la processus d'hydratation de CsS. La Nano-Silice diminue le temps de prise
du mortier par rapport a la fumée de silice (SF) et la réduction des saignements d'eau et de la

ségrégation, tout en améliorant la cohésion des mélanges. [51]
11.3. 10 Taux de dégagement de chaleur

La finesse de broyage joue un r6le important dans 1’évolution du taux de chaleur d’hydratation. Elle

peut étre définie comme étant la quantité de chaleur dégagée pendant la prise et le durcissement.

La Fig. 11.9 compare les taux de dégagement de chaleur des pates cimentaires avec 10% de Nano-

Silice (10% du poids du ciment), sans ajout et avec 10% de Fumées de Silice (10% du poids du ciment).

Lorsque le mélangé est en contact avec de I'eau, une période de dégagement de chaleur rapide se
produit (Stade 1). Ceci est suivi par une période d'inactivité de I'induction ou en veille stade (stade 2),

raison pour laguelle le ciment reste plastique pendant plusieurs heures.
A la fin de la période d’induction, le CsS a commencé a réagir a nouveau avec vigueur renouvelée.

Le silicate continue de s’hydrater rapidement, atteindre un taux maximal a la fin de la période
d'accélération (stade 3), qui correspond au taux maximum de dégagement de chaleur.
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Ensuite, la vitesse de réaction ralentit a nouveau vers le bas (stade 4) jusqu’a ce qu’il atteigne un

état stable.
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Figure 11.9: Courbes calorimétriques d’évaluation de la chaleur [52]

La quantité de chaleur degagée par les différents mélanges dans 72 h est comme suite:

e 2455 J/g (10% NS),
e 2357 Jig (10% FS)
e 231,1J/g (OPC)

Ces résultats indiquent que 1’ajout de NS augmente la quantité de chaleur dégagée au cours de la

prise et le durcissement du ciment.
1.3. 11 Effet pouzzolgnique

Une pate de ciment est composée de petits grains hydratés de gels de silicate de calcium, pores
individuels de taille nanométrique, pores capillaires et grands cristaux de produits hydratés. Ainsi, la
Il devrait y avoir de la place pour les matériaux en phase nanométrique pour remplir les pores de la
peau de la pate de ciment. La silice nanométrique amorphe ou vitreuse qui est le composant majeur
d'une pouzzolane, réagit avec les hydroxydes de calcium pour former les C—S—H. Le taux de réaction

pouzzolanique est proportionnel a la valeur de la finesse de Blaine. [52]

L'étendue d'une réaction pouzzolanique peut étre suivie en surveillant la diminution de I'nydroxyde
de calcium. La silice amorphe ou vitreuse réagit avec I'hydroxyde de calcium formé a partir

d'hydratation de silicate de calcium.
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Figure 11.10: Micrographies MEB d'une pate contenant des particules de Nano-Silice (a) 10 000 et
(b) 5000 [52]

R

Figure 11.11: Micrographies MEB de pate témoin : (a) 10 000 et (b) 5000 [52]

Les pates durcies Fig. 11.10 et Fig. 11.11 sont des micrographies MEB de pétes de ciment avec et
sans NS a 7 jours. Le gel C-S—H existait de maniére isolée, entourée et reliée avec de nombreuses

aiguilles-hydratés dans la micrographie MEB de pate sans NS Fig. 11.11.

Dautre part, la microstructure du mélange contenant du NS a révélé une densité, formation
compacte de produits d'hydratation et une réduction de nombre de cristaux de Ca(OH)2. [51]

Tableau I11.14: Analyse des pates de ciment sans et avec différents ajouts

Ca(OH)2 (%)
Sans ajout 8,89
10% FS 6,09
10%NS 4,06
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Par conséquent, I'effet pouzzolanique conduit a une variation importante dans la microstructure des
mortiers cimentaires, des recherches réalisées ont montré que 1’addition de NS au mortier de ciment

améliore leur microstructure.

La Fig. 11.12 représente les images MEB réalisées sur des mortiers aprés 7 jours de durcissement
sans et avec différents ajouts pozzolanique reflétaient le changement de structure des cristaux en
surbrillance, C-H et C-S-H. [53]

a) Témoin (sans ajout).

b) Avec 10% de NS (15 nm).

c) Avec 10% de Fumée de Silice (444,2 nm).

d) Avec 10% de Cendre Volante (1513 nm).
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Figure 11.12: Images MEB des échantillons de mortier apres 7 jours de durcissement: a) témoin,
grossissement x10 000; b) 10% NS, grossissement x7 500; ¢) 10% FS, grossissement x5 000; d) 10%
CV, grossissement x10 000 [53]

e Image a: I'image MEB de mortier présente une distribution hétérogéne de grains C-S—H et C-
H et cristaux d’ettringite en forme d’aiguilles. Le gel C—S—H existait de maniere isolée, entourée
et reliée avec de nombreuses aiguilles-hydratées.

e Image b: Avec 10 % de NS, I’image MEB illustre une structure de mortier tres condensé et
bonne dispersion des agglomérations de NS sur toute la surface des produits de ciment hydraté.
Les grains CH sont moins visibles par rapport aux autres variantes.

e Images c et d: Les images MEB de FS10 et CV10 sont similaires et montrent les produits
d'hydratation de ciment condensés. Les particules minérales FS ou CV sont irréguliers dispersées

dans les produits de ciment hydraté, des cristaux de CH et d'ettringite entre les cristaux C-S—H.
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Les images MEB d’évolution de la micro structure des différentes variantes de mortier aprés 28
jours de durcissement Fig. 11.13 montrent que:

e Le mortier avec 10% de NS (image b) différe des images MEB (&, ¢ et d) des autres variantes de
mortier, ou la texture des produits d'hydratation est plus dense et plus compacte. Les gros cristaux
de CH ne sont pas observés tout au long de la structure.

e Les autres variantes affichent tous les produits des ciments hydratés comprenant le gel de C— S—
H. Au méme temps, les dépots de petits et de gros cristaux de CH sont dispersés dans le corps
des mortiers de ciment durci, qui sont souvent dans le témoin et sont assez occasionnel dans les

mortiers avec %10 CV et %10 FS. [53]

[ 2
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Figure 11.13: Images MEB des échantillons de mortier apres 28 jours de durcissement: a) témoin,
grossissement x 5 000; b) NS10, grossissement x 15 000; c) SF10, grossissement x5 000; d) FA10,
grossissement x5 000 [53]

I1. 3. 12 Problémes d’addition de la Nano-Silice

Deux problémes importants, en ce qui concerne l'utilisation de NS dans les composites de ciment.
Une difficulté importante est la dispersion des particules NS dans un mélange cimentaire. Les études
précédentes ont montré que la dispersion des particules NS affecte I'ouvrabilité des pates cimentaires,
Certains auteurs ont conclu que le pourcentage approprié de NS devait étre petit (1-5% en poids) pour
éviter l'agglomération des particules pendant le malaxage, alors que d'autres ont indiqué que les
proprietés peuvent également étre améliorées avec des doses plus élevées jusqu’a environ 10% en

poids si ces nanoparticules sont dispersées avec succes dans le mélange de ciment initial.
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CHAPITRE 111 RHEOLOGIE DES PATES CIMENTAIRES

CHAPITRE I

Ce chapitre présentera un état de I’art relatif aux notions sur la rhéologie des pates cimentaires, en
décrivant le comportement rhéologique et les différents types d’écoulement de la matiére a savoir
visqueux ou visco-plastique. Les modeles cités en 1’occurrence, Modéle de Herschel-Bulkley,
Bingham, Newtonien ... etc. Il misera également sur le volet de Thixotropie précisément les corps
Thixotropes, comme il va aborder également les caractéristiques rhéologiques des bétons et I’influence

des adjuvants sur le comportement rhéologique des coulis.
IT1. 1 Comportement rhéologique des fluides

Les fluides peuvent étre classés en différentes catégories selon leurs propriétés d’écoulement. Les
principaux types de fluides connus et leurs lois d’écoulement associées sont présentés ci-dessous.

Ensuite, le cas particulier des pates et mortiers de ciment est aborde.
I11. 1. 1 Différents types d’écoulement de la matiere

Les propriétés rhéologiques des différents fluides sont définies selon I’allure de leur courbe
d’écoulement, ou rhéogramme, qui représente 1’évolution de la contrainte de cisaillement T en fonction

de la vitesse de cisaillement y. Les différents écoulements sont réunis a la Fig. 111.1.

La contrainte de cisaillement représente la résistance que la substance oppose au mouvement de
cisaillement et a la dimension d’une pression. La vitesse de cisaillement est la variation de la vitesse

du mouvement a ’intérieur de I’échantillon et s’exprime en s™.

A 1(Pa) Herschel-Bulkley

Dilatant ou Rhéoépaississant

Fluides

Bingham viscoélastiques

Herschel-Bulkley
Pseudoplastique ou Rhéofluidifiant

Ty (Pa) Dilatant

Seuil d’écoulement
Fluides

Newtonien .
visqueux

n (Pa.s)

Pseudoplastique

>y Y
Figure 111.1: Les différents types d’écoulement de la matiere
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La réaction d’un fluide soumis a une force extérieure permet de différencier deux types de
matériaux. Les fluides visqueux s’écoulent quelle que soit I’intensité de la force, alors que les fluides
viscoélastiques ne commencent a s’écouler qu’une fois que la force de cisaillement appliquée a atteint

une valeur limite, appelée seuil d’écoulement To.

Les fluides newtoniens ont 1’écoulement le plus simple. La contrainte de cisaillement est
directement proportionnelle a la vitesse de cisaillement. L.’équation rhéologique décrivant ce type de

fluide est la suivante:
T=mn.yY Eq.4

Le coefficient de proportionnalité est ) la pente de la courbe et est définie comme la viscosité du
matériau. Elle représente la résistance que le matériau oppose a I’augmentation de la vitesse de
cisaillement [54]. Elle est une constante du matériau et est indépendante de la vitesse de cisaillement
y.

Lorsque 1’écoulement d’une substance n’est pas linéaire, la viscosité évolue avec la vitesse de
cisaillement. La notion de viscosité apparente est alors utilisée. C’est le cas de I’écoulement
pseudoplastique, pour lequel la viscosité apparente diminue lorsque la vitesse de cisaillement
augmente, et de I’écoulement dilatant ou, au contraire, la viscosité apparente augmente avec la vitesse

de cisaillement. Ces deux types de fluide sont décrits par le modele mathématique représente par

1’équation ci-dessous:

T=m.y’ EQ.5
m = coefficient d’écoulement,
p = exposant:
p <1, écoulement pseudoplastique,

p > 1, écoulement dilatant.

Les fluides viscoélastiques ne commencent a s’écouler qu’une fois que I'intensité de la force
extérieure appliquée a dépassé une certaine valeur. La valeur minimale que doit présenter la contrainte
de cisaillement pour que de telles substances s’écoulent est appelée le seuil d'écoulement, lequel

représente la résistance a 1’écoulement du matériau. [55]

Lorsque la contrainte de cisaillement est inférieure au seuil d'écoulement, le fluide se comporte
comme un solide élastique pouvant se déformer de facon réversible selon la loi de Hooke. Par contre,
dés que la contrainte de cisaillement dépasse le seuil d'écoulement, le matériau se comporte comme

un fluide visqueux et s’écoule d’une fagon irréversible. [56]
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Selon la réaction de la contrainte de cisaillement lors de I’écoulement visqueux, deux modéles

mathématiques sont utilisés pour décrire les différents fluides:

e Le modéle de Bingham définit les fluides viscoélastiques dont la viscosité plastique est
indépendante de la vitesse de cisaillement:
T=T0+MNp.yY EQ.6
To = seuil d'écoulement de Bingham,

TNp! = viscosité plastique. [57]

e Le modele d’Herschel-Bulkley s’applique aux fluides viscoélastiques pour lesquels la viscosité
apparente évolue avec la vitesse de cisaillement: [56]
T=tTh+mMm.y’ Eq.7
Th = seuil d'écoulement d’aprés Herschel-Bulkley,
m = coefficient d’écoulement,
p = exposant :
p < 1, comportement pseudoplastique ou rheofluidifiant,

p > 1, comportement dilatant ou rhéoépaississant.
I11. 1. 2 Thixotropie

Certaines suspensions peuvent présenter un écoulement dont les caractéristiques dépendent du
temps ou des traitements antérieurs (fluides a mémoire). C'est le cas des corps thixotropes caractérisés
par une diminution réversible de la viscosité apparente lors d'une sollicitation a vitesse constante. Cette
propriété est généralement caractéristique des suspensions floculées. Elle est liée a la destruction
progressive des flocs sous cisaillement. Les rhéogrammes de telles suspensions présentent une boucle
d'hystérésis, c'est-a-dire que la courbe de montée en cisaillement ne coincide pas avec la courbe de
descente. [58]

charge

decharge

m¥

Figure 111.2: Le corps thixotropique
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Pour certains corps, si aprés ce cycle de charge et décharge, on laisse au repos pendant un temps

assez long, la structure se réorganise et si on recommence une charge, on obtient le premier
rhéogramme a nouveau.

charge a nowreau apres t3 =t
n F ¥

charge & norreau aprés 12 = t1

K charged nowveau apres tl

>
E
Figure 111.3: Comportement d’un corps thixotrope

D'un point de vue physique, la thixotropie est le resultat d'une déstructuration du fluide en

écoulement s'accompagnant d'une diminution provisoire de la barriére d'énergie potentielle associée
aux interactions entre particules. [59]

n
= i
o \ 3 Thixotropie
o
&
2 c
=
Rh:’(}:xic o T
. \ \
3 ! v\
Arrét du cisaillement Temps
Evolution du temps & un taux de cisaillement constant (s)
@) (b)

Figure 111.4: (a) Variation de la viscosité de différents matériaux (b) variation de la viscosité d’un
systéme thixotropique sous I’influence d’une contrainte de cisaillement maintenue constante [59]

1. 1.3 Fluides viscoplastiques

Les fluides viscoplastiques présentent un comportement a la fois d’un solide de Hooke avec des
valeurs de cisaillement inférieures au seuil d’écoulement (1< 10) et d’un fluide visqueux si la contrainte

de cisaillement appliquée est supéricure au seuil de cisaillement (t>t0). Le comportement

viscoplastique est souvent associé aux suspensions de polymeéres trés concentrées.

La détermination du seuil de cisaillement est la plupart du temps un exercice fastidieux, considérant

qu’elle est fonction de la technique utilisée. Pour un fluide viscoplastique, le terme « seuil de
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cisaillement » désigne souvent le seuil de cisaillement dynamique, cette valeur est obtenue par
extrapolation de la contrainte pour des taux de cisaillement nul (y=0). D’autre part, le seuil de
cisaillement statique est déterminé sur un matériau au repos (y trés faible) en augmentant la valeur du
cisaillement jusqu’a ce que le matériau commence a s’écouler. Ce seuil est trés sensible a la thixotropie

du mélange considéré.

Généralement, le seuil de cisaillement statique est plus élevé que le seuil dynamique pour un
matériau donné [60]. La détermination du type de seuil d’écoulement dépend du type d’écoulement
que I’on souhaite étudier. Si ’on désire évaluer ’arrét de I’écoulement d’un fluide, il est important de
déterminer le seuil dynamique, alors que le seuil statique est déterminé pour évaluer I’effort nécessaire
requis par un fluide pour s’écouler. Dans la présente ¢tude, les deux seuils seront a différent niveaux

exploités.
II1. 2 Caractérisation rhéologique des bétons

I11. 2. 1 Rhéologie des bétons

Le béton est un matériau hétérogeéne de part ses €léments constitutifs. C’est une suspension de
particules de tailles diverses dans un fluide suspendant. Son comportement rhéologique est
classiquement considéré comme celui d’un fluide a seuil. De nombreux travaux associent a de telles
suspensions concentrées un comportement rhéologique viscoplastique, par exemple de type Bingham
[61] depuis les travaux de Tattersall et Banfill [62] et Tattersall. [63]

Rappelons que le comportement rhéologique des fluides visqueux newtoniens (fluide classique) est
caractérisé par une relation linéaire entre contrainte t et taux de cisaillement y Fig. 111.5. Un tel
comportement semble trop réducteur pour caractériser les bétons, méme s’ils sont autoplagants. De
méme, une viscosité evolutive (en loi puissance) constitue une alternative non suffisante. Parmi les
modeéles de fluides a seuil, nous pouvons distinguer le modele de Bingham caractérisé par une viscosité
plastique définie du modéle de Herschel-Bulkley pour lequel la composante visqueuse évolue en loi

puissance. [64]

59



CHAPITRE 111 RHEOLOGIE DES PATES CIMENTAIRES

Contrainte  (Pa)

Newton

/" Bingham
Careau

—— Herschel-Bulkley

Taux de cisaillement ," (11s)

Figure 111.5: Lois de comportements rhéologiques du béton [64]

Le modele de Bingham est le modele le plus utilisé pour modéliser le comportement rheologique
du béton en raison du faible nombre de paramétres a ajuster (le seuil de cisaillement 1o et la viscosité
plastique Hpr).

Dans le cas unidimensionnel, cette loi de comportement s’écrit simplement pour retraduire les
conditions d’arrét de 1I’écoulement du béton ainsi que les dissipations liées a son écoulement:

¥=0sit<to EQ.8

T=T0+ pp .¥YsSit™t EQ.9

Le seuil de cisaillement correspond a la contrainte minimale a dépasser pour avoir un écoulement
[65 et 66]. Il peut étre interprété physiquement par la présence de frottements inter granulaires. La
viscosité plastique est caractéristique d’une dissipation visqueuse du fluide suspendant entre les
espaces interstitiels du squelette granulaire. La quantité et la qualité de la pate du béton vont donc

logiqguement conditionner sa viscosité plastique. [64]

dissipation
— visqueuse dans le } 1l -Y
liquide
dissipation par
friction entre grains } T 0

Figure 111.6: Les diverses contributions rhéologiques des matériaux constitutifs du béton [64]
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I11. 2. 2 Comportement rhéologique des pates cimentaires

Au court du temps, et des l'arrét du malaxage, le comportement de la matrice cimentaire évolue
d'une part a court terme par des interactions réversibles entre particules, d'autre part, & plus long terme

par des réactions chimiques irréversibles entrainant la prise.
I1.2.2.1  Comportement indépendant du temps
e Régimes d'écoulement

Le comportement macroscopique d'un composite cimentaire résulte de la compétition entre toutes
les interactions auxquelles ses particules sont soumises. Différents régimes d'écoulements
macroscopiques en résultent en fonction des vitesses de cisaillement, au cours desquels les mécanismes
de dissipation d'énergie dominants varient. Ces régimes macroscopiques sont decrits sur la Fig. 111.7

a travers la viscosité apparente (rapport entre la contrainte et le taux de déformation a chaque instant).

4 Viscosité apparente (Pa.s)

Taux de cisaillement (s-1)
Figure 111.7: Evolution de la viscosité apparente d’un matériau cimentaire en fonction du
cisaillement qui lui est appliqué

Selon I’échelle adoptée, le modéle de Bingham peut modéliser le comportement macroscopique de
la pate de ciment, du mortier ou du béton. La séparation d’échelle choisie dans ce travail séparant
matrice cimentaire et inclusions Fig. 111.7 la pate de ciment est considérée comme un fluide de

Bingham homogene auqguel des inclusions sont ajoutées.

A Iéchelle des inclusions, le comportement du béton est lui-méme modélise de maniére
macroscopique par un modele de Bingham dont les parametres rhéologiques dépendent de ceux du

fluide suspendant et des inclusions.

L’industrie du génie civil distingue un Béton Ordinaire (BO) dont le seuil est de I’ordre de quelques
milliers de Pa pour une viscosité d’environ 100 Pa.s, un Mortier Ordinaire (MO) de seuil de I’ordre
de quelques centaines de Pa pour une viscosité d’environ 10 Pa.s, un Béton Auto Placant (BAP) de

seuil de ’ordre de quelques dizaines de Pa pour une viscosité d’environ 100 Pa.s, une pate de ciment
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de seuil de I’ordre de quelques Pa et 1 Pa.s de viscosité, et enfin un coulis dont le seuil est de I’ordre

de quelques dixiemes de Pa. [67]
III. 3 Influence des adjuvants sur le comportement rhéologique des coulis

1M.3.1 Influence des superplastifiants

Les superplastifiants sont des polyméres a caractére anionique qui sont ajoutés dans les coulis
cimentaires pour améliorer la fluidité de ces derniers en s’opposant la floculation qui est favorisée par
les interactions attractives entre les particules cimentaires. Le mécanisme d’action des superplastifiants
repose essentiellement sur les deux effets: D’effet électrostatique et Deffet stérique. L’effet
électrostatique est lié au caractere anionique des molécules du superplastifiant. Ces derniéres viennent
s’adsorber et charger négativement la surface des particules cimentaires, entrainant par conséquent la
répulsion électrostatique entre ces dernieres. L’adsorption du superplastifiant s’effectue de préférence
sur les composants C3A et C4AF plutét que sur les composants C»S et C3S du ciment. Ceci concorde
avec les mesures du potentiel électrique zéta effectuées en I’absence de superplastifiant, qui montrent
que le potentiel électrique zéta est positif sur les composants C3A et C4AF et négatif sur les composants
CsS et CsS du ciment. L’effet stérique est 1ié a 1’interaction entre les couches de polymere adsorbées
sur la surface des particules. Il se manifeste par le fait que les particules cimentaires n’arrivent pas a
rapprocher I’'une a I’autre a cause de ’encombrement stérique des polymeéres adsorbés. Lorsque les
particules s’approchent, les polyméres adsorbés sur leur surface s’interpénétrent, conduisant a
augmenter la concentration en polymére dans la zone entre les particules et a rejeter par conséquent
les molécules d’eau de cette zone. Il en résulte donc des pressions osmotiques qui ont pour I’effet de
s’opposer au rapprochement des particules en faisant déplacer les molécules d’eau vers les zones de
concentration en polymere élevée. L importance relative des effets électrostatique et stérique varie en
fonction du type et de la masse molaire du superplastifiant. Pour les superplastifiants de I’ancienne
génération qui sont des dérivés sulfonés (polynaphtalénesulfonates, polymélaminesulfonates, les
lignosulfonates, ...etc), 'effet électrostatique prédomine. Au contraire, pour les superplastifiants de
nouvelle génération qui sont des polymeres greffés, a base de polycarboxylate, composés d’une chaine
polymérique principale chargée négativement sur laquelle sont greffés d’autres chaines latérales se
déployant dans la solution, I’effet stérique est prépondérant. Comparativement aux superplastifiants
de ’ancienne génération, les nouveaux superplastifiants permettent de mieux améliorer ainsi que de

mieux maintenir en fonction du temps la fluidité des coulis cimentaires.

Dans la littérature, il existe de trés nombreuses études consacrées a I’influence des superplastifiants
sur le comportement rhéologique des coulis cimentaires. En considérant les coulis cimentaires comme

des fluides de Bingham, Banfill a constaté que le seuil d’écoulement et la viscosité plastique des coulis
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cimentaires diminuent en fonction du dosage en superplastifiant. Ceci a été confirmé par Michaux qui
a cependant constaté une augmentation avant la diminution du seuil d’écoulement. Certains chercheurs
ont également constaté un comportement de type rhéo-épaississant pour les coulis cimentaires

totalement défoulés (dispersés) obtenus a des dosages en superplastifiant suffisamment élevés. [68]
I11. 3. 2 Influence des agents de viscosité

Les agents de viscosité (viscosants) sont des polymeéres qui sont ajoutés dans les coulis cimentaires
pour améliorer la résistance de ségrégation et donc ’homogénéité en augmentant la viscosité de ces
derniers. Les produits le plus largement utilisés sont des dérivés cellulosiques et des polysaccharides

dont le mécanisme d’action repose sur les trois effets suivants:

. Adsorption: Les molécules d’eau sont adsorbées et fixées sur les chaines polymériques du
viscosant, entrainant I’augmentation de la viscosité de 1’eau interstitielle et donc de la viscosité du
coulis cimentaire.

o Association: Les molécules polymériques du viscosant peuvent étre associées les unes aux
autres sous |’effet des forces attractives de Van der Waals ou a travers les ponts d’hydrogeéne en
formant des gels qui bloquent le mouvement des molécules d’eau et qui entrainent par conséquent
I’augmentation de la viscosité de 1’eau interstitielle et de la viscosité du coulis cimentaire.

. Entrelacement: A faibles vitesses de cisaillement, les chaines de polyméres s’entrelacent et
s’enchevétrent, entrainant I’augmentation de la viscosité des coulis cimentaires. L’enchevétrement des
polymeres peut se délier au fur et a mesure que la vitesse de cisaillement augmente, a cause de
I’orientation des chaines polymériques dans le sens de I’écoulement. Ceci confére aux coulis
cimentaires le comportement rhéo-fluidifiant dont la viscosité du coulis diminue en fonction de la
vitesse de cisaillement. Cela permet donc d’assurer la stabilit¢ des coulis a faibles vitesses de

cisaillement et de faciliter I’écoulement des coulis a grandes vitesses de cisaillement.

Dans la littérature, il existe de nombreuses ¢tudes consacrées a I’influence des agents de viscosité
sur le comportement rhéologique des coulis cimentaires. Elles ont montré que 1’incorporation des
agents de viscosité augmente non seulement la viscosité mais également le seuil d’écoulement, 1’effet

rhéo-fluidifiant et I’effet thixotrope des coulis cimentaires. [68]
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CHAPITRE IV

Ce chapitre présentera I’ensemble des matériaux utilisés, leur mise en ceuvre et les techniques
expérimentales permettant leur caractérisation. D’autre part, il décrira les méthodologies adoptées lors
de la réalisation de ce travail. Une étude rhéologique compléte (Modele d’écoulement et comportement
Thixotropique) menée sur différentes variantes de pates cimentaires en premier lieu ensuite une étude
physico-mécanique sera réalisée sur des mortiers de ciment métallurgique. Durant cette étude, les
essais de résistance mécanique a la flexion et a la compression des mortiers en variant les dosages en
NS et en LHF ont été réalisés a 3, 28 et 90 jours dans le but de suivre le comportement de ces derniers.
Un ratio constant Eau sur Liant (E/L) de 0.5 a été fixé pour toutes les variantes. Les différents dosages
de LHF (0, 36 et 66%) en présence de 3% de NS seront ajoutés au ciment. Quant a la seconde partie,
elle sera consacrée, plus particulierement, a la problématique de durabilit¢ d’un échantillon pré-
sélectionné, en ’occurrence L66, soumis continuellement pendant 84 jours a deux milieux agressifs a
savoir: solution d’acide chlorhydrique (HCI) et solution d’acide Nitrique (NHO3), le degré d’acidité
(pH) pour chaque solution sera fixé a 1.25 et 1.75% respectivement. En achevant cette série d’essais
par des observations sous Microscope a balayage électronique (MEB) afin d’identifier et décrire les

différents composants et phénomeénes relatifs aux mortiers et pates confectionnés.
IV. 1 Matériaux utilisés
IvV.1.1 Ciment

Le ciment utilisé est un ciment portland (CEMI) préparé a base de clinker produit dans la cimenterie
de Sour-El-Ghozlane (SCSEG). Sa masse volumique absolue est de 3.1 g/cm®. Sa composition
chimique et sa composition minéralogique calculée a I’aide des formules de Bogue ainsi que les délais
de prise sont récapitulées dans les Tableau 1V.1, Tableau V.2 et Tableau V.3 respectivement.

Tableau IVV.1: Composition chimique du ciment CEM | (Sour-EI-Ghozlane)
Composant | CaO | SiO: | Al.Os | Fe203 | MgO | SOs | K20 | Na2:O | PAF | SSB (cm?/g) | Rczsj (MPa)
Teneur (%) | 64.77 | 21.24 | 4.84 3.73 |1 1.90 | 2.11] 0.84] 0.22 | 0.91 4000 56.95

Tableau IVV.2: Composition minéralogique du ciment CEM |
Composant minéralogique | C3S | CoS | C:A | C4AF
Teneur (%) 58.82 | 22.40 | 8.33 | 10.45

Tableau 1V.3: Délais de prise du ciment CEM |

Propriété Ciment (M)
Début de prise 82 min
Fin de prise 149 min
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Les essais sont realisés suivant les modalités de norme NF EN 196-1 sur des éprouvettes

prismatiques de 4x4x16 cm.

Tableau 1V.4: Résistances a la compression et a la flexion du ciment CEM |
Résistance a la flexion (MPa) | Résistance a la compression (MPa)
3j 28] 90j 3j 28] 90j
4.11 7.90 8.83 24.10 58.64 61.95

D’apres les résultats présentés dans le Tableau 1V.4, on remarque I’évolution des résistances dans

le temps d’une fagon différente d’un ciment a I’autre de sorte que:

e 3jours

Le CEMI donne une meilleure résistance, grace a sa composition riche en aluminates de calcium
qui forment les premiers cristaux hydratés responsables du durcissement initial et des premiéres
résistances par formation de I'ettringite.

e 28 jours

Concernant les résistances a 28 jours, le C.S et CsS contribuent aux résistances a long terme, le
CEMI a des bonnes résistances.

e 90 jours

Concernant les résistances a 90 jours, le C>S contribue aux résistances a long terme, le CEMI a des

bonnes résistances.
IV.1.2 Sable

Le sable utilisé est un sable normalisé conforme a la norme EN 196-1. 1l est commercialisé en sacs
de plastique de 1350g+5g. Il est siliceux et stable vis a vis de la dégradation sous lixiviation et il n’y a
pas de risque de réaction alcali-silice. La granulométrie de ce sable est comprise entre 0.08 et 2 mm

comme illustré dans Fig. 1V.1. Sa masse volumique est de 2.7 g/m°.

ANALYSE GRANULOMETRIQUE
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Figure 1V.1: Composition granulométrique du sable normalisé
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1IvV.1.3 Laitier de Haut Fourneau

Le Laitier Granulé de Haut Fourneau d'El-Hadjar (SIDER EIl-Hadjar) est obtenu par refroidissement
brusque par un jet d'eau (trempe a I'eau) et chute dans un grand bassin, il se présente sous forme de

granulats de couleur grise claire, de granulométrie de 0-5 mm.

Le Laitier de Haut Fourneau (LHF) utilisé était récupéré a partir du complexe sidérurgique SIDER
El-Hadjar. Dans la mesure de ’utiliser dans cette étude, nous avons eu recours a un broyage poussé
afin d’atteindre une finesse de 1’ordre de 5000 cm?/g. Sa composition chimique est représentée dans le
Tableau IV.5. Nous I’avons soumis également a une diffraction par rayons X (DR-X) comme il est
montré dans Fig. 1V.2. La structure microscopique du LHF par microscopie a balayage électronique
(MEB) est egalement représentée dans Fig. 1V.3.

Le Laitier Granulé de Haut Fourneau utilisé dans notre étude expérimentale est composé
principalement de silico-aluminate de calcium et de magnésium, il est constitué essentiellement de
quatre oxydes (SiO2, Al.Oz, CaO, MgO).

Tableau IV.5: Composition chimique du Laitier de Haut Fourneau de SIDER El-Hadjar
Oxyde SiO2 | AL203 | Fe203 | CaO | MgO | SOs | MnO | CaOy
Teneur (%) | 38,58 | 568 | 1,41 |41,28] 6,72 |0,15] 2,58 | 1,6

IV.1.3.1  Activité du laitier
e Module de basicité
M= (CaO + MgO) / (SiO2 + AlO3) = 1,12 Eq. 10
Mp> 1: le laitier est basique.
e Module d'activite
M. = (ALO3/SiOz) = 0,14  Eq. 11
0.017 < Ma < 0.25: le laitier est actif

Par rapport aux résultats obtenus ci-dessus relatifs aux modules de basicité et d’activité, nous avons

pu classer notre LHF comme étant basique.
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Figure 1V.2: Diffractogramme du Laitier de Haut Fourneau de SIDER El-Hadjar

Le diffractogramme dans Fig. 1V.2 confirme la présence quantitative remarquable des minéraux
principaux tels que la Calcite (CaCOg3), le Quartz (SiO2) et I'lllite contribuant dans I’activité

pouzzolanique du LHF.

Figure 1V.3: Microscopie Electronlque a Blayage du Laltler de Haut Fourneau de SIDER EI-
Hadjar

Le cliché présenté dans Fig. 1V.3 réalisé au Microscope Electronique a Balayage (MEB) du LHF
granulé issu du complexe sidérurgique d’EL-HADJAR illustre une microstructure compacte

caractérisée par une porosité tres faible.
IvV.1.4 Nano-Silice

Un dioxyde de Nano-Silice (NS) importée avec un taux de Silice >99.8% et d'une trés grande finesse

de 200K m?/kg a été utilisé dans ce travail. L’AEROSIL® 200 est une silice pyrogéne hydrophile.
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L’observation au microscope a balayage électronique (MEB) montre que les particules de NS

présentent une forme sphérique assez réguliere de taille variable comme il est clair dans Fig. 1V.4. Les

différentes caractéristiques techniques de la NS sont récapitulées dans le Tableau 1V.6.

"
2 L 2

HV mag o det WD |spot| 4/30/2019 HFW 10 pm )

12.50 kV 6 679 x ETD 7.1 mm 2.5 |2:12:31 PM 44.7 ym DLAB-SONATRACH

Figure 1V.4: Microscopie Electronique a Balayage de NS (AEROSIL® 200)

Tableau IV.6: Caractéristiques techniques de NS (AEROSIL® 200)

Propriété Unité Valeurs indicatives
Surface spécifigue (BET) m2/g 20025
Densité apres tassement selon DIN-EN-1SO g/l Environ 50
787/11, Aout 1983
Teneur en humidité*2h a4 105°C % en masse 1.5
Pert a la calcination % en masse 1.0
2h a 1000°C, par rapport a la substance séchée 2h
a 105°C
pH Dispersion /H,0 a 4% 3.7-4.5
Teneur en SiO; sur produit calciné % en masse >0.8

IvV.1.4.1 Applications et Propriétés

e Peintures et vernis,

e Résines polyester insaturées,

e Caoutchouc silicone HTV et RTV-2 c.

e Colles et mastics.

e Encres d'imprimerie.

e Compounds pour cablerie et gel pour cable.
e Produits phytosanitaires.

e Cosmétiques.
IV.1.4.2 Propriétés

e Contréle de la rhéologie et thixotropie des systemes liquides, des liants, des polyméres, ...etc.

e Employé comme agent de suspension, agent épaississant et agent anti-coulures.
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e Renforcement des caoutchoucs-silicone HTV et RTV-2 c.

e Amélioration de I’écoulement et anti-mottage des poudres.

IV.1.5 Superplastifiant

Les adjuvants sont des produits chimiques incorporés au béton frais en faible quantité (inférieure a
5%). lls améliorent les propriétés physico-mécaniques des bétons et des mortiers auxquels ils sont
ajoutés. Au cours de la préparation du mortier, on a incorporé un superplastifiant haut réducteur d'eau
d’une nouvelle génération fabriqué par SIKA (SIKA VISCOCRETE TEMPO 12), conforme a la
norme NF EN 934-2, Il est concu a base de copolymere acrylique et améliore considérablement les
propriétés des mortiers et bétons. Les différentes caractéristiques techniques sont récapitulées dans le
Tableau IV.7.

Tableau 1V.7: Caracteéristiques techniques du Superplastifiant (TEMPO 12)

Caracteristiques Valeur

Forme liquide
Couleur brun clair
Densité 1,06+0,01

pH 6+1

Teneur en chlore <0,1%

Teneur en Na>O Eq <1%
Extrait sec 30,2+1,3%

Teneur <0,1%

IV.1.5.1 Domaines d'application

e Fabrication de bétons auto-placants pompés et transportés sur de longues distances.
o Améliore la stabilité des bétons auto-placants, limite la ségrégation du béton et rend les formules

moins susceptibles aux variations d'eau et des constituants.

IV.1.5.2 Caracteres généraux

SIKA VISCOCRETE TEMPO 12 est un superplastifiant puissant qui confere aux bétons les
propriétés suivantes:

e Longue rhéologie (>2h)

e Robustesse a la ségrégation

e Qualité de parement
IV.1.6 Eau de gachage

De I'eau distillée doit étre utilisée pour les essais de validation. Pour les autres essais, on peut utiliser

de I'eau potable.
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IV.1.6.1 Caractéristiques de ’eau utilisée

Toutes les eaux peuvent étre utilisees pour gacher les bétons et les mortiers, l'eau potable est
toujours utilisable, mais dans certains cas I'eau contient des impuretés, ce qui nécessite une analyse
chimique pour déterminer les impuretés qui s’y trouvent. Ces impuretés sont, soit des composés
chimiques qui peuvent étre actifs vis-a-vis du ciment, des granulats ou des armatures, soit des
particules en suspension qui sont indésirables. L'excés d'impuretés détériore les propriétés physiques
et mécaniques du béton (prise et résistance), les propriétés esthétiques (taches, efflorescences), la
durabilité (corrosion des armatures), ...etc. Les caractéristiques physico-chimiques et organiques de
I’eau de gachage requises sont récapitulées dans le Tableau 1V.8.

Tableau 1V.8: Caractéristiques physico-chimiques et organiques de ’eau de gichage

Parameétres organiques | Quantités et qualités selon la norme AF P 18 303
Couleur Clair
Odeur Bonne
Gout Bon
pH 7.94
Salinité (%) 9
CO: libre (mg/1) 9.26
Oxygene dissous (mg/l) 5.47

IV. 2 Procédures expérimentales

IvV.2.1 Composition des mortiers étudiés

L'étude expérimentale a été menée en deux parties. Dans un premier temps, les travaux consistent
a étudier I'effet de la NS sur le comportement rhéologique des pates de ciment a base de LHF. Pour
cela, le travail a été réalisé sur deux séries de pates (avec et sans ajout de NS) en présence de LHF.
Ceux-ci sont identifiés dans le Tableau 1.9 en détaillant les différents rapports de mélange pour
chaque échantillon. Le rapport Eau/Liant (E/L = 0,5) a été choisi et maintenu constant dans ce travail.
Dans la seconde partie de ce travail, une étude a été menée sur les mortiers de ciment tout en étudiant
I'effet de NS en présence de LHF sur I'évolution des résistances mécaniques des mortiers de ciment; a
savoir résistance a la compression et a la flexion. Le mortier de contrble (M) a été préparé selon la
norme européenne EN 196-1. Ensuite, d'autres mortiers ont été prépares en variant les dosages de LHF
et de NS. Cette derniére a été fixée a 3% en poids avec différentes quantités de 36% et 66% de LHF
ont été ajoutées au ciment afin de favoriser I'effet synergique entre NS et LHF. Dans cette partie
également, le rapport E/L a été maintenu constant. Le Tableau IV.10 détaille les compositions des

mortiers étudiés.
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Tableau 1V.9: Echantillons préparés pour la rhéologie

CEM I (g) | LHF (9) | NS (g) | Eau (g) | Superplastifiant (g)
PM 100 0 0 50 0
PL36 64 36 0 50 0
PL66 34 66 0 50 0
PMNS 97 0 3 50 2
PL36NS 62.08 36 1.92 50 2
PL66NS 32.08 66 1.02 50 2

e (P): La lettre P qui précéde les nomenclatures signifie une pate.
Tableau 1V.10: Identification des mortiers confectionnés a base de LHF et NS

IDF | CEMI (g) | LHF (g) | NS (g) | Sable (g) | Eau (g) | Superplastifiant (g)
M 450 0 0 1350 225 0
L36 288 162 0 1350 225 0
L66 153 297 0 1350 225 0
MNS 436.5 0 13.5 1350 225 2
L36NS | 2745 162 13.5 1350 225 2
L66NS | 139.5 297 13.5 1350 225 2

M: Mortier de contréble.

e MNS: Mortier avec Nano-Silice.
e L36: Mortier avec 36% de LHF.
e L66: Mortier avec 66% de LHF.
e L36NS: Mortier avec 36% de LHF combiné avec NS.
e L66NS: Mortier avec 66% de LHF combiné avec NS.

IV.2.2 Méthodes d’essai
IV.2.2.1  Etude rhéologique
IV.2.2.1.1 Thixotropie des pates cimentaires

La thixotropie est I'une des propriétés rhéologiques caractéristiques des matériaux cimentaires dont
les propriétés d'écoulement varient avec le temps [69-73]. Par définition, la thixotropie se traduit par
une viscosité du liquide synovial qui diminue lorsque le gradient de vitesse de déplacement de
l'articulation augmente. De nombreux matériaux cimentaires présentent des phénomeénes d'hystéresis
[70, 72 et 73]. Tout se passe comme si les contraintes subies dans un passé relativement récent
modifiaient leur comportement a I'écoulement présent. Mais ils ne seront considérés comme
thixotropes que s'ils retrouvent les propriétés initiales. Cela se traduit par des rhéogrammes qui
présentent un cycle d'hystérésis. Ce dernier peut étre expliqué par I’exemple du fluide thixotrope. La
Fig. V.5 montre un fluide thixotrope qui voit ayant sa viscosité décroitre sous l'augmentation de la

vitesse de cisaillement (AB). Sous I'effet d'une contrainte constante (ou d'une vitesse de cisaillement
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imposee constante), la viscosité continue a diminuer (BC). L'effet déstructurant est retarde. Il s'ensuit

que la descente en contrainte (resp. en vitesse imposee) se fait sous une viscosité plus faible. Le fait

d'observer que les points A et D sont confondus permet d'affirmer que l'on a affaire & un matériau

thixotrope.
AT E & T
C B
c
A
D A D
£ £
- -
(a): Mesure a contrainte imposée (b): Mesure a vitesse de cisaillement imposée

Figure 1V.5: Cycle d'hystérésis d’un fluide thixotrope
IV.2.2.1.2 Méthode de mesure

La reprise de thixotropie étant néanmoins une propriété souvent tres importante, cela est possible
gréce a la rhéometrie a I’aide d’un rhéométre AR2000 a géométrie vanne rotor montré dans Fig 1V. 6.
[69, 74-76].

Figure 1V.6: Tests rhéologiquefe;:]éométre AR2000 (b) Valve a géométrie ronde
Dans notre cas d’étude, les mesures de la thixotropie des pates cimentaires étudiées, a vitesse
imposee selon un protocole d’essai qui est représenté dans Fig. 1VV.7. Dans cette partie, on va étudier
également I'évolution de la contrainte de cisaillement ainsi que la viscosité en fonction du temps des
pates cimentaires afin d’évaluer ’effet combiné de NS et LHF sur le caractére thixotrope des pates
étudiées. La méthodologie utilisée pour caractériser la capacité de reprise thixotropique se compose

de trois phases.
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e Phase 1: Pré-cisaillement a une vitesse de cisaillement imposée a 350 s durant 60s pour obtenir

un matériau référence a I'état initial avec une premiére déstructuration sans grands flocs. Le pré-
cisaillement est nécessaire afin d’améliorer la reproductibilité en provoquant un cisaillement de

I'échantillon toujours identique lors de la mise en place de la géométrie de mesure.

e Phase 2: Phase de repos pendant 60s afin d’obtenir un vrai état de repos de la pate qui permet la
génération de la structure.

e Phase 3: Phase de cisaillement et défloculation pendant 300s (5min) a vitesse de cisaillement
imposée a 500 s™. Cette phase est plus longue pour mesurer la restructuration et observer I'évolution
de la viscosité de la pate a la fin d’enregistrement du cycle. Toutes les mesures sont maintenues a
une température de 20+1°C avec le rhéométre AR2000.
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Figure IV.7: Protocole adopté pour caractériser le comportement thixotrope

IV.2.2.2 Résistance a la flexion et a la compression

Les éprouvettes de mortier utilisées sont de forme prismatique (4x4x16 cm). Elles sont élaborées de
la méme fagon afin d’assurer une reproductibilité dans les manipulations conformément a la
spécification ASTM. Les éprouvettes ont été démoulées aprés 24h puis durcies dans l'eau. Les
résistances a la compression des éprouvettes de mortier de ciment ont éte testées a 3, 28 et 90 jours en
utilisant une presse hydraulique uniaxiale sous un taux de contrdle de charge de 0,20 MPa/s. Des essais
de flexion en trois points ont été réalisés sur des échantillons prismatiques selon ASTM C348 [77].
Des semi-échantillons ont été soumis a une contrainte de compression en utilisant une presse
hydraulique d'une capacité de 3000 KN selon ASTM C349 [42].

1IV.2.2.2.1 Conduit de ’essai

Nous avons introduit I’eau dans la cuve du malaxeur en premier lieu, et ensuite le ciment aussitot,

aprés, on a mis le malaxeur en marche a vitesse lente, apres 30s de malaxage on va régulierement
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déverser le sable pendant les 30s suivantes. On continue le malaxage a vitesse rapide pendant 30s

supplémentaires. On arréte le malaxeur pendant 90s. pendant les 15 premieres secondes, on enléve au
moyen d’une raclette tout le mortier adhérent aux parois et au fond du récipient en le repoussant vers

le milieu de celui-ci. En répétant ensuite le malaxage a grande vitesse pendant 60s.

e Préparation des éprouvettes

Les moules sont fabriqués a base de fonte de forme prismatique (4x4x16 cm). Les éprouvettes
doivent étre moulées aprés la confection du mortier directement comme le montre la Fig. 1V.8. Le
moule métallique & trois alvéoles et sa hausse étant fermement fixes a la table & choc, on introduit la
premiére des deux couches de mortier. La couche est étalée uniformément en utilisant une grande
spatule puis serrée par 60 chocs. La deuxiéeme couche est alors introduite, nivelée avec une petite
spatule et serrée a nouveau par 60 chocs. Le moule est enlevé de la table a choc, et apres avoir retiré
la hausse, on enléve I'excédent de mortier par arasage. La surface des éprouvettes est ensuite lissée.
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Figure IV.8: Eprouvetes avant et apres démoulage.

e Conservation des éprouvettes

Les échantillons ont été séchés pendant 24h apres le démoulage Fig. 1V.9, ensuite, nous avons
immerge ces derniers dans I'eau a I’intérieur d’une chambre climatique pendant 3, 28 et 90 jours. Cette
opération est effectuée pour éviter I'évaporation d'eau en cours de la phase de prise de ciment et assurer

un durcissement afin de maintenir les caractéristiques réelles du mortier.
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o Répartition et positionnement des éprouvettes
Avant de passer a I'écrasement des éprouvettes, il faut tenir en compte les recommandations citées
ci-dessous:
e Essuyer complétement ’humidité excessive de la surface d'éprouvette avant de la positionner dans
la machine d'essai.
e Tous les plateaux de la machine d'essai doivent étre essuyés et toutes particules ou corps étrangers
retirés des surfaces de I'éprouvette qui seront en contact avec eux.

e Positionnement de I’éprouvette sur la machine d’essai.

IV.2.2.2.2 Essai de résistance a la flexion et a la compression

Pour effectuer cet essai, on a préparé trois (03) éprouvettes prismatiques (4x4x16 cm) pour chaque
age (3, 28 et 90 jours) afin d’avoir une valeur moyenne. Placer le prisme dans le dispositif de flexion
avec une face latérale de moulage sur les rouleaux d'appui et son axe longitudinal perpendiculaire a
ceux-ci. Appliquer la charge verticalement par le rouleau de chargement sur la face latérale opposée

du prisme et ’augmenter de 50 N/s+10 N/s.

Concernant I’essai de la résistance a la compression, centrer chaque demi-prisme latéralement par

rapport aux plateaux de la machine.
IvV.2.2.3 Microscopie Electronique a Balayage (MEB)
IV.2.2.3.1 Principe d’un Microscopie Electronique & Balayage

L’interaction entre un faisceau d’électrons incidents et un matériau conduit a I’émission d’électrons
secondaires, électrons rétrodiffuses, rayons X et électrons Auger, Les électrons secondaires sont
faiblement énergétiques (leur énergie est inférieure a 50 eV) et proviennent de la zone superficielle de
la cible (quelques nanométres).

Le principe du microscope électronique & balayage MEB est de balayer un échantillon par une sonde
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¢électronique. Les informations provenant de I’interaction faisceau incident-matiere (en particulier les

¢lectrons secondaires) sont transformées en signal électrique. Ce signal est traduit sur I’écran par une

image.

Dans notre cas, nous avons utilisé un Microscope Electronique a Balayage Environnemental MEBE
(ESEM Environnemental Scanning Electron Microscope) associé a un analyseur E.D.A.X (Analyseur
X a Energie Dispersive). C’est un microscope plus performant que le MEB classique et il permet
d’observer 1’échantillon sans métallisation avec la méme qualit¢é d’image donnée par le MEB

conventionnel. Les charges sont évacuées grace a 1’ionisation de 1’atmosphere de la chambre.

Le MEBE est aussi le seul microscope permettant de travailler dans trois modes de vide différents:
High vacuum (pression de I’atmosphére de la chambre ~ 10° mbar), Low vacuum (0,1-1,33 mbar) pour
les semi-conducteurs et Environnemental (1,33-26 mbar) pour les isolants et ce, dans le cas d’un

filament de tungsténe ou un canon a émission de champ.

Le déetecteur employé dans la technique MEBE est un GSED (Gazeous Seconday Electron Detector)
qui utilise un effet d’avalanche sur les molécules de vapeur d’eau pour amplifier le signal. Il permet

de détecter tous les éléments a partir du bore.

Par ailleurs, I’analyse chimique des éléments est effectuée en exploitant les spectres obtenus
par '’E.D.A.X. L’interprétation de ces spectres est facilitée par une carte de réparation qui sert a

localiser les éléments détectés.
IV.2.2.3.2 Préparation des échantillons et appareillage utilisé

Les examens micrographiques par Microscopie Electronique a Balayage Environnemental MEBE
ont été effectues sur des echantillons sélectionnes afin d’observer la texture des grains dans un premier
temps. Ensuite, nous avons effectué des microanalyses. L’appareil utilisé est un microscope PHILIPS
ESEM FEG XL 30 Fig V.10 associé a un analyseur E.D.A.X (Analyseur X a Energie Dispersive).
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IV.2.2.4 Durabilité des mortiers dans de différents milieux agressifs

IV.2.2.4.1 Mode opératoire

Dans le but de caractériser la résistance chimique des éprouvettes prismatiques (4x4x16 cm)
confectionnées, démoulées apres 24h et conservées au niveau du laboratoire dans 1’eau pendant 28
jours a une température de 20+£2°C. Nous avons procédé par la suite au séchage de ces dernieres par
¢tuvage a 105+5°C jusqu’a I'obtention d’une masse constante (€limination intégrale de I’eau liée
physiquement) dans le but de pouvoir mesurer la perte de masse de chaque éprouvette. Ces éprouvettes
one été immergées par la suite dans différentes solutions agressives (solution d’acide nitrique et
solution d’acide chlorhydrique). Afin d’assurer un milieux agressif constant et dans le but d’évaluer le
comportement chimique des mortiers & base de LHF en comparaison du mortier témoin, les pH ont été
maintenus a 1.75 et 1.25 pour les milieux HNO3z et HCI respectivement comme illustré dans Fig. 1V.11.
Les différentes éprouvettes a savoir: mortier témoin (T) et mortier a base de 66% de LHF (L66) ont

été immergées dans les milieux acides précités comme illustré dans la Fig. 1V.12.

Figure 1V.12: Immersion des échénﬁloﬁs dans Ig iix grifs
Les combinaisons performantes que nous avons sélectionnées pour les essais de durabilité sont:

e T:100% CEM I (Mortier t¢émoin).

e L66:34% CEM | + 66% LHF.
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CHAPITRE V

Ce chapitre exposera les résultats des différents essais effectués sur des mortiers et des pétes, en
I’occurrence, M, L36, L66, MNS, L36NS et L66NS. Ces compositions sont confectionnées selon des
formules bien définies par substitution partielle de ciment par LHF et NS. D’autre part, des
interprétations et des discussions appuyées par des références bibliographiques ont été abordées afin
de caractériser a la fois I'effet du LHF et NS sur les propriétés rhéologiques et thixotropiquet des pates
cimentaires ainsi que le comportement physico-mécanique des mortiers. La partie suivante sera
consacrée pour évaluer la durabilité de 1’échantillon témoin M et I’autre échantillon L66 (66% de LHF)
soumis et non-soumis aux attaques agressives par 1’acide Chlorhydrique (HCI) et ’acide Nitrique
(HNO3) respectivement. En finalisant ce travail par la description des différents échantillons observés
sous Microscopie Electronique a Balayage (MEB) dans le but d’identifier les différents phénomeénes

et composants développeés a I’échelle microstructurale.
V.1 Résultats et discussions

V. 1. 1 Etude rhéologique des pates cimentaires
V.1.11 Effet du LHF sur la rhéologie des pates

Les rhéogrammes Fig. V.1 et Fig. V.2 représentent respectivement 1’évolution de la contrainte de
cisaillement et la viscosité plastique des pates cimentaires a base de LHF (0, 36 et 66%). Il est clair
d’aprés ces résultats, que la présence de LHF a augmenté considérablement la contrainte de
cisaillement et la viscosité plastique des pates cimentaires par rapport a la pate témoin exempte de
LHF, une augmentation de 38% de la contrainte de cisaillement a été enregistrée. Cette augmentation
suivie aussi par une augmentation de la viscosité toute en rendant les pates cimentaires plus visqueuses.

Cela est expliqué par la nature et I’activité de LHF qui fait augmenter souvent la viscosité des pates.
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Figure V.1: Contrainte de cisaillement des pates cimentaires a base de LHF
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Figure V.2: Viscosité des pates cimentaires a base de LHF
V.1.12 Effet combiné de LHF et NS sur la rhéologie des pates

Les Fig. V.3 et Fig. V.4 représentent I’évolution de la contrainte de cisaillement et la viscosité
plastique des pates cimentaires a base de LHF (0%, 36% et 66%) en présence de 3% de NS. Il est
remarquable que les pates cimentaires avec 3% de NS sans LHF sont les moins visqueuses et présentent
une contrainte de cisaillement plus faible ayant une maniabilité acceptable par rapport aux autres pates.
Cependant, en présence de LHF, les pates cimentaires deviennent plus visqueuses ce qui rend
I’écoulement plus difficile avec une contrainte de cisaillement a I’écoulement plus importante. Il est a

noter également que ces pates ne contiennent que 2% (2g) de superplastifiant.
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Figure V.3: Contrainte de cisaillement des pates cimentaires a base de LHF en présence de NS
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Figure V.4: Viscosité des pates cimentaires a base de LHF en présence de NS

V.113 Comportement rhéologique des pates cimentaires

Nous étions en mesure d’identifier le comportement rhéologique des pates cimentaires a I’aide de
I'utilitaire du viscosimétre utilisé par calage des modeles intégrés comme illustré dans Fig. V.5 et Fig.
V.6. D’apres les résultats obtenus, nous pouvons considérer que toutes les pates ont un comportement
identique a celui de Herschel-Bulkley décrit ci-dessous par Eq. 12, ce qui est approuvé dans les
ressources bibliographiques. Les rhéogrammes des pates cimentaires montrent 1’évolution de la
contrainte de cisaillement en fonction de la vitesse de cisaillement. Il est clair, d’aprés ces figures que

le comportement rhéologique des pates suit exactement le modele de Hershel-Bulkley décrit par
I’équation suivante:
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T=19+K.y" EQ.12

To : contrainte seuil;
K : consistance;

n : Indice d’écoulement.
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Figure V.5: Contrainte de cisaillement des pates cimentaires a base de LHF en fonction de la vitesse
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Figure V.6: Contrainte de cisaillement des pates cimentaires a base de LHF en présence de NS en
fonction de la vitesse de cisaillement

V.1.14 Mesures de la thixotropie des pates

V.1.1.4.1 Pates cimentaires sans Nano-Silice

Les résultats des tests de la thixotropie des pates cimentaires a base de LHF sont présentés sous
forme des cycles d'hystérésis dans Fig. V.7 et Fig. V.8 respectivement. Ce résultat montre clairement
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que pour toutes les pates cimentaires, la contrainte de cisaillement augmente en fonction de la vitesse

de cisaillement puis elle décroit au repos. Ce résultat est confirmé par I’ensemble des chercheurs. [73,
76 et 78]

La déstructuration au cisaillement et la restructuration au repos Fig. V.8 est presque identique pour
les pates cimentaires de références sans exemptes de LHF. Cependant, en présence de ce dernier, la
thixotropie est totalement modifiée une fois le ciment est substitué par LHF. Cela peut étre expliqué
par une insuffisance au niveau des réactions d’hydratation des minéraux de clinker a savoir C3A et C3S
qui sont responsables a la restructuration et développement de la contrainte formant ainsi un gel
thixotropique. [74-76]
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Figure V.7: Evolution de la contrainte de cisaillement en mesure thixotropie en fonction de la
vitesse de cisaillement
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Figure V.8: Evolution de la contrainte de cisaillement en mesure thixotropie en fonction de temps
V.1.1.4.2 Pates cimentaires en présence de Nano-Silice

Les mémes observations ont été enregistrées pour I’évolution de la contrainte de cisaillement des

pates cimentaires a base de LHF en présence de NS en thixotropie. Les cycles d'hystérésis de ces pates

82



CHAPITRE V RESULTATS ET INTERPRETATIONS
en présence de NS sont présentés dans Fig. V.9 et Fig. V.10 respectivement. Cependant, le dosage

élevé en LHF combiné avec NS avec peu de ciment a considérablement augmenté la contrainte de
cisaillement ayant une thixotropie différente que celle de la pate de réference. Les pates cimentaires
(31% CEM | et 66% LHF) combinée a 3% de NS ont un comportement thixotropique différent que les
autres pates présentant une contrainte de cisaillement plus au moins faible au repos. Ces pates peuvent
développer un gel apres un repos de 300s. Ce constat nous a permis de déduire que I’effet combiné de
NS et LHF ait amélioré la thixotropie des pates cimentaires. En effet, apres défloculation des pates
cimentaires (31% CEM | et 66% LHF) et en présence de NS, il y aura une compétition entre NS et
LHF sur la consommation de Ca(OH). provoquant également une restructuration de la structure
cimentaire Fig. V.10. [79-81]
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Figure V.9: Evolution de la contrainte de cisaillement en mesure thixotropie en fonction de la
vitesse de cisaillement
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Figure V.10: Evolution de la contrainte de cisaillement en mesure thixotropie en fonction de temps
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V.1.15 Effet de NS sur le caractére thixotrope des pates cimentaires

Pour mieux visualiser le caractere thixotrope des pates cimentaires étudiées, I’évolution de la
viscosité en fonction du temps de toutes les pates a été présentee dans Fig. V.11 et Fig. V.12. D’aprés
les résultats obtenus, il est tres clair que le comportement rhéologique et le caractére thixotrope ont été
totalement modifiés en présence de NS. En effet, en phase 1 (step 1), les pates cimentaires a base de
LHF avaient un comportement rhéofluidifiant avec diminution de la viscosité au fur et & mesure la
vitesse de cisaillement augmente puis qu’au repos phase 2 (step 2), la viscosité augmente en fonction
de temps développant ainsi un gel Fig. V.11. Cependant, les pates cimentaires a base de LHF en
présence de NS avaient un comportement rhéoépaississant ayant une viscosité qui augmente en
fonction de temps en phase 1 (stepl), ensuite une diminution de la viscosité des pates apreés repos Fig.
V.12.[82 et 83]
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Figufe V.11: Evolution de la viscosité des pates étudiées sans NS en fonction de tempél
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Figure V.12: Evolution de la viscosité des pates étudiées avec NS en fonction de temps
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Afin de mieux visualiser I’effet combiné de NS et LHF sur le caractére thixotrope des pates

cimentaires étudiées, nous avons présenté la thixotropie des pates avec et sans NS sur Fig. V.13. Cette

derniere montre clairement le changement significatif du comportement thixotrope de ces pates.
L’évolution de la viscosité en fonction du temps des pates cimentaires a base de LHF en présence de
NS est différente par rapport aux autres pates [82 et 83]. D’aprés les résultats obtenus, deux

comportements rhéologiques en thixotropie ont été enregistrés.

102

i

L IR

101

®

100 -

Viscosité (Pa.s)

101 4]4

100%CEMI STEP 1

100%CEMI STEP 2

64%CEMI 36%LHF STEP 1
64%CEMI 36%LHF STEP 2
34%CEMI 66%LHF 3%NS STEP 1
34%CEMI 66%LHF 3%NS STEP 2
97%CEMI 3%NS STEP 1
97%CEMI 3%NS STEP 2

31%CEMI 66%LHF 3%NS STEP 1
31%CEMI 66%LHF 3%NS STEP 2

102

Déstructuration

Restructuration

Déstructuration

101

T
102
Temps (s)

Restructuration 3

103

Figure V.13: Evolution de la viscosité des pates étudiées en fonction de temps; effet de la présence

V. 1. 2 Propriétés des mortiers a I’état durci

V.1.2.1

de NS

Masse volumique apparente des mortiers

Le volume de chaque éprouvette est de 256 cm?® (4x4x16 cm)

Le Tableau V.1 représente la masse volumique des mortiers a I’age de 3, 28 et 90 jours

Tableau V.1: Masse volumique des mortiers

Composition Masse volumique (g/cm?®)

3j 28j 90j

M 2.21 2.20 2.19

L36 2.26 2.24 2.22
L66 2.23 2.22 2.20
MNS 2.21 2.19 2.25
L36NS 2.20 2.20 2.25
L66NS 2.23 2.24 2.23
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Figure V.14: Masse volumique des mortiers

La Fig. V.14 montre I’évolution de la masse volumique des différents mortiers confectionnés dans

le cadre de ce travail. En se référant aux résultats obtenus, la masse volumique est inversement

proportionnelle par rapport a ’laugmentation de LHF et NS. Dans 1’ensemble, on peut conclure que la

densité tend vers la diminution en additionnant NS et LHF. Malgré les résultats pas tellement

divergents, ¢a n’empéchera pas de dire que cette observation est différente en comparaison des travaux

précédents [84 et 85] d’ou I’augmentation de densité a été observée lors de ’ajout de NS par I’effet de

remplissage des vides.

V.1.2.2

Développement des résistances a la flexion et a la compression

Le développement des résistances mécaniques a la flexion et a la compression des différents mortiers

a 3, 28 et 90 jours est présenté respectivement dans Fig. V.15 et Fig. V.16. Ces résultats sont détaillés

également dans Tableau V.2 et Tableau V.3.

Tableau V.2: Résultats de résistance mécanique a la flexion (MPa)

IDF 3 28] 90j
M 6.10 7.47 7.81
L36 5.43 8.37 8.86
L66 1.69 8.70 8.42
MNS 5.98 7.92 7.95
L36NS 5.28 7.92 8.46
L66NS 1.89 4.40 6.27
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Tableau V.3: Résultats de résistance mécanique a la compression (MPa)

Résistance a la flexion (MPa)

IDF 3 28] 90j
M 30.08 56.95 66.65
L36 18.32 52.33 64.43
L66 4.86 41.33 59.35
MNS 38.59 70.05 75.95
L36NS 24.12 62.45 71.70
L66NS 6.50 44.88 56.30
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Figure V.15: Développement des résistances mécaniques a la flexion
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Figure V.16: Développement des résistances mecaniques a la compression
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Le Tableau V.2 récapitule les résultats obtenus lors de 1’écrasement des différentes éprouvettes.

Nous apercevons clairement le développement des résistances mécaniques en fonction de temps. La
valeur obtenue en ajoutant 66% de LHF en présence de NS a donné une valeur modérée de 44.88 MPa

a 28 jours. Cette derniere peut promouvoir le ciment a étre classé comme étant un CEM 111/B 42.5 R.

Il est apparent dans Tableau V.3 que I’addition progressive de LHF (36% et 66%) pénalise les
mortiers en terme de résistance mécanique a la compression notamment a jeune age. D’autre part,
I’incorporation de ce dernier avec les mémes dosages en présence de 3% de NS (L36NS) a donné un
meilleur résultat comme détaillé dans Tableau V.4. Ce résultat est traduit par le gain en résistance
mécanique a la compression de 9.66% et 7.58% a 28 et a 90 jours respectivement.

Tableau V.4: Développement des résistances mécaniques a la compression par rapport au mortier
témoin (%)

IDF 3 28] 90j
L36 -39.10 8.11 3.33
L66 8384 | -2743 | -10.95
MNS 28.29 23.00 13.95

L36NS | -19.81 9.66 7.58

L66NS | -79.39 | -21.19 | -1553

La Tableau V.5 récapitule la contribution de NS en présence de LHF dans les différents mortiers.
Des valeurs importantes de résistances a la compression a 3 jours accrues (28.29%, 31.66% et 33.74%)
ont été enregistrées pour les mortiers MNS, L36NS et L66NS respectivement, néanmoins une
régression de 5.14% a 90 jours relative au mortier L66NS a éeté enregistrée ce qui nous conduit vers
un comportement dysfonctionnel entre NS et LHF.

Tableau V.5: Développement des résistances mécaniques a la compression par rapport au mortiers
sans NS (%)

IDF 3 28] 90j

MNS | 28.29% | 23.00 | 13.95
L36NS | 31.66% | 1934 | 11.28
L66NS | 33.74% | 8.59 -5.14

La Fig. V.17 montre le gain en résistance mécanique a la compression en combinant NS et LHF. Il
est clair que I’effet de NS est signifiant a jeune dge notamment en présence de LHF. D’autre part, un
développement considérable de résistance mécanique a la compression au niveau des mortiers a base
de NS et LHF était clair par rapport a ceux exempts de ce dernier. Ce développement de résistance
mécanique a la compression est de I’ordre de 30%. Cependant, nous avons remarqué que NS a influé
négativement sur la résistance mécanique des mortiers a long terme notamment ceux formulés avec
des pourcentages élevés de LHF [73, 81 et 86]. Il est supposé que cela est di a la surface spécifique
élevée de NS, ce qui procure au besoin supplémentaire en eau ainsi que la compétition entre NS et

LHF pour consommer la portlandite en formant des C-S-H [81 et 86].
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Figure V.17: Gain en résistance mécanique des mortiers a base de NS en présence de LHF par
rapport au mortier de référence exempts de NS

Afin d’estimer convenablement I’effet combiné de LHF et NS, il est illustré dans Fig. V.18 la
résistance mécanique a la compression des mortiers (L36NS et L66NS) par rapport a celui basé
uniquement sur NS (MNS). Il faut avouer que le développement de résistance des mortiers a base de
LHF et NS est similaire a celui a base de NS seule, toutefois, la teneur élevée en LHF combiné avec
NS a réduit considérablement la résistance mécanique des mortiers.
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Figure V.18: Effet combiné de LHF et NS sur le développement de la résistance mécanique des
mortiers a la compression
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V. 1. 3 Microstructure des mortiers

V.1.3.1 Microstructure du mortier témoin M

Les deux clichés présentés dans Fig. V.19 réalisés au Microscope Electronique a Balayage (MEB)

e e o . 2] 33 5 d = 7 2 e PR
HV mag v det WD spot 3/10 mode 1l HV mag v det WD spot 3/10/2022 100 ym
12.50 kV 2 000 x BSED 9.6 mm 4.5 10:56:30 AM Z Cont DLAB-SONATRACH 12.50 kV|1 000 x BSED 9.6 mm 4.5 11:05:39 AM Z Cont DLAB-SONATRACH

Figure V.19: Cliché MEB du mortier témoin M aprés 90 jours
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Le systeme formé par le liant et par les granulats (sable) est tres cohésif. Le spectre EDX (noté 1)
correspondant a la pate de ciment est présenté dans Fig V.20. Il contient du silicium, du calcium et de

I’oxygene, caractéristique des C-S-H formés.
V.1.3.2 Microstructure du mortier L66 a base de LHF

Les deux clichés présentés dans Fig. V.21 réalisés au Microscope Electronique a Balayage (MEB)

illustrent la surface d’une pastille y afférente a la formulation L66 aprés 90 jours de vieillissement.
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Figure V.22: Spectre d’analyse E du mortier L66 apres 90 jours

Tel que le mortier témoin M, une bonne cohésion de I’ensemble pate de ciment/granulat est observée.
Sur Fig. V.21, un grain de LHF anhydre de I’ordre de 20 um de diamétre est observable (noté 1). Cette
formulation présente également une porosité remarquable susceptible de la rendre moins résistante

mécaniquement par rapport a la formulation témoin.

Dans cette formulation, on distingue deux types de grains anhydres au niveau de la matrice
cimentaire. Les grains de clinker (noté 1) dans Fig. V.21 représentent les grains les plus gros. Tres peu
de ces grains sont présents par rapport au deuxiéme type de grains de LHF (noté 2) pas encore dissous,
qui se présentent sous la forme d’éclats de plus petite taille que les grains de clinker. Ces deux types
de grains sont mis en évidence par le spectre EDX présenté dans Fig. V.22 (noté 1) en adéquation avec
le précédent spectre EDX réalisé sur la formulation témoin. Cette caractérisation microstructurale nous
conduit a déduire qu’une quantité de LHF est encore présente sous sa forme anhydre, ce qui laisse a
penser que I’hydratation de la partie liante n’est pas encore achevée totalement & ce stade.

L’hydratation de clinker dans cette formulation binaire est plus rapide que 1’hydratation de laitier car
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on observe plus de grains anhydres de LHF que des grains anhydres de clinker. Apres 90 jours, ¢’est

LHF, par son hydratation, qui pourra améliorer la résistance mécanique.
V.1.3.3 Microstructure du mortier MNS a base de NS

Les deux clichés présentés dans Fig. V.23 réalisés au Microscope Electronique a Balayage (MEB)

illustrent la surface d’une pastille y afférente a la formulation MNS aprées 90 jours de vieillissement.

00 um

DLAB-SONATRACH

SRRSO

Figure V.24: Spectre d’analyse E u mortier MNS apres 90 jours

En observant le cliché présenté dans Fig. V.23, nous avons remarqué une distribution parfaite de NS
dans la matrice, ceci argumente la microstructure uniforme et épaisse par rapport au mortier exempte
de NS. L’élément commun de tous les ciments contenant NS est la structure interne tres stable, dans
laguelle tous les cristaux sont attachés entre eux. Cela s’explique principalement par le processus
d’absorption et la transformation des cristaux de portlandite en C-S-H, permet une nouvelle
restructuration débogage et élimine les gros cristaux (Portlandite) par d’autres composés de taille plus
petite et plus résistants (gel C-S-H). L’autre aspect important de NS est lorsqu’il est ajouté a des taux
faibles, de trés importantes variations a 1’échelle microstructurale sont appréciées. La principale raison
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est due a sa forte activité pouzzolanique motivée par sa petite taille et haute surface spécifique. Pour

hydrater des préléevements de nanoparticules, sont plus susceptibles de demeurer incorporées que dans
les autres particules qui y a une surface spécifique plus faible. Il a été observé dans de nombreux essais,
quelques variations de 0,5 % aptes de provoquer le matériau a avoir des caractéristiques structurelles

micro complétement différentes.

En d’autre terme, c’est un processus par lequel nous pouvons arranger la microstructure interne, en
transformant les cristaux qui ne nous intéressent pas en gels plus petits, qui, en plus d’étre plus

résistants, ils seront liés fortement entre eux a tous les cristaux.

Le systeme formé par le liant, le sable et NS est tres uniforme et stable. Le spectre EDX présenté
dans Fig. V.24 (noté 1) nous a permis d’identifier une quantité plus importante de silicium, de calcium
et d’oxygéne par rapport aux autres éléments chimiques tels que I’aluminium et le magnésium, cela

confirme la formation des gels C-S-H de 1% et 2°™ génération.
V.1.3.4 Microstructure du mortier L66NS a base de LHF et NS

Les deux clichés présentés dans Fig. V.25 réalisés au Microscope Electronique a Balayage (MEB)

illustrent la surface d’une pastille y afférente a la formulation L66NS aprés 90 jours de vieillissement.

50 pr

u u
12.50 kV/2 000 x BSED 11.3 mm| 4.5 |10:24:57 AM|Z Cont DLAB-SONATRACH 12.50 kV 1 000 x BSED m| 4.5[10:34:15 AM|Z Cont DLAB-SONATRACH

Figure V.25: Cliché MEB du mortier L66NS apres 90 jours
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Comparativement au mortier L66, une bonne cohésion de I’ensemble des composants de la matrice
a été observée dans Fig. V.25, néanmoins, cette formulation est caracterisée par une porosité moins

importante traduite par I’effet physique (comblement de vides) des nano-particules de NS.

Le spectre EDX présenté dans Fig. V.26 (noté 2) nous a conduit a déduire qu’uniquement une
quantité tres limitée de LHF est encore présente sous sa forme anhydre, ce qui laisse a penser que
I’hydratation de la partie liante est beaucoup plus importante que celle du mortier L66. Ce spectre EDX
nous a permis également d’identifier une quantité plus importante de cilicium, de silicium et d’oxygéne
par rapport aux autres éléments chimiques tels que I’aluminium, le magnésium, le fer, le manganese
et le potassium, ¢a confirme encore une fois la formation des gels C-S-H de 1% et 2°™ génération en

consommant la quasi-totalité de I’hydroxyde de calcium.
V. 1. 4 Durabilité des mortiers dans les différents milieux agressifs
V.1.4.1 Mode opératoire

L’attaque due aux agressions chimiques des éprouvettes immergées dans ces solutions est évaluée
selon la norme ASTM C 267-96.

Les pH des solutions ont été mesurés régulierement chaque semaine a ’aide du papier pH avant
I’immersion des éprouvettes a savoir: 7, 14, 21, 28, 35, 42, 49, 56, 63, 70, 77 et 84 jours. L’état des
éprouvettes apres 84 jours d’attaque par les solutions d’acides, en 1’occurrence, HCl et HNO3 est

représenté dans Fig. V.27 (T est équivalent au mortier témoin M).
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Figure V.27: Etat des éprouvettes apres 84 jours d’attaque par solution de HCI et HNOs

Afin d’évaluer le degré de dégradation en calculant la perte de masse des éprouvettes immergées
dans les différents milieux agressifs en fonction de temps, nous avons adopté le mode opératoire décrit

ci-dessous:

Chaque 7 jours d’attaque et pendant 84 jours, les éprouvettes ont été retirées, nettoyées par 1’eau
distillée pour éliminer le mortier altéré, séchées et étuvées jusqu’a 1’élimination totale de I’humidité

absorbée (la masse devait étre constante) a une température de 105+5°C.

Le degré de dégradation est évalué par la formule de perte de masse suivante:

(M1—-M3)
1

Perte de Masse (%) = x100 Eq.13

D’ou:
M1: masse seche des éprouvettes avant immersion.

M>: masse seche des éprouvettes apres immersion.

V.1.4.2 Résultats des différentes attaques de solutions

Pendant 84 jours, nous avons utilisé des solutions d’acide chlorhydrique et d’acide nitrique comme

moyen de contrble de perte de masse des mortiers M et L66.

D’aprés ces résultats obtenus sur les différentes éprouvettes dans les deux milieux agressifs, nous

avons pu noter les remarques suivantes:

e L’éprouvette du mortier L66 présente de meilleures résistances chimiques dans les deux milieux

agressifs par rapport au mortier témoin M.

e L’éprouvette du mortier témoin M présente par rapport a celle du mortier L66 une faible résistance
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chimique caractérisée par des pertes de masse de 1’ordre de 2,69% et 2,10% vis-a-vis des attaques

chimiques par solution de HCI et HNOs3 respectivement.

e La solution d’acide HCI est beaucoup plus agressive que la solution d’acide HNO3 pour les raisons
suivantes:

e Le degré d’acidité (pH de la solution);

e L’aptitude de former des composants expansifs tels que le sel et I’ettringite.

Solution HCI

4.5
3.5
2.5
1.5
0.5
0 7j 14j 21j 28] 35 42j 49j 56j 63j 70j 77j 84

=@=166 M

Figure V.28: Perte de masse des mortiers M et L66 dans la solution HCI (%)
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Figure V.29: Perte de masse des mortiers M et L66 dans la solution HNO3z (%)

V.1.4.3 Résistance mécanique apres attaque chimique

Il est évident que la dégradation des bétons ou bien des mortiers influe négativement sur le
comportement mécanique de ces derniers, la raison pour laquelle nous avons procédé a des essais de
résistance a la compression pour confirmer cette théorie, la réalisation de ces essais est similaire a celle
de 28 jours. Le Tableau V.6 récapitule les résultats de la résistance a la compression apres altérations

par les solutions agressives pendant 84 jours. Il est clair dans Fig. V.30 que les résistances ont chuté
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aprés Dattaque chimique dans les deux milieux agressifs en comparaison avec les milieux sains.

Tableau V.6: Résistance des mortiers a la compression apres 84 jours d’attaque par solution HCI et
HNO3

Milieu | Saines | HCI | HNO3

M 58.64 | 46.75| 48.70

L66 | 39.40 | 26.55| 30.50

70
60

50

40
30
20
10

0

Saines HNO3 HCI

Résistance a la compression (Mpa)

EM mL66

Figure V.30: Résistance des mortiers a la compression aprés 84 jours d’attaque par solution HCI et
HNO3

La Fig. V.31 représente la perte de résistance a la compression des mortiers M et L66 qui ont subi
des attaques chimiques continues pendant 84 jours ainsi que les résistances des éprouvettes saines.
Cette perte a été calculée en pourcentage selon I’équation suivante:

Perte de resistance (%) = (RZ;—_R") x100 Eq.14
28
D’ou:
Rq: Résistance des éprouvettes aprés dégradation.

Ro2g: Résistance des éprouvettes saines a 28 jours.

La comparaison de ces résultats a été effectuée selon le type de dégradation et le type de mortier.
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Figure V.31: Perte de Résistance des mortiers a la compression aprés 84 jours d’attaque chimique
par solution HCI et HNO3

L’addition des ajouts minéraux, sans tenir compte de leur contribution du point de vue économique
et écologique, se manifeste en:
e Fixation de ’hydroxyde de calcium par 1’ajout actif,

e Freinage la pénétration des agents agressifs en réduisant la porosité de la pate de ciment durci.

On remarque que I’incorporation des additions minérales augmente la résistance chimique des

mortiers dans les milieux agressifs, comme il a été mis en évidence en plusieurs recherches. [87]

Dans les ciments avec ajouts, la quantité de portlandite étant de maniere significative moins
importante que dans le ciment sans ajout, cela est dd a la réaction pouzzolanique qui fixe la chaux. Par
conséquent, les pores capillaires sont réduits par formation des gels C-S-H, bloquant ainsi I’absorption

de la solution acide, d’ou une certaine minimisation de la perte de masse.
V.1.4.4 Microstructure des mortiers apres attaque chimique
V.1.4.4.1 Microstructure du mortier L66 attaqué par solution HCI

Les deux clichés présentés dans Fig. V.32 réalisés au Microscope Electronique a Balayage (MEB)

illustrent la surface d’une éprouvette y afférente a la formulation L66 aprés 84 jours d’immersion Sous
solution HCI.
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Figure V.32: Cliché MEB du mortier L66 aprés 84 jours d’attaque par solution HCI
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Figure V.33: Spectre d’analyse EDX du mortier L66 aprés 84 jours d’attaque par solution HCI

En se référant au cliché présenté dans Fig. V.32, nous pouvons constater clairement quelques lacunes
dues a la destruction de la matrice, ce qui confirme les pertes de masse deja calculées. Ces derniéres
ont été causées par le fait que le ciment, aprés hydratation, a libéré une partie considérable d’hydroxyde

de calcium libre (CH) qui peut étre lessivée a I’extérieur quand elle est soumise a la solution HCI.

L’effet de contact du mortier L66 avec la solution HCI provoque la réaction de Ca(OH). avec cette
derniére pour former le chlorure de calcium (CaClz) qui est dépose comme sel anhydre. Pendant que
I’attaque se poursuit, tous les composants de ciment sont par la suite décomposés et lessivés. En outre,
le chlorure de calcium constitué durant la premiere réaction va réagir avec la portlandite résiduelle
pour former 1’oxychloride de calcium Ca(OCI). (composant inorganique), qui, apres cristallisation,
peut causer 1’expansion du mortier. La couche de I’oxychloride de calcium précipitée est facilement
lessivée ayant pour résultat une perte de masse considérable.

Le spectre EDX présenté dans Fig. V.33 (noté 2) nous a conduit & déduire qu’un déséquilibre
chimique remarquable a été remarqué entre les éléments chimiques principaux de la matrice d’ou le
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calcium qui a considérablement diminué par rapport au silicium.

V.1.4.4.2 Microstructure du mortier L66 attaqué par solution HNO3

Les deux clichés présentés dans Fig. V.34 réalisés au Microscope Electronique a Balayage (MEB)
illustrent la surface d une éprouvette y afférente a la formulation L66 apres 84 jours d’immersion sous

solution HNO:s.

i S s o Z 2 ;
HV mag o det WD |spot| 3/10/2022 | mode 100 um g v - - 50 pm -
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Figure V.35: Spectre d’analyse EDX du mortier L66 aprés 84 jours d’attae par Iuin H NO
En observant le cliché présenté dans Fig. V.34, nous avons remarqué des microfissures dans certains

endroits voire, des détériorations qui argumentent les pertes de masse constatées. Ces dernieres ont eté

causées par le fait que le ciment, aprés hydratation, a libéré une partie considérable d’hydroxyde de

calcium libre qui peut étre lessivée a I’extérieur quand elle est soumise a la solution HNO:s.

La reaction de la portlandite avec la solution HNOz pourra former le nitrate de calcium (Ca(NOs)2)
qui est un sel hygroscopique soluble caractérise par des cristaux incolores a blancs. Toutefois, la
plupart des composants du ciment ont subi par la suite des décompositions et des lessivassions.

Le spectre EDX présenté dans Fig. V.35 (noté 1) nous a conduit a déduire que le déséquilibre
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chimique entre les éléments chimiques principaux de la matrice était moins aigu par rapport a celui

constaté précédemment dans Fig. V.33.

V.1.4.5 Interprétation des résultats

A partir des résultats des attaques chimiques aprés immersion des éprouvettes dans les différents

milieux agressifs, nous avons constaté que:

Toutes les variantes ont subi une détérioration et une perte de masse a cause de I’attaque soit par
solution d’acide chlorhydrique ou par solution d’acide nitrique.

L’acide chlorhydrique fait dissoudre Ca(OH). car leur caractére lessivant est tres agressif. Il est
utilisé pour I’étude de décalcification des matériaux cimentaires.

Avec le temps, I’agressivité de I’acide chlorhydrique devient de plus en plus importante car ils se

cristallisent dans les pores et sa concentration augmentera.

V.2 CONCLUSION

Apres avoir interprété et discuter les résultats obtenus dans cette étude nous avons abouti finalement

aux conclusions suivantes:

Le comportement rhéologique des pates préparées en combinant LHF et NS suit exactement le
modeéle de Hershel-Bulkley.

Les pates cimentaires a base de LHF en présence de NS, avaient un comportement rhéoépaississant
ayant une viscosité qui augmente en fonction du temps en phase 1 ensuite une diminution de la
viscosité des pates apres repos.

La présence de LHF lors de I’hydratation fait absorber la portlandite émise par le clinker pour
former des minéraux de propriétés liantes.

Certaines particules de LHF en présence de I’cau se gonflent, en compactant le mortier, ce
compactage fait augmenter au ciment ses capacités de résister face a ’agressivité des sels, et rend
la pénétration des solutions aqueuses qui causent la destruction du mortier plus difficile.

Dans I’atmosphere humide, le ciment métallurgique présente une meilleure résistance que dans
I’atmosphére séche grace aux réactions avec 1’eau et la portlandite.

L’addition de LHF a des proportions modérées de 1’ordre de 36% est qualifiée d’étre plus rentable
en terme de durabilité des mortiers soumis a des attaques chimiques par solution HCI ou HNO:s.
Toutes les variantes présentent une augmentation de la résistance mécanique vis-a-vis des attaques
par solution HCI ou HNOs sauf les éprouvettes témoins, cette augmentation de la résistance
meécanique est directement proportionnelle au taux de substitution de LHF. Ceci peut s’expliquer

par Dactivité de laitier a long terme. Le laitier a une forme de silice vitreuse réactive qui, en
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présence d’eau, peut se combiner avec la chaux pour former un silicate de calcium hydraté (C-S-

H) de méme type que celui formé durant I’hydratation du ciment portland.

On peut donc décrire une réaction pouzzolanique de la fagon simple suivante:
LHF + H20 + Ca(OH), — C-S-H.
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CONCLUSION GENERALE

Le comportement rhéologique et mécanique des ciments métallurgiques a base de nano-silice (NS)

combinée avec du Laitier de Haut Fourneau (LHF) a été étudié dans le cadre de produire un ciment
plus performant a faible empreinte carbone. Les conclusions de cette étude ont été récapitulées ci-

dessous:

o Les résultats des tests rhéologiques sur les pates de ciment, ont montré que le ciment a base de
LHF a significativement augmenté la contrainte de cisaillement et la viscosité plastique des pates de
ciment par rapport a la pate témoin exempte de LHF. Cela nous a permis de conclure que la nature et
l'activité de LHF ont un effet important. Cependant en présence de LHF, les pates de ciment a base de
3% NS deviennent plus fluides favorisant 1'écoulement avec une contrainte de cisaillement plus faible.
Concernant le comportement rhéologique des pates de ciment étudi€es, les résultats ont montré que
toutes les pates ont un comportement fluide plastique Binghamien identique a celui du modéele
rhéologique Herschel-Bulkley, cela a été€ prouvé par plusieurs chercheurs.

. Il est tres clair que le comportement rhéologique et le caractere thixotrope ont été totalement
modifiés en présence de NS. En effet, en phase 1, les pates cimentaires a base de LHF avaient un
comportement rhéofluidifiant avec diminution de la viscosit¢ au fur et a mesure la vitesse de
cisaillement augmente puis qu’au repos phase 2, la viscosit¢ augmente en fonction du temps
développant ainsi un gel Fig. V.11. Cependant, les pates cimentaires a base de LHF en présence du
NS, avaient un comportement rhéoépaississant ayant une viscosité qui augmente en fonction du temps
en phase 1 ensuite une diminution de la viscosité des pates apres repos Fig V.12. [82 et 83]

. Les résultats des tests mécaniques ont révélé que 'effet de NS était significatif a court terme
notamment son effet en présence de LHF. En effet, il y a eu une amélioration remarquable de la
résistance a la compression des mortiers a base de NS en présence de LHF par rapport a ceux exempts
de LHF. Cette amélioration de la résistance a la compression est de I'ordre de 30%. L'incorporation de
36% en poids de LHF combiné a 3% de NS a donné des valeurs significatives de résistance a la
compression (62,45 MPa a 28 jours et 71,70 MPa a 90 jours). L'incorporation de 66% de LHF combiné
a 3% de NS a donné une valeur suffisante de 44,88 MPa a 28 jours qui pourra promouvoir ce ciment
d'étre classé comme étant un CEM 111/ B 42,5 R.

. La NS a influé négativement sur la résistance mécanique des mortiers a long terme, en
particulier ceux avec un dosage plus ¢élevé de LHF. Cela est dii a sa grande surface spécifique qui
réclame un besoin supplémentaire en eau sans oublier la concurrence de NS et LHF pour consommer

la portlandite.

103



CONCLUSION GENERALE
. Il est évident que la durabilité des bétons ou bien des mortiers est affectée directement par le

comportement mécanique de ces derniers, la raison pour laquelle nous avons procédé a des essais de
résistance a la compression pour confirmer cette théorie. Les résultats obtenus aprés altérations par les
solutions agressives pendant 84 jours ont montré clairement que les résistances ont chuté apres
’attaque chimique par solution d’acide (HCI et HNO3) en comparaison avec les milieux sains.

o L’incorporation des additions minérales augmente la résistance chimique des mortiers dans les
milieux agressifs, comme il a été mis en évidence par plusieurs chercheurs [87]

o Dans les ciments avec ajouts, la quantité de portlandite étant de maniére significative moins
importante que dans le ciment sans ajout, cela est dd a la réaction pouzzolanique qui fixe la chaux. Par
conséquent, les pores capillaires sont réduits par formation des gels C-S-H, bloquant ainsi I’absorption
de la solution acide, d’ou une certaine minimisation de la perte de masse.

. Il est reconnu que les Laitiers de Haut Fourneau permettent aux bétons d’améliorer plusieurs
aspects de leur durabilité sachant que 1’utilisation de ce dernier a des quantités modérées de 1’ordre de
36% et méme en introduisant des quantités considérables de 1’ordre de 66%, pourra aboutir a des
résultats acceptables dans les deux milieux agressifs (HNOj; et HCI) en termes de résistances chimiques

et mécaniques.
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PERSPECTIVES

Cette étude nous a permis d’apporter des ¢léments de réponse quant aux problématiques

industrielles et scientifiques définies. Les perspectives suivantes sont envisagées:

o L’étude du comportement rhéologique représente un outil fondamental pour caractériser les
performances d’un mortier ou d’un béton. Toutefois, elle mérite d’étre couplée avec des observations
directes, réalisées essentiellement dans ce travail par des autopsies, c’est-a-dire des essais destructifs.
Nous visons prochainement a mettre en place des essais non destructifs par suivi en microtomographie
aux rayons X. Cette méthode pourrait étre trés avantageuse pour un suivi d’attaque chimique in-situ
des mémes ¢échantillons au cours du temps.

o Le modele sur lequel nous avons focalisé dans la partie de durabilité, en ’occurrence L66
méritera encore des validations expérimentales afin d’améliorer la confiance des résultats calculés. 11
a de plus été montré dans le chapitre V que les performances mécaniques des mortiers avec un taux
¢levé en LHF (66%) ont chuté séverement. Cela pourrait représenter une perspective importante, en
cherchant notamment des moyens de rendre ces mortiers et plus précisément des bétons plus efficaces
face aux milieux agressifs tels que 1’eau de mer, I’eau de barrage, les eaux usées, ... etc. L’autre défi
consiste toujours a garder ce produit (mortier ou béton) écologique (green product) a faible empreinte

carbone.
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